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RESUMO

A vitamina C ou acido ascoérbico, comumente encontrada em frutas citricas, € de
grande relevancia na constituicdo do tecido de sustentacdo, pela formacédo do
coldgeno que, na auséncia da mesma pode levar a alteracdo de seu arcabouco,
podendo causar sangramentos, principalmente pelo comprometimento deste
tecido em pequenos vasos sanguineos causando o escorbuto, além de retardar o
envelhecimento celular devido ao seu poder antioxidante. Sua importancia na
alimentacdo deve-se ao fato do homem néo ter a capacidade de sintetiza-la. Outra
prerrogativa desta vitamina hidrossolavel € o auxilio na ativacdo do sistema
complementar da imunidade, quando a primeira linha de defesa encontra-se
saturada. Os processos industriais de preparo de polpas e sucos de frutas
contemplam, em geral, tanques com impulsores mecanicos, que podem pela
agitacdo, oxidar a vitamina C. Existem processos que levam a um aumento da
oxidacdo do acido em questédo, tais como aumento da luminosidade, temperatura
e aumento do tempo de exposicdo ao oxigénio. O presente estudo visou
determinar a oxidag¢do do acido ascoérbico em fungcédo do tempo e da rotagéo (0O,
200, 400 e 600 rpm) em tanque de 2 litros com geometria recomendada por
Rushton, com impulsores de quatro péas inclinadas a 45° e 6 pas retas ( planas),
tipicas de unidades industriais. Os ensaios foram realizados com chicanas; sem
chicanas; e estudando o comportamento do acido ascérbico farmaco( pastilhas
efervescentes) e na sua forma pura( capsulas de ac L ascérbico puro) ambos de 1
grama de massa. A concentracdo da vitamina C foi obtida através do método
iodométrico, recomendado pelo instituto Adolfo Lutz. Constatou-se, de forma mais
evidente, a reducdo de massa de vitamina C para agitagcdo com impulsor de 6 pas
planas , rotacfes superiores a 400rpm, sem chicanas e abriu-se possibilidade para
novos estudos para a industria alimenticia bem como a farmacéutica, visando-se
minimizar sua oxidacdo quando submetida a diferentes variaveis.

Palavras Chave: &cido ascorbico; degradacgédo; agitacao; tanque Rushton.



ABSTRACT

Vitamin C or ascorbic acid, commonly found in citrus fruits, is of great importance
in the formation of connective tissue, the formation of collagen in the absence
thereof may lead to changes in its framework, may cause bleeding, especially the
commitment of this tissue in small blood vessels causing scurvy, and slow cellular
aging due to its antioxidant power. Their importance in nutrition is due to the fact
that man would not be able to synthesize it. Another prerogative of this water-
soluble vitamin is assistance in activation of the complement system of immunity,
when the first line of defense is saturated. Industrial processes for preparing pulp
and fruit juices include, in general, tanks with mechanical thrusters, which can by
shaking oxidizing vitamin C. There are processes that lead to increased oxidation
of the acid in question, such as enhanced brightness , increasing the temperature
and oxygen exposure time. The present study aimed to determine the oxidation of
ascorbic acid in function of time and rotation (0, 200, 400 and 600 rpm) in 2 liters of
tank geometry recommended by Rushton, with thrusters four blades inclined at 45
° and 6 paddles straight (flat), typical of industrial units. Assays were performed
with baffles; without baffles; and studying the drug ascorbic acid behavior
(effervescent tablets) and in its pure form (capsules of pure ascorbic ac L) both
mass of 1 gram. The concentration of vitamin C was obtained by iodometric
method recommended by the Adolfo Lutz Institute. It was found, more clearly, the
mass reduction of vitamin C for agitation with impeller 6 flat blades, speeds greater
than 400rpm without baffles and opened up the possibility for further studies for the
food industry and the pharmaceutical, aiming If minimize oxidation when subjected
to different variables.

Keywords: ascorbic acid; degradation; agitation; Rushton tank.
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1. INTRODUCAO

1.1Generalidades.

A tdo amplamente conhecida e utilizada vitamina C ou acido ascorbico
(CsHsOs), ascorbato, quando na forma ionizada, passou por anos de pesquisas e
uma série de testes até ser realmente isolada e comprovada. Inicialmente entre
1928 e 1932, as equipes de pesquisas do cientista hungaro Albert Szent- Gyorgyi
e a do pesquisador americano Charles Glen King, conseguiram identificarar o fator
antiescorbutico como uma substancia quimica unica particular. (FIORUCCIA.R.,
SOARES,M.H.F.B., CAVALHEIRO,E.T.G, 2003; LE COUTEUR,P., BURRENSON,
J, 2006)

O escorbuto, doenca provocada pela caréncia de vitamina C, ocorre pela
ndo atuacdo da vitamina em questdo na formacdo de tecido colageno,
comprometendo seu arranjo na formagao de seu arcabouco, produzindo fraqueza
em sua constituicdo. Essa caréncia provoca a degeneracao de vasos sanguineos
e o comprometimento da formacao do tecido cicatricial.

Atuando também como cofator na ativacdo de um sistema alternativo de
imunidade (sistema complemento - via alternativa), a vitamina C tem papel
fundamental nos processos de melhoria das defesas contra infeccdes no
organismo, além de Ihe conferir um papel de protetora de alguns nutrientes como
ferro impedindo sua oxidacdo.(MANELA-AZULAY, LACERDA, PEREZ,
FILGUEIRA & CUZZI, 2003)

Quando em suas pesquisas, Szent-Gyorgyi isolou o acido hexurdnico a
partir de glandulas adrenais de animais, suspeitou tratar-se do fator
antiescorbutico, porém néo conseguiu provar esta relagcdo sem realizar um ensaio
bioldgico. Assim, em 1932 no Laboratério King, da Universidade de Pittsburgh,
obteve-se o acido hexurdnico adrenal através das técnicas de Szent-Gyorgyi
demonstrando o fator antiescorbutico da vitamina C. (FIORUCCI,A.R., SOARES,
M.H.F.B., CAVALHEIRO,E.T.G, 2003;BUTLER, .R E GASH,R,1993).

Testes foram realizados pelo britanico Walter Norman Haworth juntamente

com Edmund Hirst e suas equipes, definindo a estrutura correta e a natureza
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Optica de isdbmeros da vitamina C, ocorrendo entdo em 1934, a primeira sintese da
vitamina. (FIORUCCI,A.R., SOARES, M.H.F.B., CAVALHEIRO, E.T.G, 2003).

Apébs os periodos fundamentais para sua sintese, passou-se a lidar com
guestdes para extracdo em grande escala e processamento industrial da vitamina
C, meios de transporte, armazenamento, maneiras de cocc¢ao, elencando-a dentre
as vitaminas mais sensiveis a perdas durante o processo, que inclui a oxidacéo
em tanques com impulsores (ABRANCHE, M.V.et al,. 2008; MORAES,S.P.M. et al,
2010)

1.2 Objetivo

Esta dissertacdo teve por objetivo quantificar, de forma experimental, a
oxidacdo da vitamina C em um tanque de bancada, com geometria padronizada
por Rushton que permite ampliagdo em escala. A oxidacdo foi determinada em
funcdo do tempo da presenca de chicanas da rotacdo e do tipo de impulsores
(axial e radial).
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1Conceito sobre vitamina C.

O Acido Ascérbico (AA), ou simplesmente vitamina C, é uma substancia
catalisadora hidrossoltvel e termolabil ou seja, apresenta alteracdes quando exposta a
variacdo de temperatura. Os primatas, ordem de mamiferos que compreende o
homem, os macacos e os |émures, sdo 0s Unicos mamiferos incapazes de
sintetizar o AA. Neles, ocorre o comprometimento da sintese do &cido L-ascérbico,
que é a forma pura da vitamina C, a partir da glicose, devido a deficiéncia de
gulonolactona oxidase, deficiéncia causada por determinacao genética (NISHIKIMI
et al. 1994).

A quantificagdo do acido ascorbico em determinado alimento torna-se
bastante complexa, pois este pode estar presente em pequenas doses, além de
poder conter substancias interferentes na quantificacéo e, inclusive contribuir para
sua degradacédo. Desta forma, torna-se dificil a dosagem de vitamina C presente
naturalmente nos alimentos, ao contrario de quando é adicionada sinteticamente
aos produtos.

Tal deficiéncia da molécula de acido L-ascorbico, é algo que vem sendo
observado ha muito tempo, sendo inclusive documentado nos livros sobre
navegacao:

Romero, Silva e Kiouran, citaram em 2005 que durante
as aventuras transoceanicas, os homens do mar alimentavam-se de carne de
charque bovina ou de porco, com pao e rum, ndo havendo em sua dieta frutas e
verduras. Dentro deste contexto surgia 0 escorbuto comprometendo as
articulagbes e provocando inflamacdes das gengivas, perdas dos dentes e
hemorragias causadas pelo rompimento das paredes dos vasos sanguineos. O
sistema imunoldgico deteriorava-se e o individuo morria, ndo era incomum perder
grande parte da tripulacdo numa jornada maritima.

A identificagdo da estrutura da vitamina C e seu isolamento constitui, na
guimica moderna, um grande desafio.Em momentos distintos com o mesmo

objetivo de identificar a substancia na época conhecida como "fator antiescorbuto”,
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foram envolvidos varios pesquisadores. Albert Szent-Gydrgyi, em 1928, isolou a
primeira amostra pura de vitamina C da adrenal bovina e em 1935 foi publicado a
sintese total da vitamina C pelas contribuicdes de Glen King, Norman Haworth e
Edmund Hirst, (FIORUCCI, SOARES e CAVALHEIRO, 2003).

De acordo com Aranha, Barros e Moura (2000), o isolamento da vitamina C
em forma cristalina pura foi conseguido independentemente por dois grupos de
pesquisadores em 1933. A estrutura quimica foi identificada e o produto
sintetizado sob a forma fisiologicamente ativa pouco depois. Em 1938 o acido
ascorbico foi oficialmente aceito como nome quimico da vitamina C.

Dentro das diversas areas da saude, os estudos tém apontado que o acido
ascorbico fortalece o sistema imunoldgico, aumentando a resisténcia as infeccdes,
gripes e resfriados; por uma via complementar e ajudando a evitar anemia
favorecendo a absorcéo do ferro, e por possuir um carater antioxidante retardar o
envelhecimento de células cardiacas. O &cido ascérbico estd presente em
hortalicas.

Segundo Manarini (2013), o sabor &cido que algumas hortalicas verde
escuras podem apresentar, esta diretamente ligada ao alto teor de vitamina C,
sabendo-se que essas hortalicas também apresentam alto teor de vitamina B9 ou
folato, essa parceria promovida pela natureza (acido félico e acido ascorbico)
promove a diminuicdo da velocidade de degradacdo do folato — presente nestes
vegetais verdes. Existe uma previsdo de perdas de 70% do total de acido félico
durante o aguecimento prolongado; para prevenir essa perda e melhorar seu
aproveitamento, as hortalicas devem ser consumidas preparadas no vapor.

Aos legumes e outros alimentos processados séo acrescidos de vitamina C,
para que mantenham sua coloracdo e sabor. O acido ascérbico ajuda a manter a
cor vermelha da carne defumada, como o toucinho (MARCUS e COULSTON,
1991), e previne a formacdo de nitrosaminas a partir do nitrito de sédio, usado
como inibidor do crescimento de microrganismos em carnes (SNYDER, 1995).

Existe um nivel de saturacdo de vitamina C no organismo que €
quantificada em 100mg por dia, podendo a mesma apresentar variacdes de
acordo com o0 metabolismo e necessidades especiais tais como:. aumento da

atividade fisica, amamentacdo, gravidez, tabagismo, sendo que em todas as
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situacdes citadas as recomendacdes encontram-se aumentadas , ou seja acima
de 100mg/dia (SCHECTMAN, G, 1993).

Ha duas formas de vitamina C: a oxidada (acido deidroascorbico) e a
reduzida, esta Ultima encontra-se muito mais difundida na natureza ou nos
alimentos naturais do que a primeira e sdo encontradas igualmente ativas na
natureza.

Em 1995 Welch et al. afirmaram que a transformacdo do &cido ascorbico
em &cido deidroascorbico ocorre normalmente no interior do organismo e €
reversivel, permitindo que uma de suas substancias possa sempre ser
transformada na outra. Essa capacidade de transformacéo funciona, pois tem a
capacidade de transportar hidrogénio no interior da célula nos processos de
respiragdo celular podendo ser considerado como um eficiente sistema
oxidorredutor. Quanto ao amplamente conhecido poder anti-oxidante do AA, que é
importantissimo na cicatrizacdo de ferimentos e fundamental na sintese de
colageno, age como co-fator para as enzimas lisil e propil hidroxilases, estimula a
transcricdo dos genes do colageno. Dessa forma é usado para clarear a cutis, pois
inibi a tirosinase. A figura 1 mostra a estrutura em tripla hélice do colageno, o que

0 torna muito resistente.

FIGURA 1: Estrutura helicoidal do colageno : a) cadeia de amino&cido, b)tripla fita , c)
forma helicoidal
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fonte: Colodel, Acesso em 20/04/2015

Conforme Phillips, Combs e Pinnel (1994), outras atribuicdes consideram a
vitamina C como a protecdo das enzimas contra a auto-inativacdo, uma vez que
atua na prevencdo da oxidacdo do ferro no papel de co-fator. Exemplos desta
manutencdo da integridade enzimatica sdo as enzimas lisil e propil hidroxilase
xidase, 0 que permite a formag&o de uma trama colagena normal e madura.

Essa importante atuacdo como co-fator também foi demonstrada pela
regulacdo da sintese de colageno tipo | e tipo Il pelos fibroblastos dérmicos nos
humanos, (WELCH et al, 1995).

Quanto a sua concentracdo estimada nos alimentos, ela pode ser afetada
por diversos fatores tais como: estacdo do ano, transporte, estagio de maturacao,
tempo de armazenamento e modo de cocgéao.

Destaca-se que produtos de origem animal contém pouca vitamina C, e 0s
graos ndo a possuem, sendo assim, as fontes mais comuns de AA s&o vegetais,
frutas e legumes.

O acido ascorbico esta presente nas frutas citricas, nos tomates, nos
meldes, nos morangos, na goiaba, entre outros alimentos. E um antioxidante que
reage diretamente ndo apenas com superéxido e radical hidroxila, mas também
com radical tocoferoxil, resultando na regeneracdo da vitamina E (CHAO et al,
2002; KRAUSE; MAHAN, 2005).

Ou seja, além de suas propriedades antioxidantes, ele reage com outras
vitaminas auxiliando inclusive na sua regeneracdo. Uma énfase no tocante a
necessidade do aumento de sua demanda nos processos de atuacao antioxidante
estd na necessidade aumentada da oferta para tabagistas principalmente os
consumidores diarios e com consumo superior a 1 unidade por dia.

A "captura” de radicais livres também € uma grande importancia do acido
ascorbico, pois atua na remocdo do radical hidroxila que em particular € um
agente agressor que também exerce atividade no transporte de elétrons nas
células. Facilita a absor¢do do mineral ferro provavelmente por manté-lo na forma
reduzida pelo fato de ser um redutor, (DAVIES, AUSTIN e PARTRIDGE, 1991).
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Atualmente alguns autores sugerem que o acido ascorbico tem efeito anti-
inflamatorio e estd associado a minimizacdo dos efeitos da disfuncdo endotélio
(camada interna dos vasos sanguineos em seres humanos) com histérico de
doencas cardiovasculares ou diabetes (WANNAMETHEE et al, 2006).

O AA é empregado como um auxiliar em tratamentos clinicos em
combinagdes de vitamina C, E e com [B-caroteno. Deve-se considerar que a
suplementagdo combinada de [B-caroteno (15mg/dia), vitamina C (50mg/dia) e
vitamina E (400mg/dia) por seis semanas pode ser usada como uma tentativa
clinica nas alteracdes de colesterol, triglicerideos séricos e de fumantes, evitando-
se assim o estresse oxidativo e o dano celular (CHAO et al. 2002).

Dessa forma, a vitamina C que atua como um importante catalisador, acaba
sendo necessaria a sua administracdo através de complementos ou suplementos
nos casos onde a alimentacao natural ndo seja possivel.

O AA esta envolvido no desenvolvimento do sistema muscular, nos
processos regenerativos da pele, ossos e dentes, producédo hormonal, inclusive de
hormoénios que desempenham papel importante na regulacdo e manutencdo da
temperatura corpdérea que € exigida nos animais homeotermos. Portanto, sua
caréncia aumenta a predisposicdo e a incidéncia de doencas graves de carater
agudo ou crénico, como por exemplo, o escorbuto (TILLMAN, 2009).

Se a vitamina C for inadvertidamente consumida em doses excessivas,
pode provocar efeitos colaterais, tais como: litiase (formacdo de pedras) renal
fundamentalmente em pessoas que possuam predisposicdo genética, diarreias de
carater metabolico e consequente dor abdominal. A necessidade diaria de
vitamina C de 100mg também varia conforme idade e condi¢cbes de saude,
sempre sendo recomendada a ingestado de alimentos frescos (DAVIES, AUSTIN e
PARTRIDGE, 1991).

O é&cido ascérbico é a vitamina mais comprometida pelo processamento,
armazenamento e transporte de frutas e vegetais, por isso a integridade da
mesma é usada frequentemente como indicativo da qualidade nutricional e até
mesmo de boa conservagdo dos alimentos. Também ndo pode ser descartada a
diminuicdo do teor de vitamina C no alimento quando interagindo com outro.

Fatores que levam a destruicdo da vitamina C, por exemplo, é a presenca de
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lumiflavina, produto de degradacdo da riboflavina (vitamina B2), que pode ser
induzida pela presenca de aminas (reacdes de escurecimento) ou ainda pela
presenca de enzimas como a 4cido ascorbico oxidase, (PEREZ et al, 1997).

O papel antioxidante da vitamina C também esta presente na industria,
sendo usada na antioxidacdo de aromatizantes e gorduras em geral, na
manutencdo das texturas das massas alimenticias e no processo da cura de
carnes (LEE, J.S.et al, 2004).

Ha alguns anos, com a proibicdo do uso de bromato de potdssio na
industria de panificacdo, a vitamina C também adquiriu um papel importante para
melhorar a textura das massas. A utilizacdo crescente do acido ascérbico ocorre
devido ao seu valor nutricional, e também pela maior acessibilidade de precos,
com a entrada de vitamina C sintética pelas industrias chinesas no mercado (LU e
SEIB, 1998).

O acido ascorbico reage com o oxigénio em alimentos e, por iSso, ocorre a
necessidade dessa prevencéo. Outras atribuicdes da vitamina C, tais como aditivo
nutricional em bebidas, refrigerantes, enlatados, cereais matinais sao muito
comuns. Sua manufatura € feita em larga escala. Um exemplo € a grande

qguantidade de producéo pela Roche Products, em Dairy, na Escdcia.

2.1.1 Vitamina C: Quantificacao, degradacéo

As pesquisas envolvendo vitaminas estdo direcionadas, em maior parte,
aos aspectos médicos e nutricionais, sendo que as perdas da vitamina nos
processos industriais ainda requerem maiores estudos .

A analise da vitamina C nos produtos ndo ocorre apenas para manter a
integridade do mesmo ou para garantir a nutricdo, mas também para assegurar a
legislacdo vigente no sentido de garantir-se as quantidades estipuladas na forma
da lei. (ABRANCHE et al, 2008).

Assim, em decorréncia desses fatores, a industria farmacéutica e a
alimenticia precisam quantificar e empregar a vitamina C em seus produtos.

A determinacdo do conteudo de &acido ascorbico em vegetais € muito

importante, pois, além de seu papel fundamental na nutrichio humana, a sua
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degradacdo pode favorecer 0 escurecimento ndo enzimatico e causar
aparecimento de sabor estranho.

A titulacdo é uma técnica analitica classica para quantificacdo do &cido
ascorbico; ela ainda representa um método muito util para auxiliar nos estudos de
equilibrios quimicos, como o acido-base, pois permite observar o comportamento
das substancias em diferentes concentracdes, na presenca de outras, (OLIVEIRA,
2010).

No que concerne as perdas de nutrientes, Fennema, (1993) cita que as
principais causas de perda de nutrientes nos alimentos séo: a lixiviacdo, oxidacao,
moagem e cocc¢ao. No processo de extracdo e producdo dos sucos, assim como
no envase e estocagem, também ocorrem perdas de nutrientes, contemplando a
oxidacdo da vitamina C que necessitam ser analisadas.

Fatores relacionados a constituicdo do suco citrico; a influéncia da luz de
grande intensidade; a presenca do oxigénio e condicbes de armazenamento,
logistica de transporte e comercializacdo destes sucos, poderdo aumentar
sobremaneira a degradacéo do acido ascoérbico. Alguns autores relatam perdas do
acido ascérbico durante o processamento térmico de sucos de frutas, seja na
concentracdo, pasteurizacao ou esterilizacdo. (FARNWORTH et al, 2001)

Os processos de lavagem que ocorrem na producdo de sucos citricos
podem levar a degradacdo ndo s6 da vitamina C, mas de outras vitaminas
hidrossoluveis. Cozimento em agua e branqueamento sdo técnicas usadas na
industria alimenticia, onde ocorre perda dessas vitaminas em agua e que
poderiam ser aproveitadas por adicdo em outros alimentos por simples
transferéncia para reduzir desperdicios e incrementar o teor vitaminico do produto
processado. O branqueamento é utilizado em algumas formas de esterilizacao
industrial, assim como o0 cozimento, a pasteurizacdo, a desidratacdo e 0
congelamento podem levar a oxidacdo quimica e/ou degradacdo térmica da
vitamina C. De acordo com Fernandes et al, (2007) a vitamina C pode ser
degradada pela presenca de alcalinidade, danos fisicos e baixa umidade relativa.
A reacdo de Maillard, técnica utilizada na industria de alimentos também é
responsavel por parte da degradagdo da vitamina. O escurecimento né&o

enzimatico ou reacdo de Maillard, da ao produto uma intensa cor escura. Tais
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reacdes em alimentos, associam-se ao aguecimento e armazenamento e podem
ser divididas em trés mecanismos: o Maillard, a caramelizacdo e a oxidacdo da
vitamina C.

Em geral, a degradacdo térmica do acido L-ascorbico para &acido L
deidroascorbico e para acido 2,3-dicetogulénico, pode levar a formacao do didxido
de carbono, furfural e muitos outros compostos, como 0S que ocorrem nas
reacbes de Maillard ou de escurecimento ndo-enzimatico (ROJAS e
GERSCHENSON,1997).

As perdas de vitamina C provenientes da lixiviagado variam entre 13 e 50%.
Como exemplo, pode-se citar o espinafre que € o alimento mais atingido (Tabela
1).

O branqueamento em agua é a técnica que oferece uma maior degradacao
de vitamina C, exceto para aspargo que apresentou 15% quer seja no
branqueamento a vapor ou em agua, A tabela 1 fornece as perdas de vitamina C

por branqueamento para seis vegetais.

Tabela 1: Perdas de vitamina C durante o branqueamento de vegetais. DAVIDEK et al.

(1990).
. Método de Tompo a8 Perdas no
Vegetais branqueamento
branqueamento (min) branqueamento (%)
Espinafre Agua quente 1 35-50
Ervilhas Agua quente . 18- 25
Repolho vermelho Agua quente 4 25
Repolho vermelho Vapor 4.5 13
Repolho vermelho Vapor 5 21
Couve-flor Agua quente 4 25
Couve-flor Vapor 4.5 19
Brécolis Agua quente 4 43
Brécolis Vapor 5 21
Aspargo Agua quente 3 15
Aspargo Vapor 4 15
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2.2 Misturadores e agitadores

Na industria alimenticia sdo usados misturadores e agitadores na produc¢éo
de alimentos. Misturadores sdo equipamentos que promovem a combinagao de
varios componentes ou de um componente com propriedades diferentes.
Agitadores sdo unidades que propiciam um movimento induzido de um material,
em geral circulatério (MORAES, MORAES, 2011). Existem misturadores e
agitadores para substéncias pouco viscosas, de muita viscosidade, e de alimentos
sélidos. A figura 2 apresenta alguns tipos de misturadores industriais e seus
respectivos impulsores para componentes com viscosidade abaixo de 5

centipoises (Cp) (a viscosidade da agua a 20°C € de 1 cP).
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FIGURA 2: Modelos de misturadores e agitadores para fluidos de baixa viscosidade : A)
Impulsores de duplas pas em extremidade planas; B) Impulsores de duplas pas planas;C)
Impulsores de dupla ;D)Impulsores de triplas pas; E)Impulsores de pa unica em
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extremidade lateral; F) Impulsores de pas duplas com impulsores planos.; G)Impulsores
com pas mistas;H)Impulsores com pa vertical

Fonte: Bragante, (2015).

A eficiéncia da mistura depende do tipo de impulsor empregado e dos
componentes acoplados a ele, para que se tenha uma homogeneizacdo das
substancias presentes; portanto, para cada mistura a ser efetuada existe um
modelo de tanque com impulsor adequado a operacao.

Os misturadores para o processamento dos diversos tipos de alimentos
podem ser dotados de hélice ao invés de péas planas. A figura 3, referencia tipos

de hélices utilizadas para misturas pouco viscosas.

A) B) C)

FIGURA 3: Impulsores tipo hélice para mistura pouco viscosa: A) Hélice serrilhada

;B) Hélice inclinada; C) Hélice oval inclinada
Fonte: Bragante, (2015)

Os tanques com impulsores mecanicos sdo usados com a finalidade de
misturar, homogeneizar, promover turbuléncia e dissolver solucfes aquosas com
ou sem sélidos suspensos na mistura (MORAES, MORAES, 2011).

O 4&cido ascorbico no que tange a sua oxidacdo em embalagens nao
submetidas ao processo de agitacdo em hélice ou outros quaisquer foi estudado

por Lopes, Martins e Carvalho (1997).
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2.3 Tanque de Rushton

O tanque tipo Rushton utiliza hélices, pas inclinadas e turbinas de disco

(Figura. 4) para agitacéo e mistura de fluidos.

A) B) C) D)

FIGURA 4: Impulsores tipo hélice :A) Hélice, B) Pas inclinadas, C)Turbina de disco de
Rushton, D)Impulsor de 3 pés inclinadas
Fonte: Ortega (p.14, 2015).

Sao utilizados na dispersdo de gases em liquidos, na disperséo de sélidos,
na mistura de fluidos imisciveis, e na transferéncia de calor distribuem a energia
de maneira uniforme.O padrao de ecoamento € misto pois ocorre forcas radiais e
axiais (Ortega, 2015).

As chicanas sdo anteparos no interior do tanque que evitam a formacéao de
vortice (MORAES, 2010) — que é a acao da forca centrifuga agindo no fluido, onde
nem todo material € movimentado e desta forma melhoram o rendimento do

processo,distribuindo a forca de atuacdo conforme mostra a figura 5
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FIGURA 5: Esquema de um tanque com e sem chicana: A) vista do topo e
perfil sem chicanas , B) vista do topo e perfil com chicanas
Fonte: Moraes et al.,( 2010).

Existem fatores que influenciam na mistura, além da geometria do tanque como
viscosidade, densidade e miscibilidade - para fluidos — e tamanho, densidade,
forma, rugosidade e molhabilidade — para sélidos. Deve-se escolher o impulsor (
impelidor ou agitador) ideal para cada tipo de agitacdo, pois € com ele que a
mistura ou dispersdo é gerada. Rushton, Costich e Everett (1950) apud (MORAES
et al. 2010), definiram um padrdo de geometria para tanques com quatro chicanas
e um impelidor radial de 6 pas planas. A Figura 6 indica as relacbes geométricas
de Rushton, em que D: € o didametro interno do tanque; Da é o0 didmetro do
impulsor; E é a distancia do impulsor até o fundo do tanque; L a largura da pa
(para turbina com seis pas planas); W é a altura das pas; J € a largura das

chicanas e H é a altura do liquido no tanque.
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FIGURA 6: Padrdo de geometrias feitas por Rushton.
1) parede do tanque; 2) nivel do liquido; 3) eixo; 4) chicana, chapa vertical para evitar
o vortice (“redemoinho”, mistura ineficiente); 5) Impulsor ou impelidor tipo turbina de
seis pas planas. S; = Di/Da=3; Sz, = E/Da = 1; Sz = L/Da = ¥; S4=WI/D, =
1/5; Ss =J/D;= 0,1 e Sg = H/D: = 1. (MORAES, MORAES 2011).

2.4 Método anteriormente empregado

Em estudos realizados em tanques com impulsores mecéanicos com
geometria de Rushton por Moraes et al. em 2010 a concentracao de vitamina C foi
obtida pelo método iodométrico. Foi preparada uma solucdo de 0,1N na qual a
massa de 12,75¢g de iodo foi diluida em uma mistura de 369 de iodeto de potassio
em um litro de agua. Verificou-se o método dissolvendo-se um comprimido

efervescente de Cebion®, 1g em 100 ml de agua destilada usando um bequer

com um vidro de reldgio em cima para diminuir o contato com ar e retardar a
oxidacdo. Neste mesmo bequer foram adicionadas algumas gotas de solucdo de
amido a 1%, indicador da oxida¢éo do &cido ascérbico com o iodo.

Esse indicador foi preparado com uma pequena elevacdo de temperatura
para se dissolver completamente o amido na agua. O agente titulante foi a solucéo
de iodo e a solugéo a titular, a que continha o acido ascorbico, (MORAES et al.,
2010).

Com o volume gasto da solucao de iodo de 117 ml obteve-se a massa (m)
de acido de 1000 mg pela expressdo m/Eq = N.V, em que, Eq € o equivalente

grama do acido ascérbico, 88,06 mg/mmol, N € a normalidade da solu¢cédo de iodo
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(0,1N) e V é o volume usado para titulacdo do acido. Com o método de titulacado
com solucéo de estruturado, iniciaram-se os estudos da oxidacdo em tanque com
as relagbes geométricas fixadas inicialmente por Rushton (McCABE et al., 2005).
Foi colocado um comprimido de Cebion® 1g em um bequer com 4
chicanas. Adicionou-se agua destilada até a altura do liquido se igualar ao
diametro do bequer (1,7L, relagcdo de Rushton). O estudo foi relevante no que
concerne a comprovagdo da influéncia da turbuléncia na oxidagdo do &cido
ascoérbico conferindo uma maior perda de massa quanto maior a turbuléncia. O
trabalho ndo contemplou a analise da variacdo do grau de oxidacdo em funcéo do
tipo de impulsor e resposta ao emprego das chicanas. A técnica de andlise
supracitada foi desenvolvida pelos autores que ndo adotaram métodos de

institutos renomados.
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3. - MATERIAL E METODOS

3.1 Material

A bancada experimental utilizada no presente estudo foi desenvolvida e
montada no Laboratério de Operacdes Unitarias da Universidade Santa Cecilia e
pode ser visualizados na Figura 7. As figuras de 8 a 22 apresentam o material de

bancada e analitico empregados no experimento.

Figura 7: Bancada experimental
1) Motor de rotagéo variavel; 2) Tanque com volume Gtil de 1500 mL; 3) Impulsor de 4 pas

inclinadas; 4) Chicanas; 5) Bureta de 25mL; 6) Erlenmeyer de 300 mL; 7) Pipeta de 1 mL;
8) Pipeta de 5 mL; 9) Pipeta de 10 mL; 10) Béquer de 250 mL; 11) Baldo volumétrico de
100 mL; 12) Baldo volumétrico de 1000 mL; 13) Vidro de reldgio; 14) Funil de vidro; 15)
Pera de trés vias; 16) Espatula e 17) Papel de filtro.



29

As figuras de 8 A, B e C  sédo destacadas para maior visualizacdo e fazem parte tanto

do material de bancada As figuras de D até J fazem parte do material analitico
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Figuras de 8 a 24 A) Turbina com 6 pas planas; B) Impedidor com 4 pas inclinadas a 45°
: C)Chicana ; D)Farmaco; E)Solucdo de amido; F)Acido Sulfurico G)lodeto de Potassio

H)lodato de Potassio ; 1) Agua destilada; J) Capsulas de vitamina C pura

3.2 Método

A massa de acido ascorbico foi quantificada por analise iodométrica,
segundo o método do Instituto Adolfo Lutz conforme descricéo a seguir.

Foi separada uma amostra de 5 gramas de iodato de potassio em p6 sobre
um vidro relégio. A amostra foi pesada com o auxilio de uma balanca de preciséo.
O iodato de potassio foi colocado dentro de uma estufa a 110°C, por uma hora
para secagem. ApdOs a secagem, a amostra foi colocada em um dessecador para
que esfriasse.

A amostra fria de iodato de potassio foi novamente pesada chegando-se a
uma massa de 3,57gramas. A nova amostra foi utilizada para a preparacdo da
solucéo de iodato, colocada dentro de um baldo volumétrico de 1 litro e diluida.
ApOs a preparacao da solugdo de 0,1N, foram retirados 10 ml e transferidos para
um baldo de 100 ml, para a preparacao da solucao de 0,01N, que foi utilizada para
a titulacao.

Terminada a preparacdo da solucdo de iodato de potassio, iniciou-se a
preparacado da solucdo de Cebion®. Uma pastilha do mesmo foi quebrada com
auxilio das maos (com luvas de latex) sobre um funil e inserida em um balédo
volumétrico de 1L. A pastilha foi solubilizada e o baldo completado com agua
destilada.

Da solucdo de 1L de Cebion®,(laboratério Merck, lote c¢ 140333 ,
fabricacdo 02/14 e validade 01/16) foi extraida uma amostra de 10mL e separada.
O restante foi adicionado ao tanque de 1,5L com o impulsor mecanico para o inicio
da agitacéo.

A amostra de 10mL foi colocada em um erlenmeyer para o primeiro teste,
chamado de hora zero, antes da agitacdo ser iniciada. No erlenmeyer foi
adicionada uma pequena quantidade de &gua destilada, em seguida foram

adicionados 10mL de &cido sulfarico 20%, 1mL de iodeto de potassio, 1mL de
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amido e agitado. Estando pronta ambas solugdes para testes, foi utilizada a bureta
contendo 20mL da solucéo de iodato de potassio.

Os experimentos foram realizados na Universidade Santa Cecilia na Cidade
de Santos , portanto a pressao de 960 mmHg com temperatura constante entre 20
e 21 graus celsius

As Figuras 9a, 9b e 9c ilustram as sequéncias no método iodométrico

utilizado no trabalho.

5g de

v B Estufa .
x“ iodato ] 110graus, Rezfnamemdo
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FIGURA 9a: Sequéncia da preparagéo da solucéo de iodato de potassio
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A primeira amostra retirada (10ml) foi considerada "hora
zero”.

A seguir foi colocado o restante da solugéo no tanque e
promovida a rotacédo. Foram coletados 10 ml nos
horarios

0, 15, 30, 45, 60, 75, 90, 105 e 120 minutos

A coleta foi feita com suspenséo da rotagdo por cerca
de 15 segundos para retirada e em seguida retomou-
se a rotagao.
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FIGURA 9b: Sequéncia da preparagéo da solucéo de iodeto de potassio
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Solugdo 1- Bureta (faz gotejamento)
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Solugéo 2 — erlenmeyer (recebe
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FIGURA 9c: Determinacéo de perda de massa
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Da mesma forma que foi quantificada a massa de Cebion® utilizou-se
vitamina C pura. Utilizou-se a prépria massa contida em capsulas de 1 grama. A
pesagem do acido L-ascoérbico puro foi realizada ap6és retirada do contetdo em

capsulas de celulose.
Para os céalculos da normalidade foram utilizadas as equacdes (1) e (2).

Nacido X Vécido= Niodato X Viodato M

m: .
Niii.= acido 2
acido™ Eqq “acido x Voacido(L) (2)

sendo:

N a normalidade do Acido ascorbico, (E/L);

V o0 volume do componente,( L);

m a massa do componente,( g);

Eqg o equivalente-grama do componente, (g/E).

O processo de extracdo de 10mL de amostra para teste foi efetuado em
tempo 0, 15, 30, 45, 60, 75, 90, 105 e 120 minutos

Os calculos utilizados para obtencdo dos resultados e tabulacdo dos
gréaficos estdo a sequir:

O equivalente grama do iodato foi determinado pela equacao:

— MM

Eag = —~~ ©)
Sendo:
MM a massa molar da amostra (g/mol);
X é o valor do "Nox" do tipo de componente analisado.
O método cita o iodato de potassio com normalidade 0,1N, para um litro de
agua; sua massa molar € de 214g/mol, e como oxidante, a reacao global ( reacéo
de numero 5)desenvolvida a seguir apresenta a variagao do “Nox” nas moléculas

indicadas. (Equacgdes 4 a 8).
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KIO;+ 5 Kl + 6H" — 3l, + 6K"+3H,0 (4)
CgHgOg+ 1,— CgHgOg+ 217 +2H" (5)
KIO3+ 5 Kl + 3CgHgOg — 6K+ 3H,0 + 3C5HgOg + 61 (6)
K'1"°052+ 5 K'I™ + 3C4HgOg — 6K*+ 3H,0 + 3CgHgOg + 61° (7)
X =Nox, — Nox, =5—(-1) =6 (8)
Portanto:
_ 214 _ .
Eqg = o 35,67 equivalentes-grama (9)

O valor do equivalente grama do acido ascoérbico que possui massa molar €
de 176,09g/mol, e 2 ions H* ionizaveis empregado nos célculos foi calculado pela

Equacéo 10

_176,09

Eqg = 88,05 equivalentes-gramas (20)

Procedimentos experimentais: Fixou-se a rotacédo (0, 200, 400 e 600 rpm)
do impulsor do tipo turbina de quatro pas inclinadas, coletaram-se amostras de
10mL da mistura homogeneizada do terco inferior do tanque antes de se iniciar o
processo de rotacdo em 15, 30, 45, 60, 75, 90, 105, 120 minutos, apos o inicio da
rotacdo. A cada coleta realizada era paralisada a rotacado por 15 segundos para
gue houvesse a retirada da mistura com menor risco de quebra de material.

O mesmo método foi utilizado para o estudo com a vitamina C pura ou
acido L ascorbico puro.

Apoés a retirada dos 1o ml de solucdo de vitamina C a mesma era

adicionada ao acido sulfurico a 20% , iodeto de potassio 10% marcador amido e
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recebia o gotejamento da solucéo de iodato de potassio , gota a gota , lento até
0 ponto de viragem quando conseguia-se a coloracdo azul clara que persistia
por um periodo de 20 segundos. Neste momento foi quantificada a massa de
vitamina C total que reagia com o iodato e os dados eram adicionados a tabela .
A retirada dos 10 ml de solucéo era retirada com 1, 5 e 15 minutos afim de se

avaliar a linearidade ou ndo da perda de massa ao longo do tempo.
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4. - RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1Resultados

As tabelas numeradas de 2 até 28 e as Figuras 9 e 10 fornecem os
resultados obtidos no presente estudo.

O Apéndice A fornece um exemplo dos calculos realizados para obtencao
da massa de vitamina C em gramas, perdas em gramas, porcentagem de perda
em quinze em quinze minutos e a porcentagem de perda total.

Na elaboragéo da tabela foi colocado em sua parte superior a apresentacao
da vitamina C estudado em questdo : se farmaco ou em sua forma pura,
destacou-se a rotacdo empregada presenca ou ndo de internos , tipo de impelidor,
solucéo e sua normalidade e a diluicdo aplicada ( 1,5L)

Em cada um dos experimentos foram coletadas amostras em triplicata
respectivamente com 1, 5 e 15 minutos de agitagdo. Tal procedimento foi
executado para se avaliar o grau de linearidade da perda de massa do acido
ascorbico em cada tempo. Transcreveu-se, para a tabela, em cada tempo
colhido,a massa em gramas de vitaminaC da bureta ( gotejante) e do erlenmeyer(
gotejado)mostrando-se a perda de massa total de vitamina C em cada momento
percentualmente.

O trabalho realizado envolveu mais de 120 horas de experimento.



Tabela 2: Ensaio com Cebion®, rotacdo zero
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012 Ensaio: Cebion®

Rotacdo Interno Impelidor Solucgao Cebion®
zero Nenhum Nenhum KIO3 0,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vit C (g) coletada nos
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) tempos %
(min) |2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merienmeyer  Msolucso emlmin em5min em15min |% perda
0 7,2 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 0
15 7 7,1 7| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
30 7,1 7,2 7,1| 0,006589 0,988416 | -0,00092* -0,00458 -0,01373 | - 1,41
45 7,1 7,2 7,1| 0,006589 0,988416 0 0 0 -
60 7,2 7,1 7,1| 0,006498 0,974688| 0,000915 0,004576  0,013728 1,39
75 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
90 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
105 7 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
120 7 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
Total 0 0 0 -

Total de perda em gramas apés 120 minutos

* sinal negativo, inerente ao método de andlise.
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Tabela 3: Ensaio Cebion®, rotacdo 200 rpm, sem chicanas, 4 pas inclinadas

022 Ensaio: Cebion®

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
4 Pas inclinadas a
200 rpm | Sem Chicana 45° KIO5 0,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer Msolugsio emlmin em5min em15min |% perda
0 7,2 7,2 7,2| 0,006589 0,988416 0 0 0 0
15 7,2 7,2 7,3 | 0,006589 0,988416 0 0 0 -
30 7,2 7,2 7,1| 0,006589 0,988416 0 0 0 -
45 7,1 7,1 7,2| 0,006498 0,974688| 0,000915 0,004576  0,013728 1,39
60 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
75 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
90 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
105 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
120 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
Total 0,000114 0,000572 0,001716 1,39
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,013728




Tabela 4: Ensaio com Cebion®, 200 rpm, com chicana, 4 pas inclinadas
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32 Ensaio: Cebion®

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
4 Pas inclinadas a
200 rpm | Com Chicana 45° KIO30,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C ( g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) |1 (ml) 2 (ml) 3 (mMl) | Medenmeyer  Msolucso emlmin em5min em15min |% perda
0 7 7 7| 0,006406  0,96096 0 0 0 0
15 6,8 6,7 6,8| 0,006132 0,919776| 0,002746 0,013728 0,041184 4,29
30 6,8 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 -
45 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 0 -
60 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 0 -
75 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 0 -
90 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 -
105 6,6 6,6 6,6| 0,00604 0,906048| 0,000915 0,004576 0,013728 1,49
120 6,7 6,6 6,6 0,00604 0,906048 0 0 0 -
Total 0,000458 0,002288 0,054912 5,71
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,054912
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Tabela 5: Ensaio com Cebion®, 200 rpm sem chicanas, 6 pas planas

42 Ensaio: Cebion®

Rotacgdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
Turbina com 6 pas
200 rpm | Sem Chicana planas KIO; 0,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {1 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Mertenmeyer ~ Msolucso emlmin em5min em 15 min |% perda
0 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 0
15 7,1 7,1 7,11 0,006498 0,974688 0 0 0 -
30 7 7 7| 0,006406 0,96096| 0,000915 0,004576 0,013728 1,41
45 6,8 6,7 6,8 0,006132 0,919776| 0,002746 0,013728 0,041184 4,29
60 6,6 6,6 6,6 0,00604 0,906048 | 0,000915 0,004576  0,013728 1,49
75 6,4 6,4 6,4| 0,005857 0,878592| 0,00183 0,009152 0,027456 3,03
90 6,3 6,4 6,3| 0,005857 0,878592 0 0 0 -
105 6 6 6| 0,005491 0,82368| 0,003661 0,018304  0,054912 6,25
120 5,8 5,8 5,8| 0,005308 0,796224| 0,00183 0,009152 0,027456 3,33
Total 0,001487 0,007436  0,178464 18,31
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,178464




Tabela 6: Ensaio com Cebion® 200 rpm, com chicana, 6 pas retas.
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59 Ensaio: Cebion®

Rotacgdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
Turbina com 6 pas
200 rpm | Com Chicana planas KIO; 0,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {1 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Mertenmeyer ~ Msolucso emlmin em5min em 15 min |% perda
0 7,5 7,4 7,4| 0,006772 1,015872 0 0 0 0
15 7,1 7,1 7,3| 0,006498 0,974688| 0,002746 0,013728 0,041184 4,05
30 7 7 7| 0,006406 0,96096| 0,000915 0,004576 0,013728 1,41
45 6,8 6,7 6,7| 0,006132 0,919776| 0,002746 0,013728 0,041184 4,29
60 6,6 6,6 6,6 0,00604 0,906048 | 0,000915 0,004576  0,013728 1,49
75 6,5 6,5 6,5/ 0,005949 0,89232| 0,000915 0,004576 0,013728 1,52
90 6,3 6,2 6,2| 0,005674 0,851136| 0,002746 0,013728 0,041184 4,62
105 6 6 6| 0,005491 0,82368| 0,00183 0,009152 0,027456 3,23
120 6 6 59| 0,005491 0,82368 0 0 0 -
Total 0,001602 0,008008  0,192192 18,92
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,192192
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Tabela 7: Ensaio com Cebion®, 400 rpm, sem chicanas, 4 pas inclinadas

62 Ensaio: Cebion®

Rotacgdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
4 P3s inclinadas a
400 rpm | Sem Chicana 45° KIO; 0,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) 1(ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merienmeyer  Mesolugio emlmin em5min em15min |% perda
0 8 8 8| 0,007322  1,09824 0 0 0 0
15 8 8 8| 0,007322 1,09824 0 0 0 -
30 8 7,9 7,8| 0,00723 1,084512| 0,000915 0,004576 0,013728 1,25
45 7,8 7,7 7,7| 0,007047 1,057056| 0,00183 0,009152 0,027456 2,53
60 7,7 7,7 7,7| 0,007047 1,057056 0 0 0 -
75 7,6 7,6 7,6| 0,006956 1,043328| 0,000915 0,004576 0,013728 1,30
90 7,6 7,6 7,6| 0,006956 1,043328 0 0 0 -
105 7,6 7,6 7,6| 0,006956 1,043328 0 0 0 -
120 7,6 7,6 7,6| 0,006956 1,043328 0 0 0 -
Total 0,000458 0,002288 0,006864 5,00
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,054912




Tabela 8: Ensaio com Cebion®, 400 rpm, com chicanas, 4 pas inclinadas
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79 Ensaio: Cebion®

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
4 Pas inclinadas a
400 rpm | Com Chicana 45° KIO30,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer Msolugsio emlmin em5min em15min |% perda
0 7,4 7,4 7,2| 0,006772 1,015872 0 0 0 0
15 7,3 7,3 7,4| 0,006681 1,002144| 0,000915 0,004576  0,013728 1,35
30 7,2 7,2 7,1| 0,006589 0,988416| 0,000915 0,004576  0,013728 1,37
45 7,2 7,2 7,3 | 0,006589 0,988416 0 0 0 -
60 7,2 7,2 7,2| 0,006589 0,988416 0 0 0 -
75 7,2 7,2 7,2| 0,006589 0,988416 0 0 0 -
90 7,2 7,2 7,2| 0,006589 0,988416 0 0 0 -
105 7,2 7,2 7,2| 0,006589 0,988416 0 0 0 -
120 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688| 0,000915 0,004576  0,013728 1,39
Total 0,000343 0,001716  0,041184 4,05
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,041184




Tabela 9: Ensaio com Cebion®, 400 rpm,sem chicanas, 6 pas planas
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82 Ensaio: Cebion®

Rotacgdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
Turbina . com 6
400 rpm | Sem Chicana pas planas KIO; 0,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {1 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Mertenmeyer ~ Msolucso emlmin em5min em 15 min |% perda
0 7,2 7,2 7,1| 0,006589 0,988416 0 0 0 0
15 6,9 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,003661 0,018304  0,054912 5,56
30 6,9 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
45 6,6 6,6 6,6 0,00604 0,906048| 0,00183 0,009152 0,027456 2,94
60 6,5 6,5 6,5| 0,005949 0,89232| 0,000915 0,004576  0,013728 1,52
75 6,4 6,4 6,3| 0,005857 0,878592| 0,000915 0,004576 0,013728 1,54
90 6,2 6,2 6,2| 0,005674 0,851136| 0,00183 0,009152 0,027456 3,13
105 6,1 6,1 6,1| 0,005583 0,837408| 0,000915 0,004576 0,013728 1,61
120 6,1 5,9 5,9 0,0054 0,809952| 0,00183 0,009152 0,027456 3,28
Total 0,001487 0,007436  0,178464 18,06
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,178464




Tabela 10: Ensaio com Cebion®, 400 rpm, com chicana, 6 pas planas

45

99 Ensaio: Cebion®

Rotacgdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
Turbina. com 6 pas
400 rpm | Com Chicana planas KIO; 0,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C ( g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {1 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Mertenmeyer ~ Msolucso emlmin em5min em 15 min |% perda
0 7,3 7,3 7,3| 0,006681 1,002144 0 0 0 0
15 7,2 7,2 7,2| 0,006589 0,988416| 0,000915 0,004576 0,013728 1,37
30 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232| 0,002746 0,013728 0,041184 4,17
45 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,000915 0,004576 0,013728 1,45
60 6,5 6,5 6,5/ 0,005949 0,89232| 0,002746 0,013728 0,041184 4,41
75 6,4 6,4 6,4| 0,005857 0,878592| 0,000915 0,004576 0,013728 1,54
90 6 6 6| 0,005491 0,82368| 0,003661 0,018304  0,054912 6,25
105 6 5,9 5,9 0,0054 0,809952| 0,000915 0,004576 0,013728 1,67
120 5,7 5,8 5,7| 0,005308 0,796224| 0,000915 0,004576 0,013728 1,69
Total 0,001716  0,00858 0,20592 20,55
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,20592




Tabela 11: Ensaio com Cebion®, 600 rpm, sem chicanas 4 pas inclinadas
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102 Ensaio: Cebion®

Rotacgdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
4 P3s inclinadas a
600 rpm | Sem Chicana 45° KIO3 0,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) 1(ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merienmeyer  Mesolugio emlmin em5min em15min |% perda
0 7,5 7,5 7,5| 0,006864 1,0296 0 0 0 0
15 7,5 7,5 7,5| 0,006864 1,0296 0 0 0 -
30 7,5 7,5 7,5| 0,006864 1,0296 0 0 0 -
45 7,5 7,5 7,5| 0,006864 1,0296 0 0 0 -
60 7,5 7,5 7,5| 0,006864 1,0296 0 0 0 -
75 7,5 7,5 7,5| 0,006864 1,0296 0 0 0 -
90 7,4 7,4 7,4| 0,006772 1,015872| 0,000915 0,004576 0,013728 1,33
105 7,4 7,4 7,4 0,006772 1,015872 0 0 0 -
120 7,4 7,4 7,4| 0,006772 1,015872 0 0 0 -
Total 0,000114 0,000572 0,001716 1,33
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,013728




Tabela 12: Ensaio com Cebion®, 600 rpm, com chicanas, 4 pas inclinadas
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112 Ensaio: Cebion®

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
4 P3s inclinadas a
600 rpm | Com Chicana 45° KIO; 0,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer Msolugsio emlmin em5min em15min |% perda
0 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 0
15 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
30 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
45 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
60 7,1 7 7| 0,006406  0,96096| 0,000915 0,004576  0,013728 1,41
75 7 7 7,1| 0,006406 0,96096 0 0 0 -
90 7 7,1 7,1| 0,006498 0,974688|-0,00092* -0,00458 -0,01373 | - 1,43
105 7 7 7| 0,006406 0,96096| 0,000915 0,004576  0,013728 1,41
120 7,1 7 7| 0,006406 0,96096 0 0 0 -
Total 0,000114 0,000572 0,013728 1,41
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,013728

* sinal negativo, inerente ao método de analise.




Tabela 13: Ensaio com Cebion® 600 rpm, sem chicana, 6 pas planas

48

122 Ensaio: Cebion®

Rotacgdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
Turbina. com 6 pas
600 rpm | Sem Chicana planas KIO30,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C ( g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {1 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Mertenmeyer ~ Msolucso emlmin em5min em 15 min |% perda
0 7,8 7,7 7,7| 0,007047 1,057056 0 0 0 0
15 7,4 7,4 7,4 0,006772 1,015872| 0,002746 0,013728 0,041184 3,90
30 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688| 0,002746 0,013728 0,041184 4,05
45 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,002746 0,013728 0,041184 4,23
60 6,3 6,3 6,3| 0,005766 0,864864| 0,004576  0,02288 0,06864 7,35
75 5,8 5,8 5,8 0,005308 0,796224| 0,004576  0,02288 0,06864 7,94
90 5,3 5,3 5,3| 0,004851 0,727584| 0,004576  0,02288 0,06864 8,62
105 4,8 4,8 4,8| 0,004393 0,658944| 0,004576  0,02288 0,06864 9,43
120 4,3 4,3 4,3| 0,003935 0,590304| 0,004576  0,02288 0,06864 10,42
Total 0,00389 0,019448 0,466752 44,16
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,466752




Tabela 14: Ensaio com Cebion® 600 rpm, com chicanas, 6 pas planas.
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132 Ensaio: Cebion®

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cebion®
Turbinas com 6 pas
600 rpm | Com Chicana planas KlO; 0,0104 N 1 Comprimido. de 1 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C ( g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {21 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merienmeyer ~ Msolugio emlmin em5min em15min |% perda
0 7,4 7,4 7,4| 0,006772 1,015872 0 0 0 0
15 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688| 0,002746 0,013728 0,041184 4,05
30 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,002746 0,013728 0,041184 4,23
45 6,7 6,6 6,6 0,00604 0,906048| 0,00183 0,009152 0,027456 2,94
60 6,3 6,3 6,3| 0,005766 0,864864| 0,002746 0,013728 0,041184 4,55
75 6,1 6,1 6,1| 0,005583 0,837408| 0,00183 0,009152 0,027456 3,17
90 5,9 5,9 5,9 0,0054 0,809952| 0,00183 0,009152 0,027456 3,28
105 5,5 5,4 54| 0,004942 0,741312| 0,004576  0,02288 0,06864 8,47
120 5,4 5,3 5,3| 0,004851 0,727584| 0,000915 0,004576  0,013728 1,85
Total 0,002402 0,012012 0,288288 28,38
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,288288
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Tabela 15: Ensaio com vitamina C pura, rotacédo zero

142 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
zero Nenhum Nenhum KIO30,0104 N 1 Cdpsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C ( g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer Msolucsio emlmin em5min em15min |% perda
0 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 0
15 6,8 6,8 6,8 | 0,006223 0,933504 0 0 0 -
30 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
45 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776| 0,000915 0,004576  0,013728 1,47
60 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 | -0,00092* -0,00458 -0,01373 | - 1,49
75 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776| 0,000915 0,004576  0,013728 1,47
90 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 0 -
105 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 0 -
120 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 0 -
Total 0,000114 0,000572 0,013728 1,47
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,013728

* sinal negativo, inerente ao método de anlise.
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Tabela 16: Ensaio com vitamina C pura, 200 rpm, sem chicanas, 4 pas inclinadas

152 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
4 Pas inclinadas a
200 rpm | Sem Chicana 45° KIO5 0,0104 N 1 Cépsula. de 1,2 g em 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer Msolugsio emlmin em5min em15min |% perda
0 9,5 9,4 9,4| 0,008603 1,290432 0 0 0 0
15 9,4 9,3 9,3| 0,008511 1,276704| 0,000915 0,004576  0,013728 1,06
30 9,3 9,2 9,2| 0,00842 1,262976| 0,000915 0,004576  0,013728 1,08
45 9,2 9,2 9,2| 0,00842 1,262976 0 0 0 -
60 9,3 9,3 9,3| 0,008511 1,276704|-0,00092* -0,00458 -0,01373 |- 1,09
75 9,3 9,3 9,3| 0,008511 1,276704 0 0 0 -
90 9,2 9,2 9,2| 0,00842 1,262976| 0,000915 0,004576  0,013728 1,08
105 9,2 9,2 9,2| 0,00842 1,262976 0 0 0 -
120 9,2 9,2 9,2| 0,00842 1,262976 0 0 0 -
Total 0,000229 0,001144  0,027456 2,13
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,027456

* sinal negativo, inerente ao método de analise.
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Tabela 17: Ensaio com vitamina C pura, 200 rpm, com chicanas, 4 pas inclinadas

162 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
4 P3s inclinadas a
200 rpm | Com Chicana 45° KO3 0,0104 N 1 Cépsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer Msolugsio emlmin em5min em15min |% perda
0 7,1 7,2 7,2| 0,006589 0,988416 0 0 0 0
15 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688| 0,000915 0,004576  0,013728 1,39
30 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
45 7,2 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
60 7,2 7,1 7,2| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
75 7,2 7,2 7,2| 0,006589 0,988416 | -0,00092* -0,00458 -0,01373 | - 1,41
90 7,2 7,2 7,2| 0,006589 0,988416 0 0 0 -
105 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688| 0,000915 0,004576  0,013728 1,39
120 7,2 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
Total 0,000114 0,000572 0,013728 1,39
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,013728

* sinal negativo, inerente ao método de andlise.




Tabela 18: Ensaio com vitamina C pura, 200 rpm, sem chicanas, 6 pas planas
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172 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
Turbinas com 6 pas
200 rpm | Sem Chicana planas KlO5 0,0104 N 1 Cépsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer ~ Msolugio emlmin em5min em15min |% perda
0 7 7 7| 0,006406 0,96096 0 0 0 0
15 6,9 6,9 6,9 0,006315 0,947232| 0,000915 0,004576  0,013728 1,43
30 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,000915 0,004576 0,013728 1,45
45 6,8 6,8 6,8 0,006223 0,933504 0 0 0 -
60 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
75 6,8 6,8 6,7| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
90 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776| 0,000915 0,004576  0,013728 1,47
105 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 0 -
120 6,6 6,6 6,6 0,00604 0,906048 | 0,000915 0,004576  0,013728 1,49
Total 0,000458 0,002288  0,054912 5,71
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,054912
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Tabela 19: Ensaio com vitamina C pura, 200 rpm, com chicanas, 6 pas planas

182 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
Turbina com 6 pas
200 rpm | Com Chicana planas KO3 0,0104 N 1 Cépsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer ~ Msolugio emlmin em5min em15min |% perda
0 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 0
15 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
30 6,9 6,9 6,8| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
45 6,9 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,000915 0,004576  0,013728 1,45
60 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
75 6,5 6,6 6,6 0,00604 0,906048| 0,00183 0,009152 0,027456 2,94
90 6,4 6,4 6,4| 0,005857 0,878592| 0,00183 0,009152 0,027456 3,03
105 6,4 6,4 6,4| 0,005857 0,878592 0 0 0 -
120 6,3 6,3 6,3| 0,005766 0,864864 | 0,000915 0,004576 0,013728 1,56
Total 0,000686 0,003432  0,082368 8,70
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,082368
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Tabela 20: Ensaio com vitamina C pura, 400 rpm, sem chicanas, 4 pas inclinadas

192 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
4 Pas inclinadas a
400 rpm | Sem Chicana 45° KIO3 0,0104 N 1 Cépsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer Msolugsio emlmin em5min em15min |% perda
0 6,9 6,9 6,8| 0,006315 0,947232 0 0 0 0
15 6,8 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
30 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
45 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
60 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
75 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
90 6,8 6,8 6,8 | 0,006223 0,933504| 0,000915 0,004576  0,013728 1,45
105 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
120 6,8 6,8 6,8 | 0,006223 0,933504 0 0 0 -
Total 0,000114 0,000572 0,013728 1,45
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,013728
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Tabela 21: Ensaio com vitamina C pura, 400 rpm, com chicanas, 4 pas inclinadas

202 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
4 Pas inclinadas a
400 rpm | Com Chicana 45° KIO; 0,0104 N 1 Cépsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C ( g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer Msolugsio emlmin em5min em15min |% perda
0 7 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 0
15 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
30 6,9 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,000915 0,004576  0,013728 1,45
45 6,9 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
60 6,9 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
75 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
90 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
105 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776| 0,000915 0,004576  0,013728 1,47
120 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 0 -
Total 0,000229 0,001144  0,027456 2,90
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,027456
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Tabela 22: Ensaio com vitamina C pura, 400 rpm, sem chicanas, 6 pas planas

212 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
Turbina com 6 pas
400 rpm | Sem Chicana planas KlO; 0,0104 N 1 Cépsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada nos
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer ~ Msolugio emlmin em5min em 15 min |perda
0 7 7 7| 0,006406 0,96096 0 0 0 0
15 7 6,9 6,9| 0,006315 0,947232| 0,000915 0,004576  0,013728|1,43
30 7,2 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,000915 0,004576  0,013728|1,45
45 7 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0
60 7 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0
75 6,8 6,9 6,9| 0,006315 0,947232| -0,00092* -0,00458 -0,01373|1,47
90 6,7 6,7 6,8| 0,006132 0,919776 0,00183 0,009152  0,027456|2,90
105 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 0
120 6,5 6,6 6,6 0,00604 0,906048 | 0,000915 0,004576  0,013728]|1,49
Total 0,000458 0,002288  0,054912 5,71
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,054912

* sinal negativo, inerente ao método de analise.
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Tabela 23: Ensaio com vitamina C pura, 400 rpm, com chicanas, 6 pas planas

222 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
Turbinas com 6 pas
400 rpm | Com Chicana planas KlO; 0,0104 N 1 Cépsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer ~ Msolugio emlmin em5min em15min |% perda
0 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 0
15 6,9 6,9 6,8| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
30 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,000915 0,004576  0,013728 1,45
45 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776| 0,000915 0,004576  0,013728 1,47
60 6,7 6,7 6,7| 0,006132 0,919776 0 0 0 -
75 6,6 6,7 6,6 0,006132 0,919776 0 0 0 -
90 6,6 6,6 6,6 0,00604 0,906048| 0,000915 0,004576 0,013728 1,49
105 6,5 6,5 6,5 0,005949 0,89232| 0,000915 0,004576  0,013728 1,52
120 6,4 6,4 6,4| 0,005857 0,878592| 0,000915 0,004576  0,013728 1,54
Total 0,000572  0,00286 0,06864 7,25

Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,06864




59

Tabela 24: Ensaio com vitamina C pura, 600 rpm, sem chicanas, 4 pas inclinadas

232 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
4 P3s inclinadas a
600 rom | Sem Chicana 45° KIO3 0,0104 N 1 Cépsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) 1(ml) 2(ml) 3 (ml) | Medenmeyer  Msolucio emlmin em5min em15min |% perda
0 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 0
15 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
30 6,9 6,9 6,8| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
45 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
60 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232 0 0 0 -
75 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,000915 0,004576 0,013728 1,45
90 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
105 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
120 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
Total 0,000114 0,000572 0,013728 1,45

Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,013728
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Tabela 25: Ensaio com vitamina C pura, 600 rpm, com chicanas, 4 pas inclinadas

242 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
4 Pas inclinadas a
600 rpm | Com Chicana 45° KIO; 0,0104 N 1 Cépsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer Msolugsio emlmin em5min em15min |% perda
0 7 7 7| 0,006406 0,96096 0 0 0 0
15 7 7 7| 0,006406 0,96096 0 0 0 -
30 7 7 7| 0,006406 0,96096 0 0 0 -
45 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232| 0,000915 0,004576  0,013728 1,43
60 6,8 6,8 6,9| 0,006223 0,933504| 0,000915 0,004576  0,013728 1,45
75 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
90 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
105 6,9 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
120 6,8 6,7 6,7| 0,006132 0,919776| 0,000915 0,004576  0,013728 1,47
Total 0,000343 0,001716  0,041184 4,29
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,041184




Tabela 26: Ensaio com vitamina C pura, 600 rpm, sem chicanas, 6 pas retas
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252 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
Turbina. com 6 pds
600 rpm | Sem Chicana planas KIO30,0104 N 1 Cépsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo TriplicataA Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer ~ Msolugio emlmin em5min em15min |% perda
0 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 0
15 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
30 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
45 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
60 7,1 7,1 7,1| 0,006498 0,974688 0 0 0 -
75 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232| 0,00183 0,009152 0,027456 2,82
90 6,9 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,000915 0,004576 0,013728 1,45
105 6,8 6,8 6,8 0,006223 0,933504 0 0 0 -
120 6,6 6,4 6,6| 0,005857 0,878592| 0,003661 0,018304  0,054912 5,88
Total 0,000801 0,004004  0,096096 9,86
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,096096
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Tabela 27: Ensaio com vitamina C pura, 600 rpm, com chicanas, 6 pas retas

262 Ensaio: Capsula Acido Ascérbico

Rotacdo Interno Impelidor Solucdo Cépsula Acido Ascérbico
Turbinas com 6 pas
600 rpm | Com Chicana planas KIO30,0104 N 1 Cépsula. de 1 gem 1,5 Litro
Perda de vitamina C (g) coletada
Tempo Triplicata Massa Vit. C (g) nos tempos %
(min) {2 (ml) 2 (ml) 3 (ml) | Merenmeyer ~ Msolugio emlmin em5min em15min |% perda
0 7 7 7| 0,006406 0,96096 0 0 0 0
15 7 7 6,9| 0,006406 0,96096 0 0 0 -
30 6,9 6,9 6,9| 0,006315 0,947232| 0,000915 0,004576  0,013728 1,43
45 6,8 6,8 6,8| 0,006223 0,933504| 0,000915 0,004576  0,013728 1,45
60 6,9 6,8 6,8| 0,006223 0,933504 0 0 0 -
75 6,8 6,8 6,8 0,006223 0,933504 0 0 0 -
90 6,7 6,6 6,6 0,00604 0,906048| 0,00183 0,009152 0,027456 2,94
105 6,6 6,6 6,6 0,00604 0,906048 0 0 0 -
120 6,5 6,5 6,5| 0,005949 0,89232| 0,000915 0,004576 0,013728 1,52
Total 0,000572  0,00286 0,06864 7,14
Total de Perda em gramas apds 120 minutos 0,06864




63

As Figuras de 10 até 14 fornecem os resultados obtidos nos 26 ensaios da
oxidacdo do acido ascorbico em funcdo do tempo de agitacdo. A Tabela 28
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Tabela 28: Porcentagem de perda de acido ascorbico em cada experimento ao

final de 120minutos.

Sem Rotacao

Cebion® Capsula Acido Ascorbico
Perda (g) 0,000000 0,013728
% Perda 0,000000 1,471000
perda/min 0,000000 0,000114
200 rpm
Cebion® Capsula Acido Ascorbico
Sem Chicana Com Chicana Sem Chicana Com Chicana
4 pas a 6 pas 4 pés a 6 pas 4 pés a 6 pas 4 pés a 6 pas
45° retas 45° retas 45° retas 45° retas
Perda (g) | 0,013728 | 0,178464 | 0,054912 | 0,192192 | 0,027456 | 0,054912 | 0,013700 | 0,013728
% Perda | 1,390000 |18,310000 | 5,710000 |18,920000| 2,130000 | 5,710000 | 1,390000 | 1,470000
perda/min | 0,000114 | 0,001487 | 0,000458 | 0,001602 | 0,000229 | 0,000458 | 0,000114 | 0,000686
400 rpm
Cebion® Capsula Acido Ascorbico
Sem Chicana Com Chicana Sem Chicana Com Chicana
4 pas a 6 pas 4 pas a 6 pas 4 pas a 6 pas 4 pas a 6 pas
45° retas 45° retas 45° retas 45° retas
Perda (g) | 0,054912 | 0,178464 | 0,041184 | 0,205920 | 0,013728 | 0,054912 | 0,027456 | 0,068640
% Perda | 5,000000 |18,060000 | 4,050000 |20,550000| 1,450000 | 5,710000 | 2,900000 | 7,140000
perda/min | 0,000458 | 0,001487 | 0,000343 | 0,001716 | 0,000114 | 0,000458 | 0,000229 | 0,000572
600 rpm
Cebion® Capsula Acido Ascorbico
Sem Chicana Com Chicana Sem Chicana Com Chicana
4 pas a 6 pas 4 pas a 6 pas 4 pas a 6 pas 4 pas a 6 pas
45° retas 45° retas 45° retas 45° retas
Perda (g) | 0,013728 | 0,466752 | 0,013728 | 0,288288 | 0,013728 | 0,096096 | 0,041184 | 0,068640
% Perda | 1,330000 |44,160000 | 1,410000 |28,380000| 1,150000 | 9,860000 | 4,290000 | 7,140000
perda/min | 0,000114 | 0,003890 | 0,000114 | 0,002402 | 0,000114 | 0,000801 | 0,000343 | 0,000572
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4.2 Discusséao

Em relacdo a rotagcdo zero, observou-se que apos 120 minutos de ensaio
ndo houve perda de massa do cebion, enquanto que no experimento com &cido
ascoérbico puro houve uma pequena perda, perfazendo um total de 1,47% em
relacdo a massa inicial. Quando submetido a 200 rotacdo por minuto observou-se
uma significativa perda de massa com o impulsor de 6 pas planas, quando
comparadas com o impulsor de 4 pas a 45° tanto nos processos realizados com e
sem chicanas. A oxidacdo do Cebion® foi muito mais significativa, proximo de
18% de perda de massa, em relacdo ao acido ascorbico puro quando se obteve
5,71% e 1,47% de perda sem e com chicanas respectivamente.

Na operagdo com 400 rpm e impulsor de 6 pas planas notou-se também
maior perda de vitamina C do Cebion®, 18,6% e 20,55% sem e com chicanas
respectivamente. Nas mesmas condi¢cdes para o acido ascérbico obteve-se uma
perda de 5,17% sem chicanas e 7,14% com chicanas, indicando a pouca
influéncia deste interno.

Obteve-se com 600 rpm a mais significativa perda de massa de vitamina C
ou seja, 44,16% no experimento com o Cebion® e 6 pas retas em comparacao
com a perda de 9,86% com o0 mesmo tipo de pas no acido ascorbico.

A comparacdo das oxidagdes no experimento com o Cebion® mostraram
uma maior e mais significativa perda quando aplicada uma agitacéo acima de 400
rpm o que também foi observado para o acido ascorbico puro.

O impulsor de 6 pas retas, que promove maior cisalhamento gerou uma

maior perda de massa. Foi a variavel de maior relevancia.
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5. — CONCLUSOES E SUGESTOES

5.1Conclusdes

O trabalho experimental permitiu concluir:

a) N&o foi observado apés 120 minutos, perda de massa de Cebion® com o
sistema sem rotagao;

b) Houve uma pequena perda de massa (1,471%) ao longo do experimento
com acido ascoérbico em rotacao zero;

c¢) Ocorreu maior perda de massa do Cebion® com 200 rpm e pas planas,
em comparagdo com as pas inclinadas (abaixo de 5,71%) e também maior perda
guando comparado com acido ascérbico puro (inferior a 5,71%);

d) Com a rotacédo de 400 rpm a oxidacdo do Cebion® foi significativamente
maior que o acido ascaérbico puro, proximo de 20%, quando utilizou-se 6 pas retas,
com e sem chicanas,(abaixo de 7,14%);

e) Quando aplicada ao tanque a rotacdo de 600 rpm houve a maior perda
de massa do experimento com o Cebion® e impulsor com 6 pas reta, (44, 16%)
sem chicanas e (28,38%) com chicanas em compara¢do com acido ascoérbico que
apresentou 9,86% e 7,14% respectivamente;

f) O impulsor de 6 pas planas promoveu a maior oxidacdo em relacdo as
demais variaveis estudadas ou seja o tempo, sistema com ou sem chicanas e tipo
de vitamina C, portanto deve ser evitado nas operacoes que comtemplam a
agitacao de vitamina C sem aditivos.

g) Com o presente estudo ndo foi possivel justificar a o indicador das

diferencas de oxidacao entre o farmaco e sua sua forma pura.

5.2 Sugestdes

O presente trabalho abre possibilidades para ampliacdo do estudo da
oxidacdo da vitamina C, portanto sugere-se:
a) Continuar o trabalho com outras apresentacbes de vitamina C

associadas ou nao a fatores redutores e com diferencas quantitativas do mesmo
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b) Estudar o comportamento da oxidacdo da vitamina aplicando-se outras
variaveis como temperatura abaixo de 40 graus celsius, luminosidade, aplicando-
se maiores unidades de lumens, borbulhamento de ar e pressdo atmosférica com
altitudes que exercam presséo inferior a 1 atmosfera;

c) Avaliacdo de outras rotacdes ndo apenas para promover um aumento
desta variavel para detectar possivel ponto de "viragem" da oxidacdo apos 400
rpm.

d) Utilizar de outros impulsores tanto industrial como de uso doméstico
como de 3 pas inclinadas o mesmo se aplicando a outros modelos de tanques.

e) Estudar a oxidacdo de outras vitaminas pelo mesmo método possivel e

aplicar de outro método para avaliar a perda de massa.
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Apéndice A

Calculos referentes as Tabelas de 2 até 27.

Tempo

Durante duas horas a Solucédo de Vitamina C for submetida a andlises. As
amostras foram coletadas a cada quinze minutos.

Triplicata

Os resultados apresentados foram obtidos por média aritmética de trés
amostras em cada coleta.

Massa de Vitamina C encontrada em cada amostra.

Através da equacdo (A.1l) obteve-se a massa de Vitamina C contida no
Erlenmeyer (amostra).

myit. ¢ = Nkroz X Vkios X €. 8vit. ¢ (A1)

Exemplo: O Volume gasto de KIOs presente na Bureta foi 7,1 ml para titular
uma amostra de 10 ml da Solucdo de Vitamina C. A Normalidade da solucdo de
KIO3 empregada foi de 0,0104 Normal. O Equivalente grama da Vitamina C € 88
eg. g. Aplicando a equacao (A.1) chegamos a:

myit, ¢ = Nkioz X Vkios X €. 8vit. ¢
(A.2)

myi. ¢ = 0,0104N X 0,0711x 88 eq.g = 0,006497g (A.3)

Se o volume retirado da amostra foi 10 ml de 1500 ml significa que houve
uma reducao de 150 vezes. Logo o valor em massa encontrado na amostra deve
ser multiplicado por 150 para encontrar a quantidade de massa total na solucéo de
Vitamina C.
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Myicc, Erlenmeyer X 150 = Myitc, total (A-4)

Myicc toral = 150 X 0,006497g = 0,9746 g (A.5)

Massa de Vitamina C oxidada por minutos

A massa oxidada por minuto no intervalo de 15 minutos € a quantidade em
massa que oxidou neste tempo divida por 15.

mo—my

lsmin M xidada por minuto (A.6)

Exemplo: A massa no tempo zero é igual a 0,933504 g e a massa da
amostra posterior, apés 15 minutos foi 0,906048 g. Aplicando os valores na
Equacéo (A.6):

me—mjy;
15 min Myxidada por minuto
(A7)
_0,933504g —0,906048g g
Moxidada por minuto — 15 minutos = 0,00183 minuto
(A.8)

A massa oxidada por minuto no intervalo de toda analise de 120 minutos é
a quantidade de massa oxidada durante o experimento dividida por 120 minutos.

Mo—Mfing] __
120 min M¢otal oxidada por minuto (A.9)

Exemplo: A massa no tempo zero é igual a 0,933504 g e a massa final,
apos 120 minutos foi 0,88048 g. Aplicando os valores na Equacéo (A.9):
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mMo—Mfjpal
-m i i A.10
120 min total oxidada por minuto ( )
0,933504g —0,88048¢g g
m i inuto = = 0,000441 A1l
total oxidada por minuto 120 minutos —— ( )

Através da Equacédo (A.6) e (A.9) aplicada aos resultados contidos nas
tabelas 2 até 27, confirma-se que a oxidacao néo &€ linear.

A massa oxidada por cinco minutos no intervalo de 15 minutos é a
guantidade em massa que oxidou nesse intervalo de tempo divida por 3.

me—mj;
3 = Myxidada por 5 minutos (A.12)

Exemplo: A massa no tempo zero € igual a 0,933504 g e a massa da
amostra posterior, ap6és 15 minutos foi 0,906048 g. Aplicando os valores na
Equacao (A.12):

Me—my __
3 = Myxidada por 5 minutos

(A.13)

_0,933504g —0,906048g 000192 g
- - )

m . .
oxidada por minuto 3 5 minuto

(A.14)

A massa oxidada por cinco minutos no intervalo de 120 minutos € a
guantidade em massa que oxidou durante os 120 minutos e divida por 24.
Resultara na perda em grama total do experimento por 5 minutos.

Mo—Mfjpal __
24 = Myotal oxidada por 5 minuto (A.15)
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Exemplo: A massa no tempo zero é igual a 0,933504 g e a massa final, apés 120
minutos, foi 0,88048 g. Aplicando os valores na Equacéao (A.15):

Mp—Mfjpal

” = Mltotal oxidada por 5 minuto (A.16)
_0,933504g —0,88048g g
Myotal oxidada por 5 minuto — 4 = 0,0022 = minuto (A-17)

A massa Oxidada por quinze minutos no intervalo de 15 minutos é a
guantidade de massa que oxidou da préoxima coleta divida por 1.

me—mjy;
1 = Myxidada por 15 minutos (A.18)

Exemplo: A massa no tempo zero é igual a 0,933504 g e a massa da
amostra posterior, ap6s 15 minutos, foi 0,906048 g. Aplicando os valores na
Equacéo (A.18):

Me—my __
1 = Myxidada por 15 minutos

(A.19)

__0,933504g -0,906048g g
Myxidada por 15 minuto — 1 - 0;02745

5 minuto
(A.20)

A massa oxidada por quinze minutos no intervalo de 120 minutos é
quantidade de massa que oxidou durante os 120 minutos e divida por 8.

Mo—Mfing] __
3 = Mtotal oxidada por 15 minuto

(A.21)
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Exemplo: A massa no tempo zero é igual a 0,933504 g e a massa final,
apos 120 minutos, foi 0,88048 g. Aplicando os valores na Equacao (A.21):

Mo—Mfjpng] __
8 = Myotal oxidada por 15 minuto (A.22)

_ 09335048 -088048g _ ) (190 g (A.23)

Myotal oxidada por 5 minuto 8 15 minuto

Percentual de Perda

Percentual de perda a cada quinze minutos é a quantidade de massa
perdida em relacdo a anterior.

%perda;s minutos = (Mot X100 (A.24)

mo

Exemplo: A massa no tempo zero é igual a 0,933504 g e a massa da
amostra posterior, apds 15 minutos, foi 0,906048 g. Aplicando os valores na
Equacéo (A.24):

%perda;s minutos = (o) x 100 (A.25)

mo

0,933504 —0,906048)
0 = ’

erda i -

Yop 15 minutos 0,933504

x 100 = 2,94% (A.26)

Percentual de perda total apdés 120 minutos é a quantidade de massa
perdida durante toda analise, 120 minutos.

Opperda oy = oo~ Mfinal) 3 10 (A.27)

mg
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Exemplo: A massa no tempo zero é igual a 0,933504 g e a massa final,
apos 120 minutos, foi 0,88048 g. Aplicando os valores na Equacao (A.27):

Opperda oy = oo~ Mfinal) 5 10 (A.28)

mo

0,933504 —0,88048)
. _(, ,
Joperda toral = 0,933504

X 100 = 5,68% (A.29)

Fundamentos do Exemplo

A equacdao principal do método iodométrico estd apresentado na equacao 1
e a formacé&o do lodo (I2) na equacgéo 2.

CeHgOy + I, — CeH.0, + 21"+ 2HY (1)

KIO; + 5KI + 6H* - 2, + 2K* + 3H,0 )

O lodo (I2) foi produzindo reagindo-se o lodato de Potassio (KIOs) e lodeto
de Potéassio (KI) em meio &cido (concentrado). O lodeto de Potassio (KI) foi
empregao em excesso para aumentar a solubilidade do lodo (l2) e evitar
evaporacao. Quanto maior a concentracao de Kl, maior a solubilidade de 2.

O amido foi empregado como indicador

[, + KI + Amido - Complexo de coloragao Azul 3)

Volumetria (Titulagdo)
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Uma amostra de 10 ml da solucdo de 1500 ml de vitamina C foi adicionada
ao Erlenmeyer juntando-se 10 ml de lodeto de Potassio 1%, 10 ml de Amido 1% e
10 ml Acido Sulftrico 20 v/v.

A bureta foi preenchida com lodato de Potassio (KIO3) a 0,01 Normal.

A principio a amostra junto aos outros reagentes apresentou uma coloragao
branca. A infusdo de lodato de Potassio no Erlenmeyer promoveu o contato com
lodeto de Potassio (KI) e formou lodo (I2) que reagiu com a vitamina C da amostra.
Quando toda vitamina C da amostra foi reagida, o lodo (I2) ficou na solucéo junto
com Kl e o amido, que ocasionou a mudanca da coloracdo branca para azul, esta
mudanca é o ponto final da titulacdo. Quanto mais suave o azul, menos lodo foi
liberado ap6s o término da vitamina C e, consequentemente, o volume de KlOs
ficou 0 mais proximo do valor reagido com a vitamina C.

Estequiometria

KIO; + 5KI + 6HY - 2I, + 2K* + 3H,0 (04)
3 C¢HgOgy + 31, — CgHgOg + 217+ 2H? (05)
KIO; + S5KI+ 3C¢HgOy — 6K* + 3H,0+ C¢H¢Og + 617 (06)

Através da equacdo (07) encontra-se o valor de massa da vitamina C
contida na amostra.

Myicc = Nkio3 X Vkioz,gasto X €4-8vit. ¢ (07)

Sendo:

m € a massa em grama (g)
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V é o volume em litro (l)
N € a normalidade (N)

Eq.g igual a equivalente grama (eq.g)

A equacéo (01) é originada da substituicdo da equacéao (08) pela equacgao

09):
Nx103 X Vkioz = Nvitc X Nyicc (08)
Niosz = _Mmkios X Kkio3 (09)

MMkio03 X Vkios

mgi03 X Kk103

MMyios X Viios Vkioz = Nvitc X Nyiec (10)
MM

eq.g = —— (11)

Myicc = Nkio3 X Vkioz,gasto X €4-8vit. ¢ (12)

Sendo:
MM é a massa molar, (g/mol).

K é a quantidade carga elétrica transferida ou recebida de um elemento.

Preparo de Solucao

Através da equacédo (09) calculou-se a quantidade de massa de lodato de
Potassio que foi acrescentada a um litro de agua destilada para preparar a
solucéo de KlOs a 0,01 Normal.

owios XKkios . g g N = BKIOSXE .y .= 0,356¢ (13)

N =
KIO3 MMki03 X VKios 214%)(11
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O valor de K do lodato de Potassio € igual a seis em virtude do recebimento
de seis elétrons como demonstrado nas equacdes (10), (11) e (12). Como se trata
de cargas recebida ou fornecida o sinal do resultado da equacéao (17) pode ser
dispensado.

KI*50; + 5KI+ 3C¢HgOgy — 6K* + 3H,0+ C¢HgOg + 6171 (14)
KIt°0; - 617! (15)
A = Quantidade de carga final — Quantidade de carga final (16)
A=-1-(+5 =6 a7)

A solucéo de Vitamina C foi preparada utilizando a equacéo (9), porém com
os termos referentes a Vitamina C como demonstra a equacao (18) para massa
de vitamina C de uma grama, o volume do liquido € igual a 1500 ml e o valor de K
€ dois pois a vitamina C cede dois elétrons na reacao.

myitc X Kyj
NVit c — Vit.C Vit.C (18)
: MMyit.c X Vvit.c

Nyjee = mite XRvite. . Nyoo = —2%2 . Nyye = 0,075 Normal (19)

MMyt ¢ X Vyitc 176 £-x151

A vitamina C pura foi obtida do laboratério da farmacia de manipulagéo Indiana, de
procedéncia do laboratério Fragon, China, NF 000.719 de 18/06/2014, prazo de
validade até 29/03/2016 , lote de fabricacdo DY 0261320741 e ensaios de
qualidade realizados no laboratério de controle de qualidade SM
Empreendimentos Farmacéuticos Ltda, CNPJ 44.015.477/0006-20 e decorreram
de acordo com as normas atualmente vigentes.



