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RESUMO - O estudo da solubilidade de compostos organicos é importante para
indUstrias quimicas, farmacéuticas e alimenticias. A vitamina E (a-Tocoferol) é soltvel
em lipideos e pouco sollvel em &gua, portanto, € necessaria a adi¢cdo de um solvente
que crie um ambiente onde se tenha um aumento da solubilidade da vitamina E em
solucdes aquosas. Neste estudo foram feitas diversas diluicdes de uma solucdo de
etanol+agua+vitamina para elaboracdo da curva de calibragdo. Estudou-se a
solubilidade da vitamina E em etanol+agua (25% e 50% etanol em massa) em funcédo da
temperatura, que variou de 20 a 36,7°C. O método utilizado consistiu na utilizacdo de
uma célula de equilibrio de vidro borossilicato encamisada e acoplada a um banho
termostatizado e a um agitador magnético. Uma barra magnética revestida com teflon
foi inserida na célula para promover a mistura da solu¢cdo por um periodo de 24 h
seguido por 2 h de repouso. Um termopar foi utilizado para mensurar a temperatura da
solucdo. Apos o periodo de equilibrio, coletaram-se trés amostras e realizaram-se as
leituras das respectivas absorbancias em um espectrofotébmetro. A partir da média dos
dados coletados, obteve-se a solubilidade da vitamina E para o sistema em questdo. Os
resultados experimentais foram comparados com dados da literatura.

Palavras chave: alfa-tocoferol, lipossolavel, equilibrio de fases.

INTRODUCAO A vitamina E é um composto orgénico
lipossoluvel que apresenta oito diferentes
formas, a-, B-, y- e 6-tocoferodis e a-, -, y- € o-
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tocotriendis (Zingg, 2007). Nesse trabalho, a
forma utilizada da vitamina E foi o o-
tocoferol, que é o composto mais bioativo,
sendo considerado 0 mais potente antioxidante
entre as substancias lipossoliveis (Di Mascio
et al, 1991). Por seu forte potencial
antioxidante, a vitamina E é muito utilizada na
industria alimenticia e ela tem grande
importancia para a salde humana, ajudando na
prevencdo de doencas como o cancer e o mal
de Parkinson. Também existem diversos
estudos que relacionam a deficiéncia da
vitamina E na dieta de cdes com sinais
clinicos, como cegueira e perda da visdo
(Terrasa et al., 2008).

A molécula de a-tocoferol é composta
por uma extensa cadeia carbonica, na qual
estdo presentes um grupo éter e um grupo
fenol. Apesar de estes grupos serem capazes
de formar ligacbes de hidrogénio com a agua,
0 considerdvel tamanho da cadeia carbonica
faz com que a molécula tenha carater apolar,
sendo, portanto, hidrofébica. A Figura 1
mostra a estrutura molecular dessa vitamina.
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Figura 1 — Formula estrutural da
vitamina E.

Por ser lipossollvel, a solubilidade da
vitamina E em agua é muito pequena, mas a
adicdo do etanol como co-solvente cria um
ambiente onde se tem um aumento da
solubilidade da vitamina. No trabalho de
Dubbs e Gupta (1998), verifica-se que em uma
mistura aquosa com 70% de etanol em massa,
a solubilidade da vitamina E aumenta 450
vezes e, no trabalho de Oliveira et al. (2013),
foi observado que uma solucgdo contendo 25 %
de etanol em massa sofre oscilagbes
consideraveis na solubilidade da vitamina E
com a variacao da temperatura.

Neste trabalho foram feitas solucbes
aquosas com 25% e 50% de etanol em massa e
estudou-se a solubilidade da vitamina E nas
temperaturas de 20, 33 e 36,7°C. Os objetivos
deste estudo consistiram em avaliar os efeitos
das varidaveis quantidade de etanol e

temperatura sobre a solubilidade da vitamina
E.

MATERIAL E METODOS
Procedimento Experimental e Reagentes

Foi utilizada uma célula de equilibrio de
vidro borossilicato, encamisada e com
capacidade de 40 mL nos experimentos de
solubilidade.

Um banho termostatizado (Marconi,
MA-184) foi o responsavel por manter a
temperatura do sistema constante. O uso de um
agitador magnético (IKA, RH D-KT/C) e de
uma barra magnética (1,512 cm de
comprimento e 0,607 cm de didmetro)
revestida com teflon, proporcionaram a
homogeneizacdo da mistura durante um
periodo de 24 h de agitacdo, seguido por 2 h
de repouso. Os tempos de agitagdo e repouso
foram definidos através de experimentos
anteriores a este trabalho.

O procedimento experimental foi o
mesmo para cada uma das solugdes estudadas
(25% e 50% m/m de etanol). Primeiro,
colocava-se na célula de equilibrio a vitamina
E em excesso e em seguida a solucdo de
etanol+agua. A verificacdo da temperatura foi
realizada com o uso de um termopar calibrado
acoplado a um indicador de temperatura (Full
Gauge Controls, TIC 17RGTi). Este termopar
foi inserido na célula de forma a acompanhar a
temperatura da solucdo durante todo o
experimento. A temperatura média do
experimento é reportada na Secdo Resultados e
Discusséo.

Para cada uma das condicdes estudadas
foram retiradas trés amostras de solucdo
saturada de vitamina E, e as respectivas
absorbancias foram medidas em seguida, com
0 uso de um espectrofotdometro (T60, UV-
Spectrophotometer-PG Instruments). @)
comprimento de onda utilizado foi o de
291,6 nm, o mesmo utilizado por Dubbs e
Gupta (1998).

Os reagentes
especificados na Tabela 1.

utilizados estdo

Tabela 1 — Reagentes utilizados no estudo
da solubilidade da vitamina E
| Substancia/Fabricante | Pureza |




Etanol/Vetec 95,0%
Vitamina E/Sigma 99,9%
Agua bi- destilada e -
deionizada

Unidade Experimental

A unidade experimental utilizada esta
representada na Figura 2.
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Figura 2 — Unidade Experimental.

Na Figura 2, é possivel observar que (1)
é a célula de -equilibrio; (2) o banho
termostatizado; (3) o agitador magnético; (4)
barra magnética; (5) indicador de temperatura
e (6) rolha de tecnyl que suporta o termopar.

Curva de Calibracéao

Para obter as concentracfes de vitamina
E presentes em cada experimento por meio da
absorbancia foi necessaria a construcdo de
duas curvas de calibracdo, sendo uma usada
para a solucdo com 25% m/m de etanol, e
outra usada para a solugdo com 50% m/m de
etanol.

Curva 25% de etanol: Preparou-se uma
solucdo contendo 25 g de etanol, 75 g de agua
e 0,0502 g de vitamina E. Em seguida foram
feitas dilui¢Oes utilizando uma solucdo com
25 g de etanol e 75 g de a4gua. As absorbancias
das diluigdes foram medidas e a concentragdo
de vitamina E em cada diluicdo foi calculada.

Curva 50% de etanol: Preparou-se uma
solucdo contendo 50 g de etanol, 50 g de agua
e 0,0685 g de vitamina E. Em seguida foram
feitas dilui¢fes utilizando uma solu¢do com
50 g de etanol e 50 g de a4gua. As absorbancias

das diluigdes foram medidas e a concentracdo
de vitamina E em cada diluicdo foi calculada.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Experimentos com 25% m/m de etanol

A Tabela 2 mostra os dados da curva de
calibragdo  utilizada para calcular as
concentragcdes de vitamina E nos ensaios de
solubilidade das solugbes com 25% m/m de
etanol, sendo vit a abreviacdo de vitamina e s¢
a de solucéo.

Tabela 2 — Dados da curva de calibracéo da
solucéo de 25%

Solucao Solubilidade A
concen%rada x10° AbSarbAncia
(%) (9 vit/g s¢)
0,5 2,508 0,071
1,0 5,018 0,110
2,5 12,54 0,180
50 25,08 0,397
7,5 37,62 0,575
10,0 50,16 0,853
11,5 57,70 0,967

A Figura 3 apresenta a curva de
calibracdo construida para a solucdo de 25%
m/m.
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Figura 3 — Curva de calibracéo para
solucéo 25% de etanol

A curva de calibracdo obtida apresentou
um coeficiente de correlagdo quadratico de
0,9929, e a Equacdo 1 representa a




solubilidade (S) da vitamina E em fungédo da
absorbancia (A) para a solucéo de 25% m/m.

S=-6,947x10°+6,061x10°A (1)

Ao se medir as absorbancias (A) foram
obtidos alguns valores superiores a uma
unidade e, portanto, fora do intervalo
compreendido pela curva de calibragcdo. Por
isso foi necessario fazer uma diluicdo com a
solucdo branca (25% m/m de etanol e 75%
m/m de agua).

A Tabela 3 apresenta as absorbancias
obtidas para cada experimento, nas
temperaturas de 20, 33 e 36,7°C, e a Tabela 4
mostra os resultados de solubilidade em
funcéo da temperatura.

Tabela 3 — Absorbancias em funcéo da
temperatura para os experimentos a 25%

de etanol.
T+ A+o 21;02 Fator de
(°C) diluigao) | U164
20,0+0,2 | 1,978+0,041 | 0,079+0,011 1:10
33,0+0,1 | 0,469+0,055 - -
36,7+0,1 | 1,672+0,054 | 0,193+0,010 1:10

Tabela 4 — Solubilidade da vitamina E em
funcdo da temperatura a 25% de etanol.

T+3(°C) Sexp X 10° (g Vit/g sG)
20,0+0,2 4,719+0,700
33,00,1 2,836+0,300
36,7+0,1 11,629+0,600

Experimentos com 50% m/m de etanol

A Tabela 5 apresenta os dados da curva
de calibracdo usada para calcular as
concentragdes de vitamina E nos experimentos
das solugdes com 50 % m/m de etanol.

Tabela 5 — Dados da curva de calibracéo da
solugéo - 50%o etanol.

Solucéo Solubilidade .
concen(irada x10° Absorbancia

(%) (g vit/g s¢)

1 6,845 0,040
15 10 0,075
7,5 51 0,378

10 68 0,427
12,5 86 0,526

15 103 0,606

17,5 120 0,744
20 137 0,828
21,5 147 0,901
22 151 0,934

O coeficiente de correlacdo quadratico
da curva de calibracdo foi de 0,9954. A
Equagdo 2 mostra a solubilidade (S) da
vitamina E em funcdo da absorbéancia (A) para
a solucdo de 50% m/m; a curva de calibracdo
esta representada na Figura 4.
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Figura 4 — Curva de calibracéo para
solucéo 50% etanol.

Assim como nos experimentos de 25%
m/m de etanol, foram medidas as absorbancias
de trés amostras para cada temperatura; depois
foi calculada a média, o0 que permitiu encontrar
a concentracdo média de vitamina E presente
em cada solucao.

Novamente  algumas  absorbancias
apresentaram  valores  superiores  aos
compreendidos pela curva de calibracdo, sendo
necessaria uma diluicdo utilizando a solugdo
branca, que, no caso destes experimentos, foi
uma mistura de solventes contendo 50% m/m
de agua e 50% m/m de etanol.

A Tabela 6 apresenta as absorbancias
obtidas para cada experimento, nas
temperaturas de 20, 33 e 36,7°C, e a Tabela 7
mostra os resultados de solubilidade em
funcéo da temperatura.



Tabela 6 — Absorbancias em fungéo da
temperatura para os experimentos com
50% de etanol.

T+6 A+o g;é(ss Fator de

) diluicdo) diluigdo
20,0+0,1 | 2,865+0,013 | 0,477+0,032 1:10
33,0+0,3 | 3,624+0,395 | 0,708+0,080 1:10
36,7+0,1 | 3,507+0,085 | 0,624+0,085 1:10

Tabela 7 — Solubilidade da vitamina E em
funcéo da temperatura para 0s
experimentos com 50% de etanol.

T+35 (°C) Sexo X 10% (g vit/g s¢)
20,0+0,1 9,285 + 0,640
33,0£0,3 13,905 * 1,600
36,7+0,1 12,585 + 1,080

No trabalho de Dubbs e Gupta (1998), os
experimentos foram realizados com diversas
fracdes massicas de etanol para a temperatura
de 33°C.A Tabela 8 compara os dados obtidos
neste trabalho com os dados encontrados na
literatura (Dubbs e Gupta, 1998).

Tabela 8 — Resultados de solubilidade
e dados da literatura para a temperatura de
33°C em funcéo da fracdo maéssica de

etanol.

T+d | w Sexp X 10° S x 10°

(<) (9 vit/g s¢) (9 vit/g s¢)

330 [0,20 - 10,3
33,0t0,1 | 0,25 | 2,836+0,300 -

33,0 |0,30 - 27,2

330 |048 - 54,8
33,0£0,3 | 0,50 | 139,050+16,000 -

330 |052 - 73,6

CONCLUSAO

Analisando o0s dados obtidos neste
trabalho verifica-se que a concentracdo de
etanol exerce uma grande influéncia sobre a
solubilidade da vitamina E. As solu¢Ges com
50% de etanol apresentaram solubilidades
maiores que as das solucbes com 25% de
etanol, para todas as temperaturas estudadas.

Ja em relacdo a temperatura, nao foi
possivel definir um comportamento padréo.
Nos experimentos com 25% de etanol, a
solubilidade da vitamina E  oscilou
consideravelmente com a temperatura, tendo

seu valor mais alto na temperatura de 36,7 °C,
a mesma do corpo humano e a mais alta dentre
as analisadas neste estudo.

Quando comparados os dados obtidos
nesse trabalho com os dados disponiveis na
literatura  observa-se que, para uma
temperatura de 33°C, a solubilidade obtida
nesse estudo para uma solucdo com 25% de
etanol foi menor que a solubilidade reportada
na literatura para uma solucdo com 20% de
etanol. J& a solugdo de 50% apresentou uma
solubilidade maior do que as das solugdes com
48 e 52% de etanol. Essa discrepancia aponta
que 0s tempos necessarios de agitacdo e
repouso podem ser diferentes para cada
concentracdo de etanol.

Né&o se pode afirmar que a solubilidade
aumenta com o0 aumento da temperatura
devido a solubilidade na temperatura de 20°C
ter sido maior que aquela obtida para a
temperatura de 33°C.

Nos experimentos com 50% de etanol, a
oscilagéo da solubilidade da vitamina E com a
variacdo da temperatura foi pequena, e a
solubilidade teve seu maior valor em 33° C, e
ndo em 36,7°C como nos experimentos de
25%. Novamente, ndo se pode afirmar que a
solubilidade aumenta com a temperatura, pois
0 maior valor foi observado em 33°C, e néo
em 36,7°C que é a temperatura mais alta.

Apesar de ndo ser possivel concluir se a
solubilidade aumenta ou diminui com a
temperatura, pode-se constatar que a mesma
exerce maior influéncia sobre a solucdo com
25% de etanol. Mas devido aos poucos pontos
experimentais analisados e a pequena faixa de
temperatura investigada, ndo € possivel inferir
uma tendéncia da solubilidade em relacdo a
variagdo da temperatura.
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