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RESUMO

Neste trabalho estimou-se o custo de obtencdo de extratos de cera, por extracao
supercritica, a partir do residuo da industria de agucar e alcool, a torta de filtro. Foram
realizados ensaios para determinacao das isotermas de rendimento global, as curvas globais
de extracdo (cinéticas de extracdo) e a identificacdo da composi¢cdo quimica dos extratos
obtidos. Na determinacdo da isoterma de rendimento global foram estudadas as pressoes
no intervalo de 100 a 350 bar com variacdes de 50 bar para as temperaturas de 30 e 50 °C
inicialmente para a matéria prima A. A quantidade utilizada de matéria prima (matéria
prima A) foi de 2,5 gramas e uma vazao de CO, de 0,249 £ 0,002 kg/h. Todos os ensaios
foram realizados em duplicata e o tempo de extracdo de 60 min.. Para obtencao das curvas
globais de extracdo foram utilizadas matérias primas distintas provenientes de 3 regides do
estado de Sdo Paulo (matérias primas A, B e C). A temperatura de 50 °C foi escolhida
inicialmente para a matéria prima A, com as pressdes de 200 bar e 350 bar respectivamente.
Em seguida foi utilizado o bindmio: temperatura e pressdo, de 60 °C e 200 bar para a
matéria prima A, B e C sendo a temperatura escolhida pela caracteristica do extrato de alta
viscosidade (s6lido a temperatura ambiente). A quantidade de matéria prima utilizada em
cada ensaio foi de 25 gramas, uma vazao de 0,249 = 0,003 kg/h de CO,, que fornece uma
relagdo de 15 kg de COy/kg de matéria prima. O tempo de extragdo utilizado para cada
ensaio foi de 360 minutos. A partir do rendimento de extracdo, do tempo de extracdo do
periodo CER (Constant Extraction Rate) e das caracteristicas fisicas da matéria prima
(densidade, porosidade, etc.), foi estimada a capacidade dos extratores tomando-se o
cuidado de dimensionar um extrator compativel com a capacidade de extratores comerciais
existentes. Esta estimativa de capacidade permitiu a obtenc@o do custo do produto, a partir

de uma analise econOmica.
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A andlise de sensibilidade do custo de produc¢do para variacdes no custo de
investimento, custo de insumos, custo de energia, custo de mao de obra e rendimento de
extracdo, mostrou que o mesmo € influenciado principalmente pela variagdo no custo de
investimento e pela variacdo do rendimento de extracdo. O custo de produgdo do extrato de

cera foi estimado em US$ 13.626,93/tonelada.

Palavras Chave: Cosanol, Custos de manufatura, Extracdo supercritica, Parametros de
processo, Rendimento global, Residuo da industria sucroalcooleira, Torta de filtro da

industria de agucar e dlcool.
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ABSTRACTS

The purpose of this work was to determine the manufacturing cost for the wax
extract obtained from residues of the sugar cane and ethanol industry (filter cake), using
SFE (Supercritical Fluid Extraction). Experiments were accomplished to determine the
global yield isotherms, the overall extraction curves (kinetic of extraction) and to
identification chemical composition of the extracts. The global yield isotherms were
determined at the pressures of 100, 150, 200, 250, 300 and 350 bar and temperatures of 50
°C and 30 °C The amount of raw material (raw material A) used in each trial was 2.5 grams
and a CO; flowrate of 0.249 *+ 0.002 kg/h. The experiments were duplicated. In order to
determine the overall extraction curves (OEC), distinct raw materials were used from three
different regions of Sdo Paulo State (raw materials A, B and C). The OEC for the raw
material A was initially determined at 50 °C, with 200 bar and 350 bar of pressure
respectively. In spite of 50 °C be chosen initially, the experiments were accomplished in
the SFE (Supercritical Fluid Extraction) equipment at 60 °C and 200 bar for the raw
material A, B and C being the temperature chosen due to characteristics of extract high
viscosity (solid state at the ambient or room temperature). A 25 grams raw material sample
was used in each trial with an outflow of 0,249 £ 0,003 kg/h of CO, (a relation of 15 kg of
COy/kg of raw material). The extractors capacity was estimated from the extraction yield,
the extraction time of Constant Extraction Rate period (CER) and the physical
characteristics of the raw material (density, porosity, etc.). Extractors sizing considered the
compatibility with existent extractors commercial capacity. This capacity estimation
allowed the attainment of the product cost, from an economic analysis where investment

cost, equipment cost, cost of operating labor, cost of operating supplies , etc. have been



determined, composing the total extraction cost. The cost sensitivity was analyzed for
variations in the investment cost, cost of operating supplies, energy cost, cost of operating
labor and extraction income, showing that the production cost is influenced mainly by the
variation in the investment cost and by the variation of the extraction yield. The
determined wax extract obtaining cost, with SFE technology, was US$ 13,626.93/ton

except for taxes.

Key words: Cosanol, Costs of manufacturing, Filter cake from sugar and ethanol industry,
Global yield, Process parameters, Residues from ethanol and sugar industry, Supercritical

extraction.
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NOMENCLATURA

CER Periodo de taxa de extra¢do constante
(Constant extraction rate).
FER Periodo de taxa de extracdo decrescente

(Falling extraction rate).

SCF Fluido supercritico (Supercritical fluid).
SFE Extracdo supercritica (Supercritical extraction).
b [1/s] Parametro ajustavel do modelo de Martinez et al.
Cco, (.
F [kg/kg] Massa de solvente por massa de matéria prima.
D, [m] Diametro do leito.
D, [m?/s] Coeficiente de difusio efetiva do soluto no leito de
particulas.
F [kg] Massa alimentada de matéria prima.
h [m] Coordenada axial.
H, [m] Altura do leito.
k [s]. Parametro ajustavel no modelo empirico.
K [-] Constante de equilibrio de dessorcao.
k, [1/s] Coeficiente de dessor¢ao.
ky, [1/s] Coeficiente de transferéncia de massa na fase solida.
ky,  [1/s] Coeficiente de transferéncia de massa na fase fluida.
M ., [kg/s] Taxa de transferéncia de massa para o periodo CER.
Oco, [kg/s]. Vazio de solvente.
r [m] Raio da particula.
S [m?] Area da secdo transversal do leito.
t [s] Tempo de extracdao

tegr 8] Periodo de taxa de extracdo constante.
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[s]
[m/s]
[ke/kg]

[m]
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[m]
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[kg/m3]

Periodo de taxa de extracdao decrescente.
Parametro ajustdavel no modelo de Martinez et al.
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de soluto

Razdo da massa de soluto por massa de solvente.
Razdo massica de soluto na fase fluida na saida do
extrator.

Coordenada do limite entre o periodo FER e o periodo

controlado pela difusdo.

Porosidade das folhas

Porosidade do leito

Densidade
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CAPITULO 1 Introduciio e objetivos

1.1 Introducio.

Produtos contendo extratos vegetais em sua composi¢do podem ser encontrados
com freqiiéncia nos grandes mercados consumidores. As plantas e seus extratos estdo em
todo lugar, participando ativamente nas composi¢des de produtos e suplementos
alimenticios, bem como em farmacos e cosméticos.

Os extratos vegetais comercializados para fins alimenticios buscam atender a estes
anseios dos consumidores atuais, que procuram através da alimentagcdo efeitos que
contribuem para resguardar a sua saude, com isto extratos com propriedades anti-
oxidantes, que combatem os radicais livres ou que auxiliam estimulando as suas defesas,
tem recebido atencdo redobrada (BRAGA et al, 2003; DORMAN et al, 2003; LEAL et
al, 2003).

PERRUT (2000) comentou sobre consideracdes de qualidade em que as SFE/SFF
(Supercritical Fluid Extraction / Fractionation) sdo desenvolvidas para preparacdo de
produtos com alto valor agregado como suplementos alimentares e nutracéuticos, em que
a caracteristica “natural” do produto tem um alto valor de mercado, onde os
consumidores estdo dvidos para mudar de “quimico” para “natural’.

Portanto, oferecer extratos purificados é um meio de agregar mais valor a
determinados produtos. O extrato € um concentrado, com viscosidades variadas, obtido a
partir de matéria-prima vegetal seca, previamente preparada ou nao (seja por moagem ou
por inativagdo enzimatica, etc.), e obtido por um processo envolvendo um solvente. O
processo de extracdo, normalmente, envolve duas etapas, sendo a primeira a separagcdo
dos compostos especificos de um meio complexo (principios ativos a partir da planta,
caule, folha, raiz, etc.) com a utilizacdo de um solvente e a segunda etapa, a concentracao,
por elimina¢@o ou remocao do solvente.

As aplicacdes industriais para a extracao de produtos naturais com a tecnologia de
extragdo supercritica em industrias alimenticias podem ser encontradas na
descafeinizacdo de chd e café, na extracdo de lipulo para fabricacdo de cervejas e na

producio de extratos de especiarias (PERRUT, 2000).



As vantagens do processo de extracdo supercritica com CO, decorrem do fato do
CO; ser um fluido barato, nao inflamével, sem risco de explosdo, nao produz residuo
toxico, e é totalmente indcuo a mao-de-obra em ambientes abertos e/ou ventilados, ao
ambiente e ao consumidor final. Também € quimicamente inerte, permitindo a obten¢do
de um extrato com alta pureza, sem solvente residual.

Como as pesquisas com extratos vegetais vém crescendo significativamente, pelas
inimeras aplicacdoes das substincias produzidas pelo metabolismo das plantas em
alimentos, fairmacos e outras industrias, acredita-se que alguns dos componentes da cana-
de-agicar possam ser inseridos neste contexto, podendo ser utilizados como nutracéutico
ou como farmaco. Diante deste quadro, a busca de tecnologias que permitam a obtengao
destes produtos torna-se de grande importancia, para que o setor sucroalcooleiro possa
obter um produto diferenciado, com maior valor agregado. Isto devido a importancia do
setor na participagdo econdmica do pais, e qualquer pesquisa que culmine na agregacao
de valor a uma etapa de processo, seja por reaproveitamento de residuo, ou por
desenvolvimento de nova etapa de processo, deve impactar de forma positiva a economia
do pais.

Isto porque o Brasil € reconhecidamente um dos maiores produtores de acucar do
mundo. Também possui um programa invejavel de produgao e utiliza¢do do etanol como
combustivel tanto na forma anidra, para complemento a gasolina, como na forma
hidratada, para utilizacdo direta em motores. Esta condicdo faz com que a lavoura de
cana de acucar tenha uma propor¢do grandiosa, em termos de extensdo de plantio e
cultura da cana de actcar, em todo o Brasil.

Para se ter idéia da exata dimensdo deste panorama, basta analisar os nimeros da
safra 2003/2004, cuja producdo de cana-de-agucar atingiu 338.316.619 toneladas/safra e a
producido de etanol total atingiu 14.107.873 m3/safra, sendo 8.577.410 m3/safra de dlcool
anidro e 5.530.468 m3/safra de dalcool hidratado. A producdo de agucar atingiu
23.404.703 toneladas/safra das quais foram exportadas 12.914.468 toneladas/safra,
totalizando U$2.140.002.217,00 (UNICA, 2004).

No entanto para, o alto custo de investimento necessario para a instalacdo de uma
unidade de extragdo supercritica ainda € o maior obstdculo ao uso da tecnologia na

indastria (PERRUT, 2000). Portanto se torna obrigatdria a minimizagdo do custo tanto



de investimento quanto operacional, através de uma otimiza¢do envolvendo um correto
dimensionamento dos equipamentos e a definicdo das condi¢des operacionais do
processo. A andlise de uma curva de extracdo pode ajudar a definir o volume do extrator,
a vazdo requerida de solvente para a taxa de extracdo desejada, entre outras informacgdes

adicionais necessarias.

1.2 Objetivos.

O grupo de pesquisa do LASEFI-DEA/FEA-UNICAMP desenvolve pesquisas na
area de extragdo supercritica através de pesquisas aplicadas a extratos de plantas. A
cinética de extracdo de soluto com CO, pressurizado tem sido estudada em vdrios
projetos desenvolvidos por este grupo, tendo sido avaliados védrios modelos de curvas
globais de extracao.

As cinéticas determinadas permitem prever o tempo de duracdo de uma extracdo e,
juntamente com as demais informagdes, possibilita a andlise prévia da estimativa do custo
de producao (MEIRELES, 2003).

Este projeto de pesquisa buscou a aplicacdo da tecnologia de processos de
extracdo supercritica em uma drea que possibilita o aproveitamento do residuo da
agroindustria. Portanto o grande desafio deste projeto foi definir o custo para extracdo
industrial de compostos obtidos da cana-de-agucar a partir do seu residuo. Para tanto, foi
necessario conhecer todos os fatores desde os custos de equipamentos e instalagdes até as
condi¢des que influem na duragdo, rendimento e, portanto, no custo que indica a
viabilidade econdmica do mesmo.

Este trabalho teve como objetivo estimar o custo de obten¢do de compostos a
partir do residuo da industria sucroalcooleira, utilizando o processo de extragdo com CO,
pressurizado. O projeto visou agregar valor a um produto obtido a partir do residuo da
indastria de actcar e dlcool, buscando novas alternativas de aproveitamento deste

residuo.



As etapas cumpridas para a realizacdo deste objetivo foram as seguintes:

Determinacdo do rendimento global (X() do residuo industrial em fun¢do da
temperatura e pressao;

Determinacdo da cinética de extracdo para obtencdo dos parametros de processo,
como o tempo de extracdo e taxa de extragao;

Determinacao da composi¢ao quimica do extrato;

Utilizagao de software Tecanalysis (ROSA e MEIRELES, 2001) para ajustes de
parametros da taxa de transferéncia de massa;

Estimativa dos custos de extragao por SFE (Supercritical Fluid Extraction) em

uma planta industrial.



CAPITULO 2 Revisdo Bibliografica.

2.1 O Fluido Supercritico.

O ponto critico (CP - critical point) determina o final da curva de equilibrio, em
que coexiste o equilibrio liquido-vapor. O fluido é denominado supercritico quando a
temperatura e a pressdo sao maiores que os correspondentes valores criticos (T, e P.).
Acima da temperatura critica ndo ha uma transi¢ao de fase, e, portanto, o fluido ndo pode
passar para a fase liquida, independente da pressao aplicada.

No ponto critico, as propriedades do vapor e da fase liquida se fundem. Para um

fluido puro, no ponto critico:

2

Onde P=P. e T=T.

A regido ao redor do ponto critico (entre 0,9<T/T.<1,4 e 1,0<P/P.<5,0) é
denominada regido proxima da critica. Nesta regido a isoterma de pressdo/volume mostra
que uma pequena variagio na pressdo pode produzir uma grande mudanga na densidade.

A Figura 1 apresenta um diagrama de fases do di6xido de carbono.
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Figura 1 Diagrama PT e densidade para CO, (Fonte: adaptada de KING e
BOTT, 1993).

O fluido supercritico (SCF - supercritical fluid) é caracterizado pela propriedade
fisica e térmica que ha entre todo liquido e gas puro. A densidade do fluido € influenciada
pela pressdo e temperatura. A difusividade do SCF € muito maior que a do liquido e

assim, o SCF rapidamente penetra nos poros e fibras dos sélidos.



2.2 A Extracao com Fluido Supercritico.

A extragdo supercritica (SFE - supercritical fluid extraction) utiliza a capacidade
de certas substancias quimicas de se tornarem excelente solvente para certo soluto a
determinadas combinagdes de pressao e temperatura (ROZZI e SINGH, 2002).

O poder de solvatacdo do di6xido de carbono depende significativamente da
temperatura e pressdo. A baixa pressdo, nas proximidades do ponto critico, somente
componentes voldteis, como os 6leos essenciais sdo extraidos, enquanto que os demais
componentes, incluindo os 6leos fixos, ceras, resinas e corantes sdo extraidos a alta
pressao (GOTO et al, 1993).

As etapas que ocorrem na SFE, na extracdo de componentes soliveis de um
produto natural, segundo BRUNNER (1994) sao:

e A distribuicao do SCF na entrada do extrator, e posterior distribui¢do na
matriz sélida favorecendo o contato com o soluto.

® A matriz da matéria-prima absorve o SCF e outros fluidos (co-solventes)
adicionados e como conseqiiéncia ocorre a dilatacao celular, com redugao
da resisténcia ao transporte de massa.

e Paralelamente, os componentes do extrato sdo dissolvidos pelo solvente.
Reacgdes quimicas podem acontecer antes da solvatacao.

e Os componentes dissolvidos sao transportados para superficie da matriz, e
nesta etapa ocorre o processo difusional.

e Os componentes dissolvidos passam através da superficie exterior
(dessor¢do).

e Estes componentes agora dissolvidos formam a fase fluida e escoam para a
saida do extrator, mediante um processo de conveccao.

Portanto, uma grande variedade de parametros pode ser considerada na
modelagem de extragdo de solutos da matriz sélida, principalmente quando o extrato € de
origem vegetal, uma vez que ele é constituido por um mistura complexa de substancias
que possuem solubilidades diferentes, interagem entre si e podem estar distribuidas de

formas diferentes no sélido (BRUNNER, 1994).



O solvente se torna supercritico, ao alcancar a condi¢@o acima de seu ponto critico
para temperatura e pressao. No caso do diéxido de carbono, o ponto critico é de 31,06 °C
e 7,386 MPa. A escolha sobre o CO,, recai por uma série de fatores na SFE, dentre elas:
“GRAS (Generally Recognized As Safe - seguro), ndo inflamavel, ndo corrosivo e
barato”. Além disso, pelo fato da temperatura critica ser baixa, evita a degradacdo
térmica dos componentes alimenticios (ROZZI e SINGH, 2002).

RODRIGUES et al (2003) acrescentam ainda que para compostos sensiveis a
temperatura, a SFE pode substituir a destilacio com vapor com vantagens devido ao uso
de temperatura moderada. Além disso, é freqiiente que o rendimento com destilacao seja
relativamente menor que o do processo de SFE.

GOTO et al (1993) afirmam que o fluido supercritico tem a vantagem de possuir
uma excelente propriedade de transferéncia de massa e de fécil controle da solubilidade,
através da temperatura e pressdo. Acrescentam ainda que o diéxido de carbono ¢é
utilizado principalmente porque, na proximidade da temperatura critica, nao deixa
residuo e seu custo ndo € elevado, sem odor, ndo téxico, ndo inflamavel, e ndo corrosivo.
ROZZI e SINGH (2002) acrescentam ainda as seguintes vantagens na utiliza¢do do SFE:

1. Auséncia de tensdo superficial que possibilita sua rdpida penetragdo nos poros de
matrizes heterogéneas, que auxilia a melhorar a eficiéncia de extragao.

2. A seletividade durante a extracdo pode ser manipulada variando as condi¢des de
temperatura e pressdo afetando a solubilidade de vérios componentes no fluido
supercritico.

3. A SFE pode usar o diéxido de carbono, que pode ser reciclado e reutilizado.

Para RAYNIE (1997) algumas vantagens adicionais ainda podem ser consideradas
na utilizacdo da extracdo supercritica:

1. Ambiente livre de oxigénio. A extracio com SCF ¢ realizada utilizando
dispositivos fechados. Possibilita a auséncia de oxigénio, minimizando o potencial
de oxidacdo da amostra. Evita outros tipos de degradac¢do, como, por exemplo a
hidrélise da amostra, que pode ocorrer na hidrodestilagdo.

2. Manipulagdo p6s extragdo. Dependendo da escolha do fluido, a SFE chega a

eliminar a necessidade de evaporacao do solvente apds a extragao.



2.3 Cinética de Extracao — Curvas Globais de Extracao (OEC)

Observa-se durante a extracdo, que a taxa de extracdo nao € constante. O grau de

extracao pode ser definido como sendo a taxa de extracdo ~Am/At :

mexrrato (t)

extragcdo(t) = ( )
t—> o

Equacao 2

mextrato

onde extracdo(t) € o grau de extracdo, m (t) é o extrato acumulado no tempo (¢), e

extrato

m,....(t — o) a massa inicial de extrato contida na amostra da matriz vegetal.

A representagdo grafica de m,, () versus tempo, extra¢do(t) versus tempo e

m

extrato

(t) ou extracdo(t) versus m (t) , fornece as Curvas Globais de Extracao (OEC

solvente
— Overall Extraction Curves).

FERREIRA et al (1999) mostraram que a curva de extragdo pode ser dividida em
trés periodos distintos:

a) Taxa de extracdo constante (CER — Constant extraction rate), onde por
conveccdo, o extrato € retirado da superficie externa da particula a uma taxa
de extracdo aproximadamente constante.

b) Taxa de extracdo decrescente (FER — Falling extraction rate period), onde o
fendmeno de transferéncia de massa ocorre por conveccdo e difusao
simultaneamente. Periodo em que surge a resisténcia a transferéncia de
massa na interface sélido - fluido.

c) Taxa de extragcdo controlada pela difusdo, onde o fendmeno de transferéncia

de massa ocorre de forma lenta, unicamente por difusao.

2.4 Modelagem Matematica das Curvas Globais de Extracio (OEC).

Muitos modelos matemaéticos da literatura sao empregados para o ajuste da curva

de extracdo (OEC, Overall Extraction Curve). O procedimento de ajuste dos dados



experimentais aos diferentes modelos pode ser conduzido com a ajuda de um programa
computacional denominado Tecanalysis (MARTINEZ et al, 2003). O Tecanalysis
emprega os seguintes modelos.

Modelo de Crank (CRANK, 1975).

Modelo de Tan & Liou (TAN&LIOU, 1989).

Modelo Empirico (ESQUIVEL et al., 1999).

Modelo de Goto et al (GOTO et al, 1993).

Modelo de Sovovd (SOVOVA, 1994).

Modelo de Martinez et al (MARTINEZ et al, 2003)

2.4.1 Modelo de Crank

Este modelo (CRANK, 1975) emprega uma analogia da transferéncia de calor em
que se considera uma particula esférica s6lida em um meio uniforme. Para o modelo
aplicado ao SFE, de forma andloga assume-se que, a particula esférica possui o material a
ser extraido e o meio uniforme € o solvente. Assume-se que o soluto é extraido de um
leito de particulas contendo esferas porosas inertes, as esferas possuem o mesmo tamanho
e os compostos a serem extraidos estdo uniformemente distribuidos no interior das
esferas. A taxa de vazdo de solvente € considerada rdpida o suficiente para assegurar que
a concentracdo de soluto no solvente € préxima de zero. O soluto é considerado um
pseudo-componente simples e deixa a esfera por difusdo.

Aplicando a lei de Fick e o balanco de massa na superficie interna da particula,

tem-se

X 6l n*n’.D,t .

== FZ’?exp(— Tj Equacio 3
0 n=1

Onde n é um ndmero inteiro, r o raio da particula s6lida, X .€ a razao madssica de

soluto na fase sélidae X, € o teor inicial do soluto no sélido.
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Esta equacdo expressa a quantidade restante de soluto na particula sélida em
funcdo do tempo de extracdo. Possui como parametro de ajuste o coeficiente de difusdo
efetiva (D, ).

A curva de extra¢do pode ser expressa como uma relagdo da massa de extrato em

funcdo do tempo de extracdo resultando em:

0

X
me(h =H,t)= Xom;, —X.m, = l—X—JXO.mf Equacao 4

Onde, m, € a massa de extrato [kg] e m; ¢ a massa de sélido alimentado [kg].

2.4.2 Modelo de Tan & Liou.

Este modelo (TAN&LIOU, 1989) considera a matéria prima contida no extrator
como um leito fixo cilindrico, onde o solvente flui axialmente pelo leito com uma pressao
e temperatura fixa, removendo principalmente os compostos de interesse do sélido. A
densidade do solvente e a vazdo sdo consideradas constantes e o soluto ¢ modelado como
um pseudo-componente.

A equacdo a seguir expressa a razao massica do extrato no solvente, na saida do
extrator em fung¢do do tempo de extracdo, utilizando como parametro a constante de

dessorcdo k, .

Y(h=H,t)=

1;8.X0. P {1 - exp(k" €.H )}.exp(— k,t) Equacdo 5
€ P u

A massa de extrato na saida do extrator pode ser expressa por:

m, = JYh: 1 .1-Qco, At Equacao 6

0

Onde m, € a massa de extrato na saida do extrator [kg] e O, ¢ a vazdo madssica

de solvente [kg/s].
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A resolugido desta integral fornece:

m, = %[1 —exp(k,.B)][exp(~k,.r) —1] Equacéo 7
onde:
1-¢ P, 5
A=Q  —X,— Equacao 8
2 € p
B= e.H _ eHS.p Equacdio 9
u Qco2

A equacdo de Arrhenius foi utilizada para analisar o efeito da temperatura na

constante de dessor¢do, conforme abaixo:

k, = ko.exp.(— R_ETJ Equacao 10
onde

k, € o fator pré-exponencial.

E energia aparente de ativagdo da dessor¢do.

R constante universal dos gases.

€ porosidade do leito.

p densidade da mistura.
p densidade do solido.

S area transversal de transferéncia de massa.
H altura do leito.

u velocidade superficial

12



2.4.3 Modelo Empirico.

O modelo empirico representa o rendimento da extracdo em funcdo do tempo de
extragio de forma simples. Foi utilizado por ESQUIVEL (1999) para descrever a cinética
SFE para o azeite do residuo da oliva.

A variacdo do rendimento, com o tempo de extragdo, predita por um modelo

simples € similar a variacdo da massa adsorvida dada pela equacdo de Langmuir.

e =ey, (ﬁj Equacao 11

Onde e € a razdo entre massa de soluto extraido pela massa de solvente [kg/kg],

e, € o valor de ¢ para um tempo infinito de extracdo, ¢ € o tempo de extragdo [s] e k é
um parametro ajustavel [s].
Como se trata de uma equacdo empirica, ndo leva em conta a interagdo entre o

soluto e a matéria-prima, ou o fracionamento de uma mistura multi-componente.
2.44 Modelo de Goto et al.

Este modelo (GOTO et al., 1993) considera que o leito de extracao é formado por
particulas com geometria de uma placa plana. A particula sélida é tratada como um meio
poroso, que tem espessura desprezivel em relagdo as demais dimensdes, de forma que a
transferéncia de massa ocorre apenas entre as duas maiores superficies da placa.

O processo de transferéncia de massa € controlado pelo mecanismo de dessor¢do
(da particula para os poros, seguido de difusdo do soluto nos poros da particula), linear

em termos da taxa de adsor¢do constante k, e constante de equilibrio da adsor¢do k .

A razdo mdssica do extrato no solvente, na saida do extrator, em func¢do do tempo

de extragdo, pode ser definida como:

13



K

Y, = é[ B +(1- 5)}){0-9«[3@(@1-1)— exp(az.iﬂ Equacao 12
Y T T

onde:

A= =€) Equacio 13
[B+(1-B).Kle.(a,—a,)

a, = %.(—b +~Nb* —4.d) Equacio 14
a, = %.(—b —\b*—4.4d) Equacio 15
L +l+¢'(1_8) Equacio 16

b:
B+(1-B).K] € €

d= 0 Equacao 17
[B+(1-PB).K]le

0=k .acx Equacao 18

rPpt

Assim a equacdo abaixo traduz a relacdo massa de extrato em fun¢do do tempo de
extracdo, utilizando os dois parametros, K (constante de equilibrio de dessorcdo) e

0 (relativo ao coeficiente global de transferéncia de massa).

m, = é.[ﬁ (- B)}.QCO .Xo.ps.{l.{exp[al.ij— 1} - T—.[exp(az.ij— 1}} Equaciio 19
p LK ? a, T a, T
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2.4.5 Modelo de Sovovd

Neste modelo (SOVOVA, 1994), o solvente flui axialmente por um leito fixo
cilindrico, no qual a matéria-prima é acomodada. O leito de sélidos (matéria-prima) é
homogéneo com respeito ao tamanho das particulas e a distribuicdo inicial de soluto.
Alem disso, assume-se que a dispersdo axial € desprezivel, bem como o acimulo de
soluto na fase fluida.

O modelo considera que o soluto € depositado no interior das células das plantas,
protegido pelas paredes das células. No entanto o pré-tratamento da matéria-prima tem
como intuito aumentar a superficie de contato entre a fase sélida e a fase fluida. Devido a
este tratamento parte das paredes celulares € rompida, permitindo que o soluto seja
exposto ao solvente. Nem todas as paredes celulares sdo rompidas, entdo uma outra parte
do soluto permanece protegida. Por essa razao, a massa de soluto contida inicialmente na
fase sélida, consiste de soluto facilmente acessivel e soluto de dificil acesso.

O modelo prevé 3 fases no perfil de concentracdo da fase fluida, que sdo:

e Na 1° fase, o soluto de fécil acesso (Xp) disponivel na superficie das
particulas sélidas € extraido a uma taxa constante de extracdao (CER);

e Na 2° fase, o soluto de fécil acesso (Xp) disponivel na superficie das
particulas sélidas vai se esgotando ao longo do leito; restando apenas o
soluto de dificil acesso (Xx) presente no interior das particulas do sélido;

e Na 3* fase inicia-se a etapa final de extracdo do soluto de dificil acesso,

que ocorre por difusdo.
A curva de extracdo para cada fase € apresentada a seguir (POVH et al, 2001):

Para o periodo CER onde t < tcgr
m, = Qo ¥ * .[1 —exp(—Z )] Equacao 20

Para o periodo FER onde tcgr <t < tpgr

15



m, = QCO2 Y '[1 - tCER'eXp(ZW - Z)] Equacao 21

Para o periodo de controle da difusdo onde t > tggr

B Y * W.X, W.Qco, X, ~
m, = my, .{XO —W.ln{l + (exp{ v }— lJexp[ . (tegr —1) X_o Equacao 22

onde:
__ Mykup Equacio 23
Oco,-(1-€).p,
= Makn Equacio 24
QCO@ (1 —€ )
AL X,-exp |: — (Tepr t):| X
Z, =——.: Equacao 25
W.X, X,- X,
mg . X » 5
= Equacao 26
CER Y* 0up Z quacg
X, +X p.exp[ =0 j
m
t tege +——.In Equacio 27
FER CER QCO2 ,W XO
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2.4.6 Modelo de Martinez et al

Neste modelo (MARTINEZ et al, 2003) o extrato € considerado uma mistura de
varios grupos de compostos, classificados de acordo com sua funcdo quimica. Este
modelo foi utilizado para o extrato de gengibre, considerando o extrato um pseudo
composto ou uma mistura de grupos de compostos. A equagdo abaixo representa a curva

de extragcdo para o modelo:

mexrrato

H.A
(h=H,t) = QC02 A ! — ! Equacao 28
uge 1+ exp[bi.(t —t] 1+explb, .tm]

m 1

onde:

A, b, e t, sdo parametros ajustdveis ao modelo.

u : velocidade intersticial do solvente
€ : porosidade do leito de particulas [-]
h : coordenada axial do extrator [m]

H : Altura total do extrator [m]

Oo, : Vazdo de solvente [kg/s]

2.5 Aplicacao do Processo de Extracao com Fluido Supercritico a Residuos.

Muitos residuos de processamento estdo sendo aproveitados como matéria-prima
no processo de extracdo com fluido supercritico. MORESCHI et al (2004) estudaram a
hidrélise de bagaco de gengibre com dgua e CO, subcritico. MENDES et al (2002)
estudaram a recuperacdo de vitamina E a partir do destilado desodorizado de dleo de soja.
PERRETI et al (2003) estudaram a obten¢do de extratos a partir do subproduto do arroz,
buscando agregar valor ao mesmo. ROZZI et al (2002) estudaram a extragdo de
licopeno com SFE a partir do residuo do processamento do tomate, mais precisamente da
pele e sementes. SABIO et al (2003), por sua vez, estudaram a extracao do licopeno e

beta-caroteno, a partir do residuo do processamento do tomate. Portanto, a utilizacdo de
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residuos da industria sucroalcooleira, aparenta ser algo vidvel, na extracdo com fluido
supercritico.

No entanto a questdo crucial que deve ser respondida é: quanto isto custard
(MEIRELES, 2003)?

Estimativas confidveis de custos de equipamento de fluido supercritico nao estao
disponiveis em fontes publicadas, e podem variar drasticamente, de acordo com o tipo de

equipamento, instrumentagdo, automacao, etc.

2.6 Métodos para Estimativa de Custos Aplicados em Industrias.

Muitos métodos para estimar o custo de capital do projeto sdo utilizados por
engenheiros. O método escolhido depende do propdsito da estimativa e até certo ponto,
da informacdo e tempo disponivel (ENYEDY, 1997). DYSERT (2001) acrescenta a isto:
finalidade da estimativa e a exatidao desejavel.

O custo estimado de acordo com “The American Association of Cost Engineers” é
“a compilacdo de todos os custos dos elementos do projeto ou esforcos dentro do escopo
combinado” (ENYEDY, 1997).

Muitos elementos participam na preparacio da estimativa (ENYEDY, 1997):

e O plano do projeto, freqlientemente refere-se ao design ou escopo, incluindo
especificacdo de equipamentos e layout da planta.

e Uma provisao para itens inesperados e passiveis de serem esquecidos,
denominadas contingéncias.

e O custo atual de cada item utilizando preco unitdrio e taxa de mao-de-obra,
considerando a produtividade operacional.

¢ O julgamento e a experiéncia do engenheiro no preparo da estimativa (que pode
incluir o grau de parcialidade, conhecimento e o desconhecimento).

A precisdo € definida como o estado ou qualidade de ser precisa, exata, livre de
enganos ou erros. Neste sentido a estimativa de custos ndo é precisa, se fosse ndo seria
uma estimativa (ENYEDY, 1997).

A “The Association for the Advancement of Cost Engineering International”

(AACE) identifica 5 classes de estimativa, designadas como classes 1, 2, 3, 4 e 5
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(DYSERT, 2001; TURTON et al, 2003; UPPAL, 2002; ANONYMOUS, 1997A E
ANONYMOUS, 1997B). A estimativa Classe 5 esta associada ao baixo nivel de
definicdo do projeto ou maturidade, e a estimativa Classe 1, a alta. As 5 caracteristicas
sdo utilizadas para distinguir uma classe da outra: grau de defini¢do do projeto, finalidade
da estimativa, metodologia da estimativa, exatidao da estimativa e esfor¢o na preparacao
da estimativa. O grau de defini¢do do projeto é a caracteristica primdria usada para
identificar a estimativa da classe (DYSERT, 2001; TURTON et al, 2003; UPPAL, 2002;
ANONYMOUS, 1997A e ANONYMOUS, 1997B).

O processo quimico industrial (CPI — Chemical Process Industries) fia-se no
fluxograma de processos (PFD — Process flow diagram) e diagramas de tubulagdes e
instrumentacdo, como o escopo primdrio na defini¢do de documentos. Estes documentos
sdo as chaves da engenharia na determinacdo do nivel de definicdo do projeto, a
maturidade da informagdo usada nas estimativas e subseqiientemente na Classe de
estimativa (DYSERT, 2001; TURTON et al, 2003).

Geralmente, durante o estdgio de estudo de viabilidade do projeto, a estimativa da
capacidade de ampliacdo (CFE — Capacity-fatored estimate) proporciona uma rapida e
suficiente exatiddo, determinando o prosseguimento ou ndo do projeto. E um bom
método a ser usado, quando se decide entre alternativas de tamanho de plantas e “design”
(DYSERT, 2001).

Quando se estima pelo método CFE, o custo da nova planta é derivado do custo
de uma planta similar, com uma capacidade conhecida, e com uma similaridade no
processo produtivo, mas nio necessariamente fabricando o mesmo produto final, embora
muito similar (DYSERT, 2001).

A seguinte equacdo define a relacdo ndo linear entre a capacidade e o custo

(DYSERT, 2001; TURTON et al, 2003; PETERS e TIMMERHAUS, 1985).

S = Capy Equacao 29
C, Cap,

onde C, e C, sdo os custos de 2 plantas similares mas de capacidades diferentes;

Cpa,e Cpa, sido as capacidades da 2 plantas e
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e € o fator de custo para o aumento de escala.

O valor do expoente varia normalmente entre 0,5 e 0,85, dependendo do tipo de
planta, e deve ser cuidadosamente analisado, dependendo de cada situagcdo de estimativa.
O expoente usado na equagdo do fator de capacidade ¢ a inclina¢do da curva apresentada
na Figura 2 e mostra as mudangas que ocorrem no custo da planta, quando se altera para
menor ou maior capacidade. Com um expoente menor que 1, a economia de escala esta
estabelecida, em outras palavras, se ocorre um aumento de escala de 20% na planta, o

incremento no custo de construcao da planta € menor que 20% (DYSERT, 2001).

A Figura 2 representa a Equacdo 29.

(e
e

P

T G W et 3
CLR S LR LR Ll b LT

Cap, Capy Cap. Cap,
Capacidade

j
g
I

Iy
"
i
1

Figura 2 Custo x Capacidade de equipamentos (Fonte: Adaptada de DYSERT,
2001)

A metodologia de utilizacdo do fator de capacidade é denominada método da
escala de operagcdo ou regra do seis décimo (six-tenths rule), devido a confianga no
expoente 0,6 se nenhuma outra informacao é disponivel (DYSERT, 2001; TURTON et
al, 2003; PETERS e TIMMERHAUS, 1985). A Figura 3 representa esta situacao:
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Figura 3 Regra do ''seis décimo'' aplicado a trocador de calor (Fonte: Adaptada de

PETERS e TIMMERHALUS, 1985).

PERRUT (2000) definiu uma expressao (Equacdo 30), embasada na experi€ncias

adquirida ao longo da constru¢do de mais de 70 plantas em escala piloto e industrial de

SFE/SFF, como segue:
PI=A.(10V,.0)"* Equacao 30
que resulta na seguinte equacao :

InPI =0,24.In.(10.V,.Q)+In A Equacao 31

Onde: PI é um indice de custo (adimensional);
A € uma constante da intercepc¢ao da reta;
(V1) é o volume total (litros);
(Q) é a vazdo do solvente (kg/h);

0,24 € a inclinacdo da reta.

O indice de custo normalmente € apresentada em forma de tabela de valor que

relaciona o custo especifico de itens em vdérias datas a um tempo especifico no passado.
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O indice de atualizacdo de custo € utilizado para ajustar a inflacdo no tempo. Muitos
indices podem ser utilizados, inclusive o produzido pela Chemical Engineering Plant
Cost Index (CEPCI) ou Consumer Price Index (CPI) (DYSERT, 2001; TURTON et al,
2003; PINTELON e PUYVELDE, 1997). A Equagdo 32 expressa esta relacdo, de
inflacdo (DYSERT, 2001; TURTON et al, 2003; PETERS e TIMMERHAUS, 1985):

A, .
C,=C. X Equacao 32

onde: C/. € o custo no ano j;

C, € o custo no ano i;

A
(XJ € a razdo dos indices no ano j e i.

i

A estimativa de equipamento fatorada (EFE) pode ser muito mais precisa se 0s
fatores do equipamento sdo apropriados, se um ajuste correto foi aplicado, e se a lista de
equipamentos de processo € completa e precisa. Esta técnica de estimativa tem uma
vantagem sobre a estimativa de capacidade fatorada (CFE), uma vez que esta baseada no
projeto especifico do processo. EFE confia na existéncia da razdo entre o custo de um
item do equipamento e o custo associado a um ndo item do equipamento, tais como, a

N

fundacdo, tubulacdo e componentes elétricos necessdrios a constru¢do da planta
(DYSERT, 2001).

Hans Lang introduziu um conceito usando o custo total do equipamento para
estimar o custo total da planta (DYSERT, 2001; TURTON et al, 2003; PETERS e
TIMMERHAUS, 1985), expresso conforme segue.

Cy =F ZCPJ Equacao 33
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onde Ctwm = Custo Total da Planta (TPC)
C,i = Custo dos Equipamentos
Flang = Fator de Lang
n = o nimero total de unidades individuais

O fator de Lang (TURTON et al, 2003) varia de acordo com o processo:

¢ Planta de processamento de sélido 3,10
¢ Planta de processamento s6lido-fluido 3,63
¢ Planta de processamento de fluido 4,74

A técnica de custo do médulo do equipamento € a técnica utilizada para estimar o
custo de uma nova planta quimica. A equacdo é usada para calcular o custo do médulo
simples (Bare Module Cost) para cada peca do equipamento. O custo do modulo simples

¢ a soma do custo direto e indireto, conforme abaixo (TURTON er al, 2003):

Cyy =Ch.F,, Equacio 34

onde: Cgwm = custo do médulo simples do equipamento;
Fgm = fator do custo do médulo simples, mais o material especifico da
construgdo e pressao de operagao;
Cp0 = custo do equipamento para a condi¢c@o base: equipamento feito com
o material mais comum, usualmente aco carbono e operando préximo a pressdo ambiente.
O fator do custo do médulo simples € dado por (TURTON et al, 2003), conforme
Equagdo 35 abaixo.

Foo=[1+o, +a,, +a,0,+o, [[1+a,] Equacéo 35

onde: o, = fator de participacdo da mao-de-obra;

o ., = fator de participacdo do transporte (frete);
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o, = fator de participagdo das despesas gerais (overhead);
o . = fator de participa¢do da engenharia;

o, = fator de participagdo do material

O custo total do médulo € dado pela Equacdo 36 a seguir (TURTON et al, 2003):

Cy = ZCTMJ = 1,182 Cov s Equacao 36
i=1 i=1

e o custo base pode ser avaliado por

Cor = Cpy +050) Cy, Equacio 37
i=1

onde: n = niimero total de pecas no equipamento.

O custo associado a operacgao didria da planta também deve ser estimado antes de
qualquer avaliagdo econdmica de uma proposta de um processo. O custo de manufatura
(COM - Cost of manufacture) envolve o custo direto de manufatura (DMC - Direct
manufacturing cost), o custo fixo de manufatura (FMC — Fixed manufacturing cost) e as
despesas gerais (GE — General expenses) (TURTON et al, 2003).

O custo direto de manufatura (DMC) representa as despesas de operagdo que
variam com a taxa de producdo. Quando a demanda do produto reduz, a taxa de
producdo € reduzida abaixo da capacidade nominal da planta. Nesta baixa producdo, se
espera uma reducdo no fator que participa do custo direto de manufatura. Esta
intimamente ligada a taxa de produgdo, como por exemplo a matéria-prima, o custo de
manutengdo ou o custo operacional.

O custo fixo de manufatura (FMC) € independente da mudanga que ocorre no
processo produtivo. Incluem-se os impostos de propriedade, seguros e depreciacdo, que

ocorre a uma taxa constante, independente do funcionamento ou nao, da produgao.
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As despesas gerais (GE) s@o as despesas necessdrias para levar adiante o
funcionamento do negdcio como um todo. Inclui-se o gerenciamento, as vendas, o
financeiro, e funcdes de pesquisas. As despesas gerais raramente variam com o nivel de
producdo, no entanto em periodos de baixo nivel de producdo, despesas em pesquisa e
desenvolvimento e distribui¢ao e vendas podem decrescer.

A Equacdo 38 que expressa esta relacdo € dada por (TURTON et al, 2003;
PETERS e TIMMERHAUS, 1985):

(com)=(pMC)+(FMC)+(GE) Equacéo 38

O custo de manufatura pode ser determinado quando os seguintes custos sao
conhecidos ou bem estimados:
Capital fixo de investimento (FCI): (Cty ou Cgr);
Custo operacional (somente mao de obra) (Coy);
Custo de utilidades (Cyr);
Custo de tratamento de residuos (Cwr);

Custo da matéria-prima (Cgry).

ROSA e MEIRELES (2001) aplicaram a metodologia de TURTON et al (2003)
para determinagdo do custo de producdo ou custo de manufatura (COM). O custo de
manufatura é influenciado por uma série de fatores que podem ser agrupados em trés
categorias: custo direto, custo fixo e despesa geral. O custo direto leva em conta despesas
que dependem diretamente da produgdo. Entre os custos diretos estdo: a matéria-prima,
utilidades, custo operacional entre outros. O custo fixo ndo depende diretamente da
producdo e ocorre mesmo quando a produgdo € interrompida Entre eles, podem estar a
depreciagdo, os impostos € os seguros, etc. A despesa geral é o adicional que a planta
necessita para manuten¢cdo do negdcio e consiste de custo administrativo, despesa com
venda, pesquisa e desenvolvimento.

A expressao final para o custo de producao é dada pela Equagdo 39:
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COM =0304.FCI +2,73.C,, +123.(C,, +C,, +Cy,) Equagio 39

Onde:

FCI € o capital fixo de investimento;

CoL € o custo operacional;

Cur € o custo de utilidades;

Cwr € o custo para o tratamento de residuos;

Crum € 0 custo da matéria-prima

FCI € o investimento na planta de extracdo e considera o custo de propriedade, a
preparacao do solo para a construgdo, a construcdo civil e os custos de equipamentos.
Portanto o custo de producdo (COM) nesta metodologia é dependente dos custos de
matéria-prima, custo operacional, custos de utilidades, capital de investimento e custo do
tratamento de residuos.

ROSA e MEIRELES (2001) empregaram a equag¢do para o Oleo de cravo e
obtiveram o menor custo de obtencdo de 6leo de cravo a US$ 9,16/kg de d6leo, muito
abaixo do preco de comercializagdo de US$25,00/kg de dleo extraido por destilagdo a
vapor. Também foi empregada para o oleoresina do gengibre e chegou-se a um custo de
producdo de US$99,80/kg, valor este muito préximo do valor de comercializa¢do
(US$100,00/kg) (ROSA e MEIRELES, 2005). BRAVI et al (2002) propuseram um
processo de extracdo e otimizacdo de 6leo de girassol em SFE e obtiveram resultados nas
condi¢des propostas de 30.000 kg/h de CO, e conteudo de S6leo na semente de 0,492
kg/kg, para a operagdo e o tempo determinado de quatro extratores € um tempo de
extragdo de 10 minutos. O custo de produ¢do (COM) estimado foi de 0,67 € /kg de 6leo
extraido.

Contudo € importante observar que o custo de manufatura (COM) expressa quanto
se gasta na operagao de uma planta (Custo Operacional) e sua unidade ¢ dada em unidade
monetaria por unidade de tempo (por exemplo, US$/ano). O custo do capital por sua vez
expressa quanto se gasta na construcao de uma planta nova e a sua unidade ¢ dada em
unidade monetaria (por exemplo, US$). Portanto compatibilizar os dois custos, com

unidades distintas € o mérito da engenharia econdmica.
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HOLLMANN e MERROW (2001) citam que o objetivo financeiro ¢
freqiientemente expresso pela taxa interna de retorno (TIR), e que a mesma € baseada no
custo do ciclo de vida e fluxo de rendimento, levando-se em conta o valor do dinheiro no
tempo. A Figura 4 exemplifica o diagrama de fluxo de caixa para avaliacdo de um novo

projeto.

Final da Construghio
Inicio da
consbmgio Tesrhii

l 1 Capitaf do giro
Valor Residual |

Inicio de Crperacio

[T 2 oA g F w8 e

ot | A 0o e

W, e
Capital Fixo de \\ i i o T T
R ITL oo e Final do periodo
LR ¥ = .______.--' e Depregiagin Frojein l.'|.:1'.|;|I|.'I|:-
Capital de giro T Paraligefin da plasts
{WC)
AT Tempo de vida do projeio

{para comparagdo ccondmica)

Figura 4 - Diagrama tipico de fluxo de caixa para novos projetos (Fonte: Adaptado

de TURTON et al , 2003).
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CAPITULO 3 Materiais e Métodos.

3.1 Matéria-Prima: Caracteristicas e Procedéncias.

A matéria-prima utilizada foi torta de filtro gerada como residuo no processo de
tratamento do caldo de cana, previamente exposta a luz solar, para secagem,
acondicionada em saco plastico e transferida para o LASEFI-DEA/FEA-UNICAMP,
armazenada em local seco e ao abrigo da luz.

A matéria prima foi amostrada de forma a cobrir uma grande extensdo do Estado
de Sao Paulo. Foram escolhidas a regidao de Piracicaba (matéria-prima A), a regido de
Ribeirao Preto (matéria-prima B) e a regido préxima a divisa com o Estado do Parand

(matéria-prima C), conforme Figura 5 a seguir:
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A torta pode ser definida como o residuo que se elimina no processo de
decantacdo do caldo de cana, durante a etapa do tratamento do caldo para a fabricacdao de
acucar e/ou alcool. Posterior a decantagdo, o lodo obtido € enviado ao setor de filtracao
para a remog¢do do acucar residual e desta forma se obtém a torta denominada de torta de
filtro. A torta “in natura” contém aproximadamente 75% de 4dgua, 15% de bagacilho e
acucar, 7 a 8% de argila e cinzas (sais de N, e carbonetos) e de 2 a 3% de cera crua
(ICIDCA, 1999).

A matéria-prima foi previamente moida e posteriormente caracterizada quanto ao:
teor de umidade, distribuicio do tamanho de particulas, densidade real e aparente,
conforme a metodologia empregada por RODRIGUES et al (2002). A moagem da
matéria-prima foi realizada no Laboratério de Separagdes Fisicas (LASEFI), em um
moinho de facas de escala de bancada (Marconi, modelo MA340, Piracicaba, SP).

Para a determina¢do do teor de umidade foi empregado o método gravimétrico,
com o auxilio de uma balanga para umidade (Sartorius AG Gottingen, modelo MA30,
Gottingen, Alemanha) em que se ajusta o equipamento para temperatura de secagem de
105,0 °C, em 20 minutos.

A distribuicdo do tamanho das particulas da matéria-prima foi determinada
utilizando um conjunto de peneiras Série Tyler (Standard Testing Sieves, Série Tyler),
com mesh ascendente: 16, 24, 32, 48 e 60, e colocadas num agitador de peneiras para
andlise granulométricas (Bertel, modelo magnético n°1868 — série 0602, Caieiras, SP), até
a completa separag@o das particulas. O didmetro médio geométrico (dng) das particulas
foi calculado através da equacdo recomendada pelo método ASAE Standard

(ANSI/ASAE, 1998), cuja equagdo é:

Zn:(wi log cil. )

d,, =exp - Equacio 40
LW
i=1
onde:
- !
d =(d,d,)’ Equacio 41
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d : abertura nominal da i-ésima peneira (mm).

l

d

.y - abertura nominal da peneira maior que a i-€sima peneira (mm)

w, : massa do material retida na i-ésima peneira.

1

A densidade real das particulas (d;) foi determinada pela Central Analitica do
Instituto de Quimica da UNICAMP, utilizando a técnica de picnometria em gas Hélio.

Para a determinacdo da densidade aparente (da) da matéria prima no leito foi
utilizada a relagc@o entre o volume ocupado pela matéria-prima na célula extratora e a
massa de torta contida na mesma.

Com o conhecimento da densidade real da particula e a densidade aparente da
matéria prima no leito, foi calculada a porosidade total do leito das particulas, através da

seguinte equagao:

d

a

e=1- Equacio 42

r

3.2 Ensaios de Extracao.

Os ensaios de extracdo foram realizados para a obtencao do rendimento global X,
(g de extrato / g de matéria prima) e para avaliar a cinética de extragdo para a matéria

prima em questao.

3.2.1 Equipamentos de Extracao Supercritica.

Para as extracdoes foram utilizados os equipamentos de extragdo supercritica
disponiveis no Laboratério de Separacdes Fisicas da Faculdade de Engenharia de

Alimentos do Departamento de Engenharia de Alimentos da Unicamp.

3.2.1.1 Unidade de Extracao I

Os experimentos de extracdo com co-solvente, somente de forma prospectiva,
foram realizados na unidade I de Extracdo Supercritica do LASEFI-DEA/FEA-

UNICAMP, esquematizada na Figura 6. O equipamento consiste de duas bombas de alta

32



pressdo para solvente (Thermo Separation Products, modelo 3200 P/F Fluid Metering

Pump para CO, e modelo 3500 series Programmable Isocratic Pumps para co-solvente,

Florida, EUA), dois banhos termostéticos programdaveis (PolyScience, modelo 9510,

Niles, EUA) responsdveis pela manutencio da temperatura do extrator e dos cabecotes da

bomba de CO,. O extrator de leito fixo tem as seguintes caracteristicas: diametro interno

de 0,0339 m e comprimento de 0,375 m. O solvente utilizado nos experimentos foi o

CO, (Gama gases, 99,8% de pureza, Campinas, SP, Brasil). Os procedimentos seguidos

foram sintetizados conforme abaixo, por Braga (2002).

Abertura da valvula 2 do cilindro 1 e leitura da pressdo no mandmetro Sa;
controle da temperatura dos reservatorios 6a, 6b, 6¢c e 14 e dos cabecotes das
bombas 7 € §;

ApGs atingir a temperatura (-5 a —10 °C), insere-se a amostra na célula de
extracao, no cilindro extrator (14);

Pressurizacdo do sistema (apds alcance das temperaturas desejadas);

Leitura da pressao nas bombas, que deve ser “zero”, abre-se todas as vélvulas da
unidade; ap6s 3 minutos, fecham-se as valvulas 2d, 2e, 2h, 2j, 2k, 2m da unidade;
Pressuriza-se a coluna extratora (14) abrindo-se a vélvula 2j; atingida a pressao de
trabalho (manometro 5b), abre-se as valvulas de saida 2m e 15;

Apds o tempo pré-estabelecido de extracdo, desligam-se as bombas e os banhos
termostaticos e fecha-se a valvula 2j;

Abre-se a tampa superior do extrator (14) e retira-se a célula de extracao.
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11 1: cilindro de diéxido de carbono

2: vélvulas
2j 3: vélvula de retengéio
3 2k 4: filtro
o =L i 5: manémetro
6: tanque pulmao encamisado
. 2h é{ 2 Sbo 1 111 7: bomba de CO,
< 4
S5a
O
1 2b
S

8: bomba do cosolvente
9: recipiente do cosolvente
10: misturador de CO, e cosolvente
11: purga
12: termopar Fe-Constantan
13: indicador de temperatura
14: extrator encamisado
15: valvula micrométrica
16: frasco coletor do extrato
17: totalizador de vazio

Figura 6 Equipamento de extracdo supercritica do LASEFI (Fonte: Braga,
2002).

3.2.1.2 Unidade de Extracao II

Foi utilizado o equipamento Applied Separations (Spe-ed SFE, model 7071,
Allentown, EUA), conforme mostrado na Figura 7, do LASEFI-FEA/DEA-UNICAMP,
para ensaios de determinacdo do rendimento global (Xp), ou seja, da quantidade de
material soldvel a uma dada temperatura e pressdo e da cinética de extragdo. Para isto
foram utilizados os extratores com 5,0 ml (didmetro interno de 2,0 cm e altura de 4,5 cm
— Thar Designs, Pittsburgh, EUA) e o extrator com 300,0 ml (didmetro interno de 5,45
cm e altura de 12,86 cm — Thar Designs, Pittsburgh, EUA).
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Figura 7 Diagrama da unidade de SFE Spe-ed da Applied Separations
(Moreschi, 2004).

3.2.2 Determinacdao do Rendimento Global.

O rendimento global (Xy) de uma extragdo com fluido supercritico é a quantidade
de material solivel que pode ser extraido de uma dada matriz (vegetal ou animal), a uma
dada pressdo e temperatura expressa pela razdo entre a massa de soluto extraido e a massa
solida de substrato, a matéria-prima (MEIRELES, 2003).

Neste trabalho o rendimento global foi determinado como a massa total de extrato
obtido para a razdo solvente / s6lido (Xos/r) igual 100+ 2 kg / kg. Para o equipamento
utilizado isto representou um tempo de operagdo igual a 1,0 hora. A massa de matéria

prima alimentada no extrator foi de 2,5+ 0,3 gramas.
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3.2.3 Determinacao da Cinética de Extracao.

A cinética de extracdo descreve a taxa de transferéncia de massa. E pode ser
determinada através de ensaios cinéticos, nos quais se obtém a curva global de extracao.

Para as condi¢des dos ensaios foi utilizada uma relagdo de solvente soluto (Xo s/r)
de 15,0+ 0,2 kg CO,/ kg de matéria prima. A massa inicial de matéria prima foi ajustada
em 25,021 0,03 gramas. A cinética foi conduzida por um periodo de 6 horas e o extrato
recolhido a cada 10 minutos, na primeira hora e meia, e em seguida a cada 30 minutos
nas 4,5 horas restantes.

A relagdo massa de extrato acumulada em fun¢do do tempo permitiu a construg¢ao

da curva de extracao para cada ensaio.

3.2.4 Planejamento Experimental.

Primeiramente foi utilizada a unidade experimental II para obten¢do de isotermas
de rendimento global, Xy, com o extrator de 5,0 ml e em seguida a cinética de extragdo
para a condi¢do de melhor rendimento global obtido, com o extrator de 300,0 ml. Os
ensaios foram realizados em duplicata. A pressdo de operacdo variou de 100 bar até 350
bar, com intervalos de 50 bar.

Foram testadas duas temperaturas, uma préxima ao ponto critico (T¢ 31,06 °C)
igual a 30,0 °C e a outra um pouco superior, igual a 50,0 °C. No entanto pelas
caracteristicas do extrato de material viscoso, que se apresenta na forma soélida na saida
do extrator optou-se por um aumento na temperatura do extrator para 60 °C, para
minimizar o efeito da viscosidade. O emprego da temperatura de 60 °C ndo foi
considerada capaz de deteriorar os componentes contidos no extrato.

A unidade de extracao I foi utilizada somente de forma prospectiva para a extragao
com co-solvente dentro das condi¢des de temperatura e pressio do melhor rendimento
global, obtidos com a Unidade I1.

As informagdes obtidas nos experimentos, juntamente com a densidade aparente
da matéria-prima, a taxa de transferéncia de massa, o tempo de extracdo, permitiram

determinar as quantidades necessdrias de extratores, as suas capacidades. Também
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permitiu determinar as seqii€éncias das operacdes e a distribuicao de tempo de operacdo e
limpeza, e conseqiientemente o dimensionamento dos equipamentos necessirios ao

projeto da planta.

3.2.5 Estimativa das Taxas de Transferéncia de Massa e do Tempo de Processo.

Para a estimativa da taxa de transferéncia de massa foi empregado o procedimento
descrito por RODRIGUES et al (2002), em que se utiliza um modelo spline linear e os
procedimentos de ajuste PROC REG e PROC NLIN do pacote estatistico SAS System for
Windows, versao 6.12 (FREUD e LITTLE, 1995). Neste procedimento os dados
experimentais (massa de extrato versus tempo de extra¢do) foram ajustados a duas retas
(spline linear). O coeficiente angular da primeira reta € associado a taxa de transferéncia
de massa no periodo de taxa de extracdo constante (CER — Constant Extraction Rate). O
ponto de intersecdo (abscissa) entre as 2 retas € identificado com a duragao da etapa CER
(tcer). As estimativas iniciais dos pontos de intersec¢ao foram feitas por andlise visual
das curvas de extracdo. Os valores ajustados permitiram a obten¢do da razdo massica do
soluto na fase supercritica na saida da coluna (Ycgr), dividindo-se a taxa de extragcao

(Mcgr) pela vazao de solvente (Qcop).

3.3 Caracterizacao dos Extratos.

Algumas amostras obtidas nos ensaios para a obtenc¢do de Xy, bem como nas
cinéticas foram separadas e enviadas para andlise no CPQBA-Unicamp, porém os
resultados obtidos nao foram satisfatérios pela auséncia de metodologia bem definida
para a andlise de extratos destas naturezas. Portanto, foram necessdrias novas tentativas

de anélises dos extratos obtidos nos testes tanto de X, quanto as obtidas nas cinéticas.

3.3.1 Analises dos Extratos Obtidos.

Foram realizadas tentativas de identificacdo da composi¢do quimica dos extratos

por cromatografia em camada delgada em placa de silica gel 60 (2 x 20 cm, Imm of
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height, Merck, lote 940378601, Alemanha), com a fase mével composta por hexano 80%
(96% de pureza, P.A., Merck, lote K28659183 104) e acetato de etila 20% (99,5% de
pureza, P.A., Merck, lote K225488323 837, Alemanha). As amostras analisadas foram
extraidas a 200 bar de pressdo e 60 °C de temperatura. Os extratos foram diluidos em
hexano e aplicados na placa com o auxilio de seringa cromatografica. Apds a eluicdo, as
placas foram borrifadas com solu¢do de p-anisaldeido (50 mL de 4cido acético glacial,
Ecibra com 99,7% de pureza, lote 15.695, Sdao Paulo - SP, 1 mL de &4cido sulftrico
concentrado, Vetec com 98,0% de pureza, lote 973150, Rio de Janeiro — RJ e 0,5 mL de
p-anisaldeido, Merck com 97,5% de pureza, lote K24318648737, Alemanha) e aquecidas
em chapa elétrica a 100 °C para a revelacdo das substancias. Esta técnica permitiu

observar a presenga de varios compostos presentes nos extratos obtidos.

3.3.2 Cromatografia Gasosa.

Os extratos obtidos foram analisados em um cromatdgrafo a gdas HP-5890 com
detetor de ionizagdo de chama, com coluna capilar HP-5 (30m x 0,25mm x 0,25 um),
com temperatura de 250°C no injetor, com coluna a 150°C com rampa de 5°C/min até
300°C (15 min). O detetor opera a 300°C. O fluxo de gds hélio para arraste de 1,0

ml/min e o volume injetado de 2,0 pl, com razdo de split de 1/30.

3.3.3 Padroes Cromatograficos.

Foi necessdrio adquirir padroes para andlise por Cromatografia Gasosa (CQG),
sendo adquirido os padroes conforme Apéndice J: Padroes utilizados nas andlises
cromatogrdficas.

Os padrdes adquiridos permitiram identificar os compostos extraidos através de
comparagdo das amostras com os padrdes.

A Figura 8 abaixo apresenta o cromatograma com os padrdes que estdo
apresentados no Apéndice. K: Padroes injetados para andlises cromatogrdficas, através

das Figuras K1 a K9 e pelas Tabelas K1 a KO9.

38



)
o
a

i

] =]
B

[Bid]

Ze==|| )
=i}
T ' g . STEASTEN
s oz /
b | E .; d
| | |
& oed , |
!
| | | !
il [ gl el | |
il | | |
1 | | [ 8-S
=2 0. | | | | | | #
11 - | It
! | I &
- = _ o o ag
Figura 8 Cromatograma dos padroes de alcoois graxos e ester.

3.4 Estimativa dos Custos de Producao.

Para a estimativa do custo de obtencdo do extrato de residuo da industria
sucroalcooleira, foi considerada uma usina padriao, com capacidade de moagem de 500
toneladas de cana por hora (tch), totalizando 12.000 toneladas de cana por dia (tcd), com
uma producdo média de torta de 40,0 kg por tonelada de cana (kg/tc). O efeito da
sazonalidade da industria sucroalcooleira foi levado em considera¢do dentro do seguinte
panorama:

A planta de extracdo operard conjuntamente com a usina, sendo parte da torta
armazenada na forma de torta seca e disponivel para operar a planta o ano todo.

Foi considerada uma planta de extracdo similar a apresentada por BRAVI et al
(2002), conforme Figura 9 a seguir, embora existam outras plantas industriais como as
descritas por COCERO e GARCIA (2001 a ) e PIETSCH et al. (1998), com as alteracdes

necessdrias para atender as condicdes de processamento da torta de filtro.
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Figura 9 Esquema de uma planta industrial de extracao supercritica. (Fonte:
BRAVI et al, 2002).

As determinacdes dos custos de equipamentos, custos operacionais, custos de
utilidades e do custo do capital necessdrios a instalacdo da planta permitiram uma andlise
econdmica e a obtencdo do custo do produto. Foram considerados nesta andlise a
depreciagdo da planta, a taxa interna de retorno, e o periodo de vida util da planta.

A determinacdo do custo de producdo envolve, além do custo de manufatura, o
custo financeiro (com o estoque e capital de giro) inerente ao negdcio, além do custo de

comercializacdo (vendas e roialties) do produto.

3.4.1 Bases para Selecao da Capacidade.

Com base na quantidade de torta gerada pela usina (40kg/tc) e a moagem didria é
possivel prever a quantidade de torta produzida ao longo do dia e ao longo da safra. Toda
a torta € seca, sendo parte dela enviada para processamento para a planta de extracdo com
fluido supercritico e parte dela enviada para armazenamento. A torta é produzida em
somente 180 dias/ano (periodo de safra) e deve suprir a planta de SFE por um periodo de

330 dias/ano, sendo os 30 dias restantes do ano, reservados para manutencao.
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3.4.2 Bases para Selecdo da Arquitetura dos Equipamentos.

Com base na densidade aparente da torta seca apds compactacio e a quantidade de
torta seca para ser processada na planta de SFE se obteve a vazido volumétrica de torta a
ser processada ao longo do dia.

Para a sele¢do da arquitetura dos equipamentos foi escolhida uma planta de SFE
com capacidade industrial para atender a vazao proposta, com a precaugdo de verificar se
as capacidades estimadas dos extratores estdo de acordo com as normalmente ofertadas

pelo fornecedor.

3.4.3 Bases para a Selecao das Condicoes Operacionais.

As condi¢des operacionais foram escolhidas com base no levantamento efetuado
no laboratério durante as cinéticas de extragdo efetuadas nos extratores em escala de

laboratorio.

3.4.4 Bases para o Calculo do Custo de Manufatura (COM).

A base de célculo para o custo de manufatura leva em conta o custo de
investimento (terreno, edificacdes e instalacdo da planta de SFE), custo operacional,
insumos e manutencdo. Para efeito de cdlculo estimou-se a quantidade de extrato
produzido no ano (321,6 ton de extrato / ano), o tempo de vida ttil da planta de SFE (10
anos uteis ou 40.000 ciclos de operacdo) o tempo de amortizacdo das obras civis (25

anos).

3.4.5 Custo de Producio.

O célculo de custo de producdo do extrato da cera de cana de aguicar foi obtido a

partir da identificacdo de diversas necessidades conforme os itens discriminados a seguir:
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3.4.5.1 Investimentos.

Inclui a aquisicdo do terreno, a construcdo dos prédios e instalacOes
elétricas/hidrdulicas  necessdrias,  calcamento, aquisicdo de  equipamentos,
instalacdes/tubulagdes, instrumentacio, automagdo, projetos e contingéncias.

No que se refere as obras civis, os valores foram cotados a partir de uma area
estimada de constru¢do e de uma descricao bdsica das caracteristicas construtivas (ainda
ndo existem plantas, “layout” orientativo da construcdo, projeto bdasico/detalhado). A
depreciacdo e remuneracdo do capital investido das obras civis foram determinadas
assumindo-se uma vida 1til de 25 anos.

A totalidade dos equipamentos foi cotada pelo CTC. Alguns itens de custo foram

estimados como acréscimos percentuais ao valor dos equipamentos conforme Tabela 1 a

seguir.
Tabela 1 Componentes do projeto estimados.
Itens Estimativa sobre o valor do Equipamento
Instalagdo/tubulacdo 20%
Materiais elétricos 10%
Instrumentacao 10%
Engenharia/projetos 10%
Automacao 10%
Outros/contingéncias 10%
Total 70%

Para determinacdo da depreciacdo e remuneracdo do capital investido considerou-
se uma taxa de atratividade do capital varidvel em funcdo da vida util do investimento em
questdo. Os valores da taxa de atratividade do capital foram obtidos utilizando-se o valor
médio entre a taxa de aplicacdo para recursos proprios e a taxa de captagcdo de recursos de

terceiros, conforme valores apresentados na Tabela 2 fornecidos pelo DERI-
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Economia/Rela¢des Institucionais (Copersucar) em maio de 1998. (Vigora a partir de

investimentos realizados com inicio em 2000/01).

Tabela 2 Taxa de atratividade do capital.

Vida util do investimento Taxa de atratividade do capital (% ao ano)
8 14,25%
10 13,70%
15 12,55%
20 11,60%
25 11,25%

Por conservadorismo, neste calculo de custos os valores residuais foram nulos
para todos os itens de investimento.

Os itens mais significativos s@o apresentados na Tabela 3, a seguir.

Tabela 3 Principais itens necessarios ao projeto
Investimentos Valor (R$ mil) Participagao (%)
Terrenos e obras civis 830,5 100,00
Area externa para tancagem 27,3 2,52
Area de armazenagem de torta 335,0 30,95
Area de secagem da torta 156,4 14,45
Area de extracao 177,3 16,38
Laboratorio 80,7 7,46
Area da oficina mecAnica 66,3 6,12
Area de utilidades 95,5 8,82
Terreno e afins 90,2 8,33
Outros 53,8 4,97
Equipamentos de secagem da torta 925,6 100,00
Prensa desaguadora continua 83,9 9,06
Planta de secagem da torta 841,7 90,94
Planta de extracdo/recuperacao 8.029,7 100
Contingéncias 895,58 100
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A depreciagdo e remuneracdo deste capital investido correspondem a um custo
estimado de US$6.088,22/t de extrato de cera. Neste caso considerou-se que a unidade de
extracdo supercritica € anexa a usina, e que esta ultima dispdes de uma capacidade
excedente de geracdo de vapor e energia elétrica, suficiente para suportar a planta de

extracao supercritica.

3.4.5.2 Recursos Humanos.

Inclui somente a mao de obra direta (gerente, engenheiros, supervisores,
laboratoristas, operarios) ficando as demais mao de obra indireta e terceirizada a cargo da
usina (secretdria, advogado, estivadores, motoristas, auxiliares de administragdo,
vigilantes, etc.)

Os valores de saldrio foram fornecidos por uma usina cooperada do grupo
Copersucar, acrescidos de encargo sociais, férias, 13° salario e demais beneficios. A
Tabela 4 apresenta a quantidade de pessoas trabalhando na planta em regime de 4 turnos.

Para a administracdo geral e outras despesas administrativas e financeiras
considerou-se a utilizacdo da estrutura ja existente na usina, ndo requerendo outros

profissionais alocados na unidade de extracao com fluido supercritico.

Tabela 4 Recursos humanos

Quantidades de pessoas

Areas Turnos Super. Médio Basico Total
Secagem 1 2 2:1T
2 2 2:2T

3 2 2:3T

4 2 2:4T

Logistica 1 2 2:1T
2 2 2:2T

3 2 2:3T

4 2 2:4T

Extragdo 1 1 I:1T
2 1 1:2T

3 1 1:3T

4 1 1:4T
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Carga/descarga 1 1 I:1T
2 1 1:2T

3 1 1:3T

4 1 1:4T

Manutenc¢ado 1 1 I:1T
2 1 1:2T

3 1 1:3T

4 1 1:4T

Laboratério 1 1 1:1T
2 1 1:2T

3 1 1:3T

4 1 1:4T

Supervisao 1 1 I:1T
2 1 1:2T

3 1 1:3T

4 1 1:4T

Geréncia 1 1 I:1T

O custo da mao de obra ficou entdo estimado em US$2.341,18/t de extrato obtido.
A distribuicdo destes custos entre as diversas dreas do processo sdo apresentados na

Tabela 5, a seguir.

Tabela 5§ Rateio do custo de mao de obra por setor.

Custo de Mao de Obra US$/t de extrato Participagdo [%]

Armazenagem 353,46 15,10

Secagem 221,61 9,47

Extragao 437,76 18,70

Andlises 243,89 10,42

Manuteng¢do 243,89 10,42

Geréncia e supervisao 840,58 35,90

Total 2.341,18 100,00
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3.4.5.3 Insumos.

A energia (elétrica e térmica) € um dos itens mais significativos dos insumos
utilizados que na usina se traduz pelo consumo de bagago. Outro insumo importante do
ponto de vista econdmico € o solvente CO, utilizado na extracdo. Entre estes itens

destacam —se os apresentados na Tabela 6.

Tabela 6 Insumos necessarios
Itens de Insumo US$/t de extrato Participagao [%]
Solvente CO, 130,27 6,48
Agua potivel e resfriamento 11,08 0,55
Vapor de 6 bar 387,84 19,29
Energia elétrica 1481,39 73,68

3.4.5.4 Manutencio.

Segundo BROWN (2000) o custo de manutencao varia de 2 a 10% do capital de
uma planta nova. A média é de 6%. Para planta velhas, estes custos variam de 5 a 31% do
custo depreciado da planta. A média € 12%

Neste estudo, ja foram considerados a formacdo de um estoque de pecgas de
reposicao (incluido no item investimentos) € a mao de obra interna para reparos (incluido
no item mao de obra), sendo necessdrio incluir a manutengao realizada por terceiros e o
consumo de pecas de reposi¢ao.

Para cobrir este itens, acrescentou-se um gasto anual estimado em 3% do valor do

custo total de investimento.
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3.4.5.5 Custos de Estocagem.

Os custos referentes aos armazéns e a mao de obra para carregamento e
descarregamento da matéria prima, insumos e produto final j4 foram considerados nos
itens de investimentos e mao de obra.

A manuten¢do em estoque destes itens implica em custos financeiros que foram
estimados considerando-se apenas aqueles mais relevantes.

Estimada a quantidade média anual destes produtos que deve permanecer estocada
(cerca de 2 meses), com excecdo da torta seca que permanece por quase um ano,
calculou-se o custo financeiro como sendo o possivel retorno da aplicacdao deste volume
de recursos no mercado financeiro a uma taxa real de juros de 14,25% ao ano.

Os valores obtidos para este item resultaram em US$1.403,89/t de extrato para a
planta em anexo a usina com os seguintes pesos de cada um dos itens considerados,

apresentados na Tabela 7.

Tabela 7 Composicao do custo de estoque

Participagdo do item no custo financeiro do estoque Participagdo [%]
Estocagem de matéria prima 61,92
Estocagem de insumo (CO,) 37,56
Estocagem de produto 0,52

3.4.5.6 Capital de Giro.

A necessidade de um caixa minimo que permita a operacionalidade da empresa
poderia ser melhor calculada se fosse possivel fixar prazos de pagamentos e recebimento
dos diversos produtos envolvidos no processo de produg¢do. Como isto ndo € possivel
neste trabalho, estimou-se um valor anual médio para capital de giro correspondente a 5%
do gasto anual total com insumos. O custo deste capital de giro foi determinado
considerando-se uma taxa de atratividade do capital de 11,25% ao ano, o que resultou em

USS$ 11,31/t de extrato na planta de extragao.
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3.4.5.7 Comercializacao

Neste caso também ha uma necessidade de um estudo mercadolégico para o
fornecimento de informacdes mais consistentes que permitam uma maior confiabilidade
destas estimativas. Portanto assumiu-se que o gasto de 1% da receita operacional bruta
seria suficiente para manter um departamento de vendas com meta de venda de 320 t de
extrato vendido ao ano.

Novamente utilizou-se a estimativa de preco do produto para a determinacdo do
custo deste item. A estimativa de preco do extrato pode ser alterada pelo estudo

mercadolégico.

3.4.5.8 Roialties

O CTC e a Unicamp (Lasefi/DEA/FEA) sdo proprietdrios da tecnologia da
producdo de extratos de cera, rico em policosandis, e portanto devem cobrar pelo uso
desta tecnologia.

Normalmente a Copersucar detentora de vdrias tecnologias aplicadas ao setor
sucroalcooleiro recebe “roialties” de cerca de 3% sobre o preco de venda dos produtos
sem impostos.

Utilizou-se entdo este mesmo valor como estimativa do valor do “roialties” a ser

pago pela empresa produtora de policosanol e afins (esterois).
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CAPITULO 4 Resultados e Discussio.

As primeiras extragdes para a obteng¢do do X, (matéria-prima A) feitas na unidade
de extracdo Il permitiram observar que, para as condi¢des de temperaturas escolhidas
(préxima ao ponto critico (30°C) e acima da temperatura critica (50 °C)), o melhor
resultado foi para a condicao de temperatura de S0°C. A Figura 10 apresenta a média das
isotermas para 30°C e 50°C. Observa-se ainda na Figura 10 que a partir de uma pressao
de 200 bar, o acréscimo de material extraido ndo € tdo acentuado. As condi¢des
operacionais para a obtencao de X, estdo tabeladas no Apéndice A, Tabela Al e Tabela
A2.

A partir deste resultado, optou- se, por fazer as cinéticas de extracdo com a

matéria-prima A, para a temperatura de 50°C.
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Figura 10  Isotermas de rendimento global de extracao. U: 30 °C e &: 50 °C.

Os resultados da extragdo para a obten¢do do X,y das matérias primas A, B e C
foram realizados para a temperatura de 60 °C e estdo representados nas Figura 11, Figura

12 e Figura 13. Em todas elas, se observa uma inflexdo préxima a pressao de 200 bar,
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embora o valor maximo esteja em 250 bar. Portanto tomou-se como referéncia a pressao
de 200 bar para a cinética de extragao.

As condi¢Oes operacionais para a obten¢do do X, para estas matérias primas
também se encontram tabeladas no Apéndice A, Tabela A3, Tabela A4 e Tabela AS,

respectivamente.
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Figura 11 Isoterma de rendimento global de extracio para matéria prima A, 60
°C.
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Figura 12  Isoterma de rendimento global de extracio para matéria prima B, 60

°C.

Rendimento [%]
P~ (o)} Qo
| | |
| | ]

(N
|
|

100 150 200 250 300 350
Pressao [bar]

Figura 13 Isoterma de rendimento global de extracao para matéria prima C, 60

°C.
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A Figura 14 e Figura 15 apresentam as cinéticas de extracao para as condi¢des de
temperatura de 50 °C e pressdes de 200 bar e 350 bar. No Apéndice B, Tabela B1 sao

apresentadas as condi¢des operacionais para a obtencdo das Figuras 14 e 15.
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Figura 14 Cinética de extraciao para matéria prima A. Ensaio realizado em

duplicata (©; 4) a 200 bar, 50 °C e 7,0x 107 kg/s de CO,.
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Figura 15 Cinética de extracdo para matéria prima A. Ensaio realizado em

duplicata (T; #) a 350 bar, 50 °C e 7,0x10” kg/s de CO,.

Para uma planta industrial, um aumento de pressdo requer um investimento maior,
ja que, os extratores requerem maior espessura de parede. Portanto escolheu-se a pressao
de 200 bar para as cinéticas da matéria-prima A, B e C, porém com uma temperatura
maior que 50°C inicial optando-se por 60°C. No Apéndice B, Tabela B2 sdo apresentadas
as condi¢des operacionais para a obtencdo das Figuras 16 a 18.

A seguir sdo apresentadas as Figura 16, Figura 17 e Figura 18 que foram as

extracOes realizadas para as matérias primas de diferentes procedéncias, nas condi¢des de
200 bar e 60 °C.
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Figura 16 Cinética de extracdo para matéria prima A. Ensaio realizado em

duplicata (U; #) a 200 bar, 60 °C e 7,0x 10° kg/s de CO,.
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Figura 17 Cinética de extracdo para matéria prima B. Ensaio realizado em

duplicata (U; #) a 200 bar, 60 °C e 7,0x 10° kg/s de CO;.
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Figura 18 Cinética de extracao para matéria prima C. Ensaio realizado em

duplicata (O; #) a 200 bar, 60 °C e 7,0x 107 kg/s de CO,.

Para estas cinéticas realizadas foram obtidos os rendimentos que sdo apresentados
a seguir pela Tabela 8.

Observa-se que para a condi¢do de 50°C e uma pressdo de 200 bar, 0 méximo
rendimento obtido foi de 1,34 %, que aumenta para 2,12% quando se trabalha a uma
pressao de 350 bar.

Por outro lado ao se analisar os resultados para diferentes matérias primas, ha um
aumento de rendimento para a matéria prima C, oriundo da regido da divisa do estado de
Sdo Paulo com o Parand (4,01%) seguido pela regiao de Ribeirdo Preto (3,30%) e por
ultimo pela regido de Piracicaba (2,65%).

Estas mesmas observacdes podem ser vistas graficamente nas figuras dos

apéndices, representadas pelas Figuras E1 a E10.
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Tabela 8 Rendimentos obtidos nas cinéticas

Condi¢des operacionais Rendimento Rendimento
Matéria prima Pressao Temperatura na etapa médio na etapa
[bar] [°C] CER CER
[%] [%]
A 200 50 1,34
A 200 50 1,33 1,34
A 350 50 1,75
A 350 50 2,12 1,94
A 200 60 2,34
A 200 60 2,65 2,50
B 200 60 3,30
B 200 60 2,15 2,73
C 200 60 4,01
C 200 60 2,61 2,84

4.1 Parametros cinéticos.

Na Tabela 9 encontram-se os parametros cinéticos e as condicdes operacionais
para todos os ensaios cinéticos. A taxa de transferéncia de massa Mcgr variou de 8,03 a
22,17 x10® kg/s. A duracdo da etapa CER foi de 41 até 103 minutos. O rendimento na
etapa CER representou de 18,26% até 55,08% do rendimento total; a razdo mdssica de

soluto na saida do extrator variou de 1,16 a 3,17X 107 kg/kg.
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Tabela 9

Parametros cinéticos e condicoes operacionais para as matérias primas A, B e C.

Matéria Prima A

Pressdo/ bar Temperatura/ °C Mcggr X 108 Qx 10° Y cEr X 10° tceErR Rcer X 10°
[K extrato/s] [ke/s] [Kgexirato/kg co2] [min.] [Kgextrato]

200 50 8,03 6,91 1,16 78 0,38

200 50 9,42 6,97 1,35 64 0,36

350 50 17,33 7,00 2,48 42 0,44

350 50 22,17 7,00 3,17 44 0,58

200 60 10,40 6,94 1,50 100 0,62

200 60 15,27 6,97 2,19 80 0,73
Matéria Prima B

200 60 15,80 6,92 2,28 88 0,84

200 60 11,20 6,82 1,64 79 0,53
Matéria Prima C

200 60 18,00 6,82 2,64 103 1,11

200 60 19,83 6,76 2,93 58 0,69
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A seguir a Tabela 10 apresenta as condi¢des de vazdes utilizadas nos ensaios € a
proporcao solvente/matéria-prima utilizada. Também no Apéndice F: Consumos de
solvente durante as extragcoes sdo apresentados as Figura F1 a Figura F10, para cada
cinética de extragdo realizada.

A Tabela 11 por sua vez apresenta os rendimentos (%) obtidos e as respectivas
tCER.

Estes dados associados permitiram dimensionar o volume necessario do extrator

para atender a moagem de uma usina média.

Tabela 10  Relacao de solvente/matéria prima [kg/kg].

Condi¢des operacionais

Matéria prima  Pressdo  Temperatura QX 10° Razao kgcoox/’kg M.P.
[bar] [°C] [kg/s] [Kgextrato/kg co2]
A 200 50 6,91 14,93
A 200 50 6,97 15,05
A 350 50 7,00 15,12
A 350 50 7,00 15,12
A 200 60 6,94 14,92
A 200 60 6,97 15,05
B 200 60 6,92 14,94
B 200 60 6,82 14,73
C 200 60 6,82 14,74
C 200 60 6,76 14,58
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Tabela 11 Valores de rendimento e tcgr obtido pelo SAS.

Cinéticas Condig¢ao operacional Rcer tcer pelo SAS
Matéria Prima Pressdo Temperatura [%]

[bar] [°C] [min]
A 200 50 1,34 78
A 200 50 1,33 64
A 350 50 1,75 42
A 350 50 2,12 44
A 200 60 2,34 100
A 200 60 2,65 80
B 200 60 3,30 88
B 200 60 2,15 79
C 200 60 4,01 103
C 200 60 2,61 58

Observando-se os valores obtidos e apresentados na Tabela 9, nota-se que
sistematicamente o tcgr para o obtidos com o SAS 8.1 € maior que o método de Sovova

apresentado no Apéndice G: Ajuste dos dados experimetais com o software Tecanalysis.

O software Tecanalysis foi utilizado para ajuste dos dados experimentais para os
diversos modelos de Curvas de Extra¢des Globais (OEC) conforme Apéndice G: Ajuste
dos dados experimentais com o software Tecanalysis, Figura G1 a Figura G10.

Os ajustes realizados foram feitos a partir dos dados de entrada, inicialmente para
a matéria prima A, para a pressdo de 200 e 350 bar e temperatura de 50 °C. Os dados
utilizados foram: Porosidade do leito de 0,850; X, [g extrato/g material prima] de 0,073;
Densidade do sélido [g/cm3] de 1,74; Densidade do CO; [g/cm?] de 0,784; Altura do leito
[cm] igual a 4,20; Diametro da coluna [cm] igual a 5,38; Diametro da particula [cm] igual
a 0,028; Massa de sdlido na coluna [g] igual a 25,0; Mcgr [g/min] igual a 0,009 £ 0,003;
Solubilidade [g de extrato / g de CO,] igual a 0,0030%0,0016 e Vazao madssica de CO,
[g/min] igual a 4,18 = 0,02. Estes ajustes indicaram que o melhor resultado foi obtido para

o modelo de Sovova.
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Para as matérias primas A, B e C na condicdo de 200 bar e 60 °C, os dados
utilizados foram: Porosidade do leito igual a 0,850; X [g extrato/g material prima] igual
a 0,073; Densidade do sélido [g/cm3] igual a 1,74; Densidade do CO, [g/cm3] igual a
0,784; Altura do leito [cm] igual a 4,20; Diametro da coluna [cm] igual a 5,38; Didmetro
da particula [cm] igual a 0,028; Massa de sdlido na coluna [g] igual a 25,03+ 0,04; Mcgr
[g/min] igual a 0,009+0,002; Solubilidade [g de extrato / g de CO] igual a
0,0027 £ 0,0005 e Vazao mdssica de CO; [g/min] igual a 4,15+ 0,05. Também para estes

ajustes o melhor resultado obtido foi para o modelo de Sovova.

Para o modelo de Goto et al (1993) adotou-se a porosidade da particula como
sendo 0,54 (valor de referéncia utilizado por Goto et al (1993) para a folha de hortela
pimenta).

A Tabela 12 apresenta os resultados fornecidos pelo Tecanalysis para a Cinética

com a matéria prima A [200 bar, 50 °C].

Tabela 12  Resultados do ajuste dos dados experimentais pelo Tecanalysis.

Cinética: Matéria prima A, 200 bar, 50 °C.

Sovovda  Cranck Tan&Liou Empirico  Goto et al Martinez et

[1994] [1975] [1989] [1999] [1993] al [2003]

tcgr [min] 27,309
k[s] 0,003

Dex 10’ 6,35x10

[mmz/s]

ka[s™] 0,0014

K [s] 585,03

o 1,00x10°

K 179,905

b [s] 0,0012
tmi [5] -6219,69
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4.2 Composicoes dos extratos.

Realizaram-se tentativas de identificacdo das amostras através de cromatografia
de camada delgada (TLC) que estdo apresentadas no Apéndice Q: Cromatografia em
camada delgada, Figura Q-1 a Figura Q-5, mas observou-se uma concentracdo de
compostos que percorreram a camada até a parte final da placa, sem que se separassem
por completo.

Houve, portanto, a necessidade de efetuar as andlises cromatograficas por meio da
cromatografia gasosa (CQG).

As andlises dos extratos obtidos durante as cinéticas sdo apresentadas no
Apéndice O: Andlise cromatogrdfica dos extratos, através das Figuras Ol a O122 e
através das Tabelas apresentadas no Apéndice P: Andlise cromatogrdfica dos extratos
pelas Tabelas P1 a P122.

Na Figura 19 a seguir se observa o cromatograma obtido a partir da amostra 1 da
Cinétical, com tempo de extragdo de 10 minutos. Observa-se nesta Figura 19 a presenca

de todos os picos existentes no cromatrograma dos padrdes finais da Figura 8.
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Figura19  Cromatograma da amostra obtida nos primeiros 10 minutos do ensaio

cinético realizado a 200 bar, 50 °C e 7,0 x 107 kg/s.

As amostras das cinéticas das matéria prima A, matéria prima B e matéria prima C
correspondentes as duplicatas ndo foram analisadas.

Na Figura 20 a seguir aparece o cromatograma do produto comercial PPG, que
esta no Apéndice M: Andlises cromatogrdficas de produto comercial PPG.

Analisando-se a composi¢do do produto PPG se observa a presenca alcoois graxos
de cadeia longa, sendo a presenga de C28 (Octacosanol) em maior propor¢cao que os
outros alcoois que compde o Policosanol.

Esta mesma composicao € possivel observar na amostras de extratos obtidos pelo
processo de extragdo supercritica apresentada na Figura 19, sendo que no processo de

extracao supercritica, o produto apresenta-se com maior teor.
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Figura 20 Cromatograma do produto comercial PPG.

Outra andlise realizada foi com a cera obtida por extracdo com solvente hexano a
partir da torta da cana-de-agicar (matéria prima A). A Figura 21 apresenta o
cromatograma da amostra obtida com hexano. Este cromatograma aparece no Apéndice
N: Andlises cromatogrdficas de cera obtida por processo de extracdo com solvente em

Soxhlet, juntamente com a Tabela N1.
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Figura 21 Cromatograma da cera de cana obtida com Soxhlet com hexano.
Os resultados das analises realizadas para as amostras obtidas nos ensaios

permitiram a obtencdo das Figuras 22 a 28; com as composi¢des dos compostos ao longo

das Cinéticas.
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Figura22  Composicao dos extratos durante a Cinética 01, onde: 4 Eicosanol =
Docosanol ¢ Tetracosanol * Hexacosanol © Heptacosanol £ QOctacosanol *

Stigmasterol + 3 Sitosterol O Triacontanol.
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Figura 23 Composicao dos extratos durante a Cinética 02, onde: 4 Eicosanol =
Docosanol ¢« Tetracosanol * Hexacosanol © Heptacosanol £ QOctacosanol *

Stigmasterol + [} Sitosterol © Triacontanol.
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Figura 24 Composicao dos extratos durante a Cinética 03, onde: 4 Eicosanol =
Docosanol ¢« Tetracosanol * Hexacosanol © Heptacosanol £ QOctacosanol X

Stigmasterol + [} Sitosterol © Triacontanol.
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Figura 25 Composicao dos extratos durante a Cinética 04, onde: # Eicosanol =
Docosanol ¢ Tetracosanol * Hexacosanol © Heptacosanol £ QOctacosanol *

Stigmasterol + [} Sitosterol © Triacontanol.
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Figura26  Composicao dos extratos durante a Cinética A1, onde: # Eicosanol =
Docosanol ¢« Tetracosanol * Hexacosanol © Heptacosanol £ QOctacosanol *

Stigmasterol + 3 Sitosterol O Triacontanol.
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Figura 27 Composicao dos extratos durante a Cinética B1, onde: # Eicosanol =

Docosanol ¢ Tetracosanol * Hexacosanol © Heptacosanol £ Octacosanol *

Stigmasterol + [} Sitosterol © Triacontanol.
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Figura28  Composicao dos extratos durante a Cinética C1, onde: # Eicosanol =
Docosanol ¢« Tetracosanol * Hexacosanol © Heptacosanol £ QOctacosanol *

Stigmasterol + 3 Sitosterol O Triacontanol.

Foram também realizadas cinéticas de extracdes com dgua como co-solvente, mas

cujos resultados ndo foram avaliados nem tampouco as amostras obtidas analisadas.
4.3 Obtencao do Custo do Extrato.

Para a estimativa de custo de producao do extrato adotou-se o menor rendimento
obtido e as condicdes operacionais empregadas (200 bar, 50 °C). A planta, no entanto

pode operar a uma pressdo maior e temperatura maior (350 bar, 60 °C), e

conseqiientemente com um rendimento maior.
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A partir da Tabela 15, adotou-se um tempo médio de extracdo de 90 minutos como
ponto de partida para o dimensionamento dos extratores e ciclo de produgdo para a
producdo desejada, a fim de determinar a capacidade volumétrica do extrator em que
estdo dispostos em um conjunto de 3 extratores comerciais.

Também, baseando-se no tcgg, adotou-se uma programacgio de operagdo, em que
os extratores, dispdem de um tempo de extragdo de 90 minutos, com um tempo de
descarga do material, limpeza do extrator e carga do material de 30 minutos que
corresponde a um ciclo de 2 horas, ou seja, 12 ciclos/dia para cada extrator,
correspondendo a um total de 36 ciclos de extracdo / dia.

Foi cuidado para que o volume do extrator requerido fosse adequado a um volume
de extrator de uma planta de extragdo supercritica comercial.

Para o levantamento do custo do produto, utilizou-se um dos rendimentos mais
baixo apresentados na Tabela 8 (1,34%).

Foram utilizadas duas planilhas com a finalidade de:

e Verificar o volume necessdrio de extrator, quantidade de extrator, volume de

extrator e quantidade de extrato produzida [planilha torta_extra.xls]..

e Determinagdo dos custos do extrato com base no custo de mao-de-obra, custo de
utilidades, custo de equipamentos, custo de constru¢do civil, além de se

considerar a depreciacdo da planta [planilha ultimo_custo_padrao.xls].

4.4 Adequacido da Matéria Prima.

A torta produzida no processo de producdo de agucar e &lcool possui uma
umidade por volta de 75% (base imida) e que deve ser removida até um nivel de 5% a
15%. Para isso foi prevista a utilizacdo de uma prensa desaguadora tipo “belt-press” com
o intuito de reduzir a umidade até proximo de 45% e em seguida utilizar secadores de
tambor rotativo, com troca térmica a partir dos gases da caldeira, adequando a umidade

a0s teores necessarios.

A Tabela 13 a seguir apresenta o dimensionamento dos extratores com base na

producdo de torta de uma usina padrdo com uma moagem de 12.000 tcd (toneladas de
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cana por dia) e uma producdo média de 40 kg de torta/t de cana. A torta produzida
durante aproximadamente 6 meses € utilizada na producao de extrato e parte da torta seca
¢ armazenada para o aproveitamento da planta na entressafra. Portanto foi prevista a
operac¢do da planta por um periodo de 330 dias/ano, sendo os demais dias reservados para
a manuten¢do da planta. A opcdo de se utilizar a planta somente na safra, faz com que a
capacidade da planta duplique, ou seja, ha uma necessidade de uma segunda planta, visto
que, a planta € padronizada pelos fabricantes (capacidade volumétrica dos extratores e n°

de extratores na planta). Portanto esta possibilidade nio foi analisada.

Outro fato importante é que a densidade aparente da torta é muito baixa (250

kg/m3), o que requer um volume muito grande de extrator.

A Tabela 14 por sua vez traz a programagao das extragcdes com base no tempo
médio requerido para a extracdo de 90 minutos/ciclo de extragdo e um tempo de limpeza
e carregamento do extrator de 30 minutos. Também € apresentada a estimativa da

producdo de extrato com base no rendimento utilizado (1,34%).

A Figura 29 apresenta o cronograma do ciclo de operagdes da planta de extragdao

com base nos tempos de extracio e de limpeza.
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Tabela 13 Dimensionamento do extrator.

Parametros de processo

Dimensionamento do extrator

CANA
Moagem didria
Moagem na safra
CERA BRUTA
Cera % torta imida
Producdo hordria de cera estimada
Horas de operacao
Dias de operagdo (extracdo)
Dias de operacgao (secagem)
Producdo anual
Calor latente
TORTA
Umidade inicial
Umidade pds prensa
Umidade p6s zona de secagem
Umidade pds zona de resfriamento
Relacdo torta / cana
Proporc¢do de torta seca para armazenagem
Torta para processamento in natura (imida)
Torta para processamento (seca)
Densidade aparente da torta
Densidade aparente da torta apds compactacao

Volume de torta para extragao

74

12.000
2.160.000

1,59
173,45
24

330
180
1.374
50,60

75
65

25

10

40

45
10.909
3.030
259,59
261
11,61

t/ dia

t / safra

%

kg/h

h / dia
dias / ano
dias / ano
t/ ano

kcal / kg

%

%

%

%
kg/t
%
kg/h
kg/h
kg /m3
kg / m3
m3/h



Tabela 14  Programacao das operacoes.

Programacao das operacoes

Tempo médio de despressurizacdo/descarga/carga

Tempo médio de extragdo

Programacao

Numero de extratores na planta

Tempo total do ciclo

Carga por dia

Volume por extrator

Relagdo extrato / torta

Producdo de extrato estimada

Capacidade de producao de extrato da cera

Torta processada (75% umidade)

75

0,5
1,5
0,67

36
7,74
0,0134
40,61
321,6
261,82

h

h

h de defasagem
extratores

h/ ciclo

ciclos / dia

m3

glg

kg /h

t extrato / ano

t torta / dia



Tempo 0:00 0:15 0:30 0:45 1:00 1:15 1:30 1:45 2:00 2:15 2:30 2:45 3:00 I35 3:30 345 4:00 4:15 4:30 4:45 5:00 5:15 5:30
[min]
Limpeza [extrator 1 extraindo [Limpeza |
[Limpeza [extrator 2 extraindo [Limpeza |
[Limpeza [extrator 3 extraindo [Limpeza |
|Limpeza |extratur 1 extraindo |Limpeza |
|Limpeza \extratnr 2 extraindo |Limpeza \
[Limpeza [extrator 3 extraindo [Limpeza |
[Limpeza [extrator 1 extraindo

[Limpeza [extrator 2 extraindo

[Limpeza [extrator 3

Figura 29 Cronograma dos ciclos de operacao da planta [planilha torta_extra.slx]
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CAPITULO 5 Resumo do Célculo do Custo Total de Producao.

As premissas utilizadas e o detalhamento dos célculos de custo para todos os itens
considerados, assim como a composicdo do custo total, sdo apresentados no Apéndice R:
Custos para produgdo de extratos de cera de cana, pelas Tabelas R1 a R11.

As estimativas de custo obtidas podem ser melhoradas a medida que se obtenha um projeto
detalhado da planta de extrac@o supercritica, porém o conservadorismo utilizado neste estudo
de custo € suficiente para decidir sobre o interesse de alguma empresa em investir na
elaboragdo de um projeto detalhado.

Obviamente deve ser efetuado um estudo mercadolégico anterior para sustentar uma planta
com capacidade a ser definida.

A Tabela 15, mostra um resumo das estimativas de custo de producdo do extrato de cera,

para uma unidade produtiva construida anexa a usina de agucar e dlcool.

Tabela 15  Estimativa do custo de producao do extrato.

Item do custo Custo unitario Participagao
[US$/t de extrato] [%]
Obras civis 406,99 2,99
Equipamentos 5.681,23 41,69
Maio de obra 2.341,18 17,18
Insumos 2.011,16 14,76
Manutengao 1.115,34 8,18
Custo de producao 11.555,90 84,80
Estoques 1.403,89 10,30
Capital de giro 11,31 0,08
Custo de financeiros 1.415,20 10,39
Vendas 163,96 1,20
Roialties 491,87 3,61
Custos de comercializacdo 655,82 4,81
Custo total 13.626,93 100,00
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5.1 Formacao do Preco do Extrato.

Apenas como exercicio, estabeleceram-se alguns parametros para obter um
referencial de preco do extrato a partir dos valores do seu custo de producgao.
Os parametros considerados foram:
e Margem de lucro sobre o preco sem impostos = 12%,
e Efeito do imposto de renda a pagar incluso no prego,
e Depreciagdo do total de obras civis em 25 anos,

e Depreciacdo do total de equipamentos em 10 anos.

O estabelecimento destes parametros cria redundancias pois:
1) o preco s6 pode ser estabelecido através da margem de lucro e esta é
funcdo do preco;
2) ainclusdo do imposto de renda a pagar depende do lucro, que depende
do preco, e que, por sua vez depende do imposto de renda.
Assim, a formacgao do preco estimado s6 pode ser obtida de forma iterativa entre estes
diversos parametros. Os valores obtidos para preco do extrato de cera, FOB e sem impostos,
estdo apresentados resumidamente na Tabela 16 a seguir. Considerando-se os impostos o

preco do produto chega a US$ 22.163,97/t de extrato.
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Tabela 16 Valor do extrato obtido.

Composicao US$/t de extrato

Receita liquida 16.395,54

(-) Custos operacionais 5.467,68
(-) Custos financeiros 1.415,20
(-) Custos de comercializagdo 655,82
Margem bruta 8.856,83

(-) Depreciacao 3.515,85
Lucro antes de impostos 5340,98
(-) Imposto estimado 801,15

Custo total 13.626,93
Margem de lucro 1.967,46
Efeito IR 801,15

Preco sem impostos 16.395,54

5.2 Analise de Sensibilidade.

A andlise de sensibilidade da planta procuram mostrar os impactos no custo total de
producdo das variagdes individuais dos principais componentes que participam no custeio do
produto. Assim a influéncia do custo do investimento, mao de obra, insumos, energia e
rendimento de extracdo € analisada isoladamente pela variagdo percentual tanto para cima
quanto para baixo ou seja um aumento ou uma redu¢do no pre¢co do componente.
Observando a Figura 30 € possivel verificar que o preco do produto € mais sensivel aos
valores de investimentos e principalmente ao rendimento da extracdo. Para os demais
componentes analisados (mao de obra, energia e insumos) o impacto da reducao ou aumento
no custo do componente pouco altera o custo total de producdo.

No entanto, analisando o componente custo de investimento, um aumento de 5%
corresponde a um aumento de 2,79% e um aumento de 10% corresponde a um aumento do

custo total de 5,58%. Ja para o componente rendimento de extra¢do, o que se observa é uma
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redugdo no custo total quando ocorre um aumento no rendimento de extragdo, conforme era

de se esperar. Portanto uma aumento de rendimento de 5% corresponde a uma reducdo no

custo total de 4,42% e um aumento de 10% a uma reducao no custo total de 8,43%.
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15.0 1 u

14,0
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US$x107/t de extrato

120 4 .

11,0
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Variagao [%]
Figura30  Anadlise de sensibilidade, onde: © Custo de energia 4 Custo de

investimentos 4 Custo de mao de obra U Insumos B Rendimento.
5.3 Influéncia do Rendimento de Extracio no Custo de Producao.

A Figura 31 mostra a influéncia no custo de producdo, quando aumenta o rendimento
de extracdo passando de 1,4% até 5% de extracdo, o que € factivel em fung¢do dos

rendimentos obtidos em laboratério, conforme Tabela 8 (rendimentos obtidos de 1,33% a

4,01%).
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No teste de X, foi obtido um rendimento de 0,073 g de extrato/ g de matéria prima,
ou seja uma propor¢cao de 7,3%. Portanto a possibilidade de se atingir 5% € plenamente
aceitdvel.

Observa-se, na curva, que a medida em que ha um aumento no rendimento, ha uma
redugdo no custo de produgdo para a mesma planta, considerando-se a mesma condicdo de
alimentacdo de materia prima e de insumos. O aumento de rendimento pode ocorrer a medida
que hd um aprendizado, tanto na parte operacional, quanto nas condi¢des de processo que
corresponde a uma curva de aprendizado (learning curve), conforme apresentado na Figura

31.

USSx107° de Extrato
~

T

4 T T T T T T T
140 150 200 250 300 350 400 450 500

Rendimento [%]

Figura 31 Efeito do rendimento de extracao no custo do extrato.
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5.4 Estimativa do Custo pelo Tecanalysis.

E importante frisar que o tamanho de equipamentos utilizado pelo Tecanalysis ndo é
adequado para a industria canavieira sendo necessdrio o desenvolvimento de software
especifico de andlise de custo para uma planta industrial. Embora esta distor¢do
(consideracdes do Tecanalysis de 2 extratores de 400 litros cada em relacdo a planta
necessaria com 3 extratores de 8.000 litros cada) ocorra, foi feita uma consideracdo para
utilizagao do software Tecanalysis através de uma rela¢do (custo de mao de obra de US$
95,07 por hora) entre o custo de investimento da planta de extracdo (US$ 11.940.323,00) ¢ a
mao de obra (US$ 752.923,08) necessaria para o seu funcionamento. Esta relagcdo foi
mantida para a utilizacdo do Tecanalysis, estimando—se um novo custo de mao de obra de
USS$ 15,92 por hora, e a obtengdo de custo de produgido de extratos.

O custo do extrato estimado utilizando o software Tecanalysis € apresentado na
Tabela 17 e os pardmetros utilizados e custos obtidos atraves do Apéndice T: Uso do
software Tecanalysis para Estimativa do Custo de Producdo e a seqiiéncia de calculo
apresentada através das Tabelas T1 a T10. Os valores utilizados foram considerados para o
custo de investimento padriao do software Tecanalysis considerando 2 extratores de 400 litros
(Lavipharm).

Nesta metodologia o custo obtido do extrato foi de US$ 229.290,00/t de extrato para
um rendimento de extracdo de 1% de extrato em relacdo a matéria prima, chegando-se a
valores de US$ 114.650,00/t de extrato, US$ 76.430,00/t de extrato, US$ 57.320/t de extrato
e US$ 45.860 para rendimentos de 2%, 3%, 4% e 5%, respectivamente.
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Tabela 17  Custo do extrato obtido através do Tecanalysis

Custo de producdo [US$/t mat. prima]

Variaveis Valor Valor na COM (US$) % na COM

Investimento — FCI (US$) 3.642,19 1.107,23 48,29

Matéria prima — CRM (US$) 17,04 21,05 0,92

Maio de obra — COL (US$) 424,79 1.161,80 50,67

Utilidades — CUT (USS$) 2,31 2,85 0,12

Tratmento dos residuos — CWT (US$) 0,00 0,00 0
Custo de produgdo — COM (US$) 2.292,92

Massa de extrato (kg/MT) 10,00
Custo especifico (US$/kg) 229,29

COM = 0,304.FCI+2,735.COL+1,235.(CUT+CWT+CRM)

Ha uma diferenga significativa entre o custo estimado pelo software Tecanalysis (US$

229.290,00) e o método estimado utilizando o procedimento descrito nos itens 5.4, p42,

calculo de custos, cujo custo total de producdo foi de US$ 13.626,93 incluso neste custo: o

custo de produgao propriamente dito, os custos financeiros e o custo de comercializagao.

Considerando-se para o custo de mao de obra, o custo de US$3,00 (somente operarios

do chdo de fabrica sem encargos) por hora, o custo de manufatura COM atinge um valor de

US$ 88.130 por tonelada de produto extraido para um rendimento de 1%, para o custo de

investimento padrao de uma planta com 2 extratores de 400 litros (Lavipharm). O custo de

manufatura COM cai para US$ 22.030 por tonelada de extrato obtido na mesma situagao

somente diferindo no rendimento que passa de 1% para 4%.
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CAPITULO 6 Conclusdes.

Os resultados mostrados na Figura 10 e Tabela 8 indicam que na temperatura de 60 °C
foram obtidos os maiores rendimentos.

Nesta situagdo de aumento de temperatura, ocorrem dois fendmenos, sendo o
primeiro conjugado com a pressdo, acarretando no aumento da densidade do CO, e no
aumento da pressdo de vapor do soluto, e conseqiientemente aumentando a sua solubilidade.
Este fendmeno favorece a transferéncia de massa da matriz sélida para o fluido, e ocorre no
interior da célula de extracao.

O outro fendmeno que ocorre é a reducao da viscosidade do extrato, favorecendo o
escoamento do produto, sendo este ultimo, um efeito meramente hidrodinamico. Este efeito
ocorre no exterior da célula de extracao.

O extrato obtido a partir da torta de cana-de-agicar apresenta um aspecto diferente
dos compostos normalmente obtidos a partir de um procedimento de extragdo com fluido
supercritico que se apresentam na forma liquida. O extrato apresenta-se na forma sélida,
esbranquicada e em alguns casos com indicios de uma cor amarelo claro tendendo a escuro, o
que denota a presenga de alguns compostos contaminantes.

A adequagdo aos modelos foi dificultada pela prépria caracteristica do extrato que em
condi¢des normais (saida do extrator) se encontra na forma sélida. Sem dudvida a ocorréncia
da solubiliza¢do do extrato acontece em funcdo do estado supercritico em que se encontra o
sistema.

Observando as Figura 22 a Figura 28 (composi¢des dos extratos) ndo foi possivel
notar algo que possa identificar uma diferenca significativa entre qualquer das matérias
primas oriundas de diversas procedéncias A, B e C. O que se pode observar € um aumento no
rendimento de extracdo em fun¢do da maior pressdo utilizada nas Cinéticas A1 (MP A, 200
bar 60 °C ensaio 1), Cinética B1 (MP B, 200 bar 60 °C ensaio 1) e Cinética C1 (MP C, 200
bar 60 °C ensaio 1) em relacdo as Cinética 1 (MP A, 200 bar 50 °C ensaio 1), Cinética 2 (MP
A, 200 bar 50 °C duplicata), Cinética 3 (MP A, 350 bar 50 °C ensaio 1) e Cinética 4 (MP A,
350 bar 50 °C duplicata).

Com relagdo a formagdo de preco do produto € importante salientar que ela é

diretamente afetada pelo rendimento de extracdo e que, portanto, hd uma necessidade de se
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otimizar o processo de extragdo de uma planta industrial, objetivando utilizar uma “learning
curve” para reduzir o custo de produgdo. Da mesma forma o impacto do investimento € um
fator que contribui em demasia na composi¢cdo do custo total de produgdo, conforme
demonstrado nas Figura 30 e Figura 31, na andlise de sensibilidade dos componentes de
custos.

Embora tenham sido feitas tentativas de utilizacdo do software Tecanalysis para a
estimativa de custo de producio de extratos a partir de um residuo da industria canavieira, os
resultados obtidos foram distorcidos, sendo necessdrio o desenvolvimento de um novo

moédulo para uma estimativa mais proxima da realidade.
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CAPITULO 7 Sugestoes de Trabalho Futuro.

Como um dos pontos principais para a reducdo do preco do produto é o rendimento
de extracdo, também € importante focar o tempo de extracao que estd atrelado a um aumento
da relag@o solvente/matéria prima, que no caso dos experimentos se manteve préximo de 15
kg de CO,/kg de matéria prima (Tabela 8).

Com o aumento da relagdo solvente/matéria prima e conseqiiente aumento da vazao
de CO,;, hd a necessidade de se estudar e aplicar uma nova relacdo altura do
extrator/diametro. No caso do experimento a relacdo H/D do leito se manteve em 42
mm/53.8 mm, ou seja, uma relagdo de 0.78.

Estudar a extracdo do extrato de cera de cana-de-aciicar com o emprego de co-
solvente.

Desenvolver um novo médulo dentro do Tecanalysis para a obtencdo de custo de

extracao a partir de uma planta industrial de grande porte.
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CAPITULO 9 Apéndices.

APENDICE A - Condicées Operacionais da Extracdo Para Obtengdo do Rendimento
Global.

Tabela A1 Condi¢Oes operacionais para a determinagdo da isoterma de rendimento global.

Ensaio 9 10 11 12 13 14 15 18 ¥ 18 1% 20 21 22 23 A

Duplicata 1 1 1 1 1 1 1 1 2 2 2 2 2 2 2 2
Temperatura da coluna [7C] 3o 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30
Temperatura da walula [7C] B0 80 ©80 B0 B0 ©0 B0 B0 B0 B0 B0 B0 B30 B0 B0 80

Pressdo [bar] 350 300 250 200 150 100 B8O 70 350 300 250 200 150 100 B8O 70
Yazdo de CO2 [I/min] 25 25 25 25 25 25 285 25 25 25 25 25 25 25 25 25
Ternpo de extragio [h] 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

Tabela A2 Condigdes operacionais para a determinacdo da isoterma de rendimento global.

Ensaio 25 00X% X 2 28 IJ0 3 32 33 34 35 3w O3 3/ 3/ 40

Cuplicata 1 1 1 1 1 1 1 1 2 2 2 2 2 2 2 2
Temperatura da caluna [°C] 0 &0 50 &0 50 &0 &0 50 50 50 50 50 50 50 &0 &0
Temperatura da wélula [7C] B0 &0 B0 &80 80 80 80 B8O 80 80 8O 80 B0 80 80 80

Presséo [bar] 350 300 250 200 150 100 BO 70 350 300 250 200 150 100 80 70
“azdo de CO2 [min] 25 25 25 25 25 25 25 25 25 Y5 25 25 25 25 25 25
Tempo de extragdo [h] 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

Tabela A3 Condigdes operacionais para a determinacdo da isoterma de rendimento global,
matéria prima A.

Ensaio Al A2 AL AL AR AT AT AT AID AT AIZ AT3 AZE AN

Duplicata 1 1 1 1 1 1 22 2 22 2 2 3 3
Temperatura da coluna [*C] B0 B0 BO BO BO B0 GBO BO BO 6O BO BO 6O 6O
Temperatura da wakula [°C] 80 80 80 80 80 B0 80 B0 8O0 B8O 810 80 &0 100

Fressdo [bar] 100 150 200 250 300 350 350 300 250 200 150 100 250 300
YWazdo de CO2 [Fmin] 25 25 25 25 25 25 25 25 25 25 25 25 25 25
Ternpo de extragdo [h] 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
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Tabela A4 Condigdes operacionais para a determinacdo da isoterma de rendimento global,

matéria prima B.

Ensaio

B14 B15 Bi16 B17 B18 B19 B20 B21 BZ22 B23 B24 BZ5 B39 B4D

Duplicata

Temperatura da coluna [*C]
Ternperatura da walvula [?C]
Pressdo [bar]

YWazao de CO2 [IYmin)
Ternpo de extragdo [h]

1 1 1 1 1 1 2 2 2z 2 2 3 3
B0 BO B0 KO BO BO BO BO GO BO KO BO GO GO
80 80 80 80 80 &80 80 80 B0 80 810 80 &0 100
100 150 200 250 300 350 350 300 250 200 150 100 200 230
25 25 25 25 25 25 25 25 25 25 25 25 25 25

1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

Tabela A5 Condigdes operacionais para a determinacdo da isoterma de rendimento global,

matéria prima C.

Enzaio

C2e CXY CXe C29 C30 .31 C32 033 .34 .35 C3h C37

Duplicata

Temperatura da coluna [C]
Temperatura da valwula [7C]
Pressdo [bar]

YWazdo de CO2 [Ifmin]
Tempao de extragéo [h]

1 1 1 1 1 1 2002 2 2 2 2
B0 BO EBO ®BO BO KO BO BO BO KO EBO GO
g0 B0 80 8O0 80 &80 80 8O0 80 &80 B0 80
100 150 200 250 300 350 350 300 250 200 150 100
25 25 25 25 25 XA 25 25 25 25 25 25

1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
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APENDICE B — Dados Operacionais da Cinética de Extracdo.

Tabela B1 — Condig¢des operacionais para os ensaios de cinéticas.

Ensaio Cinetica 1 Cinetica 2 Cinetica 3 Cinetica 4
Duplicata 1 2 1 2
hlatéria-prima A A A A
Temperatura da coluna [C] a0 a0 a0 a0
Temperatura da valwla [°C] a0 a0 a0 a0
Fressdo [bar] 200 200 350 350
Wazdo de CO2 [Imin] 25 25 25 25
Tempo de extragdo [h] b b b b

Wazdo massica de CO2 [kgfs] 691x10°  697x10°%  700x10%°  700x10°

Tabela B2 — Condi¢Oes operacionais para ensaios de cinéticas para diferentes matérias

primas.

Ensaiao Cinetica A1 Cinetica AZ Cinetica B1 Cinetica B2 Cinetica C1 Cinetica C2
Duplicata 1 2 1 2 1 2
hatéria-prima A A, B B C C
Temperatura da coluna [°C] B0 B0 B0 B0 B0 B0
Temperatura da valwla [PC] 120 100 100 100 100 100
Pressio [bar] 200 200 350 350 350 350
Yazdo de COZ [Ifmin] 25 245 25 25 25 25
Tempo de extragéo [h] B a B B B B
Wazio massica de CO2 [kg/s] B94x10° 6A5x10°  692x10° BA2I0° BA2x10° B 76¢10°
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APENDICE C — Resultados Obtidos com o SAS 8.1.

Modelo linear

Tabela C1 Resultados obtidos com o procedimento PROC REG do SAS 8.1, Cinética 1.

Waridvels OF  Pardmetro Deswio T para HO: Pardametro=0  Prob = [TI
Estimada Fadrio

INTERCEFT 1 002220 07EA 1,26 02265

ThllM 1 0 00586 0,00033 15,28 <.0001

ALT 1 -0,00501 0,00042 11,81 =.0001

Tabela C2 Resultados obtidos com o procedimento PROC REG do SAS 8.1, Cinética 2.

Wariaveis DF  Pardmetro Desvio T para HD: ParGmetro=0  Prob = [Tl
Estimade  Padrao

INTERCEPT 1 o01410 001185 1,19 02517

Thal 1 0,00521 0,00023 2270 <.00M

AL 1 000444 000025 16,95 =.00M

Tabela C3 Resultados obtidos com o procedimento PROC REG do SAS 8.1, Cinética 3.

Wariaveis DF  Pardmetro Desvio T para HD: ParGmetro=0  Prob = [Tl
Estimade  Padrao

INTERCEPT 1 013338  0,02900 4 /0 0,0003

Thal 1 000605  0,00056 10,77 <.00M

AL 1 000552 000064 -8 52 =.00M

Tabela C4 Resultados obtidos com o procedimento PROC REG do SAS 8.1, Cinética 4.

Wariaveis DF  Pardmetro Desvio T para HD: ParGmetro=0  Prob = [Tl
Estimade  Padrao

INTERCEPT 1 011143 003235 345 0,0033

Thal 1 0,00501 0,00063 12,78 <.00M

AL 1 000766 0,00071 -10,72 =.00M
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Tabela C5 Resultados obtidos com o procedimento PROC REG do SAS 8.1, Cinética Al.

Yarlaveis

DF

FPardmetra Desvio T para HO: Parmetro=0  Prob = [Tl
Estimade  Padrao
INTERCEPT 1 001809 002575 0,70 04926
Thal 1 000512 0,00056 14 51 <.0001
AL 1 000592 000062 457 <.0001

Tabela C6 Resultados obtidos com o procedimento PROC REG do SAS 8.1, Cinética A2.

Yarlaveis

OF  Pardmetro Deswio T para HO: Pardametro=0  Prob = [TI
Estimada Fadrio
INTERCEFT 1 003777 0029352 1,29 02158
ThllM 1 001109 0,00054 17 41 =.00
ALT 1 -0,00594 000070 -12,70 =.00M

Tabela C7 Resultados obtidos com o procedimento PROC REG do SAS 8.1, Cinética B1.

Yarlaveis

OF  Pardmetro Deswio T para HO: Pardametro=0  Prob = [TI
Estimada Fadrio
INTERCEFT 1 000830 003242 a19 0,3454
ThllM 1 001189 0,00070 16,88 =.00
ALT 1 -0,00533 000078 -11,34 =.00M

Tabela C8 Resultados obtidos com o procedimento PROC REG do SAS 8.1, Cinética B2.

Waridvels OF  Pardmetro Deswio T para HO: Pardametro=0  Prob = [TI
Estimada Fadrio

INTERCEFT 1 0,027a9 001942 1,44 a.1704

ThllM 1 000739 0,00042 18 B9 <.0001

ALT 1 -0,00551 0,00047 11,81 =.0001
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Tabela C9 Resultados obtidos com o procedimento PROC REG do SAS 8.1, Cinética C1.

Waridvels OF  Pardmetro Deswio T para HO: Pardametro=0  Prob = [TI
Estimada Fadrio

INTERCEFT 1 005249 005288 =118 02544

ThllM 1 001445 000115 1258 <.0001

ALT 1 00109 0omeZy -8.74 =.0001

Tabela C10 Resultados obtidos com o procedimento PROC REG do SAS 8.1, Cinética C2.

Wariaveis DF  Pardmetro Desvio T para HD: ParGmetro=0  Prob = [Tl
Estimade  Padrao

INTERCEPT 1 002437 001013 241 0,041

Thal 1 001173 0,00027 44 05 <.00M

AL 1 000238 000075 -3,15 =.00M
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APENDICE D — Resultados Obtidos com o SAS 8.1.

Modelo néo linear

Tabela D1 Resultados obtidos com procedimento NLIN do SAS 8.1, Cinética 1.

Fardrmetros Estimativa Desvia Intervalo de confianga 95%
Fadrio Inferior Superiar
alll -0,0032 00136 00329 00251
b1 0,0045 0,0003 0,0041 0,0055
bz -0,0041 0,0003 -0,0045 -0,0034
knoti 70,4343 4 7346 55,3425 86,5259

Tabela D2 Resultados obtidos com procedimento NLIN do SAS 8.1, Cinética 2.

Fardrmetros Estimativa Desvia Intervalo de confianga 95%
Fadrio Inferior Superiar
alll 00054 o0125 00213 00321
b1 00057 0,0003 00045 00064
bz -0,0045 00004 -0,0056 -0,0041
knoti B4 0552 34120 56 7527 71,3277

Tabela D3 Resultados obtidos com procedimento NLIN do SAS 8.1, Cinética 3.

Fardrmetros Estimativa Desvia Intervalo de confianga 95%
Fadrio Inferior Superiar
alll 0 05245 00256 0,00z0 01170
b1 00104 a,0010 0,005z 00126
bz -0,0097 001 00119 -0,007 4
knoti 41 9380 32092 35,0975 45,7783
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Tabela D4 Resultados obtidos com procedimento NLIN do SAS 8.1, Cinética 4.

Pardmetros Estimativa Desvio Intervalo de confianga 5%
Padrao Inferior SUperiar
[l 00226 a022% -0,0255 Qo077
b1 00133 00009 00114 a0153
b2 0027 00009 0047 00108
knot1 43 7334 22404 33 9531 43 5137

Tabela D5 Resultados obtidos com procedimento NLIN do SAS 8.1, Cinética Al.

Pardmetros Estimativa Desvio Intervalo de confianga 5%
Padrao Inferior SUperiar
[l 0.0e7 00056 -0,0018 00,0351
b1 0,0052 0,000z 00054 00055
b2 -0,0045 0,000z -0,0049 00042
knot1 89 5334 31479 82 9733 106 4000

Tabela D6 Resultados obtidos com procedimento NLIN do SAS 8.1, Cinética A2.

Pardmetros Estimativa Desvio Intervalo de confianga 5%
Padrao Inferior SUperiar
[l -0,0042 aoa2 -0,0431 00347
b1 0,009z 00004 00052 00101
b2 -0,0073 00004 -0,0053 00054
knot1 796315 36275 71,9480 87,4140

Tabela D7 Resultados obtidos com procedimento NLIN do SAS 8.1, Cinética B1.

Pardmetros Estimativa Desvio Intervalo de confianga 5%
Padrao Inferior SUperiar
[l 00511 a0193 0,0100 00923
b1 0,0095 00004 00056 0103
b2 -0,00E4 00004 -0,0078 -0,00E0
knot1 83,1299 4 2251 79,1242 87,1355
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Tabela D8 Resultados obtidos com procedimento NLIN do SAS 8.1, Cinética B2.

Pardmetros Estimativa Desvio Intervalo de confianga 5%
Padrao Inferior SUperiar
[l 0,0456 00151 00164 a,0s07
b1 00057 00004 0,00B0 00075
b2 -0,0045 00004 -0,0053 00037
knot1 788017 4 8065 B3 5563 89 0457

Tabela D9 Resultados obtidos com procedimento NLIN do SAS 8.1, Cinética C1.

Pardmetros Estimativa Desvio Intervalo de confianga 5%
Padrao Inferior SUperiar
[l 0,0052 a0z21a -0,0357 00521
b1 0,008 00004 00059 a0mMe
b2 -0,0034 00004 -0,0093 00075
knot1 102 3000 4 2793 83 Ba97 1113000

Tabela D10 Resultados obtidos com procedimento NLIN do SAS 8.1, Cinética C2.

Pardmetros Estimativa Desvio Intervalo de confianga 5%
Padrao Inferior SUperiar
[l -0,0255 aony -0,0541 00032
b1 a01a 00004 0,009 a02s
b2 -0,0024 00005 -0,0044 -0,0003
knot1 A7 8054 87852 36,3087 79,301
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APENDICE E: Curvas de Extracdo para Diversas Matérias Primas e Condi¢oes de
Processos.
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Figura E1 Curva global de extragdo para a matéria-prima A [200 bar, 50 °C].
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Figura E2 Curva global de extracdo para a matéria-prima A [200 bar, 50 °C].
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Figura E3 Curva global de extracdo para a matéria-prima A [350 bar, 50 °C].
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Figura E4 Curva global de extracdo para a matéria-prima A [350 bar, 50 °C].
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Figura ES Curva global de extracdo para a matéria-prima A [200 bar, 60 °C].
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Figura E6 Curva global de extracdo para a matéria-prima A [200 bar, 60 °C].
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Figura E7 Curva global de extragdo para a matéria-prima B [200 bar, 60 °C].
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Figura E8 Curva global de extracdo para a matéria-prima B [200 bar, 60 °C].
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Figura E9 Curva global de extragdo para a matéria-prima C [200 bar, 60 °C].
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Figura E10 Curva global de extracdo para a matéria-prima C [200 bar, 60 °C].
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APENDICE F: Consumos de Solvente Durante as Extracées.
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Figura F1 — Consumo de CO; durante o ensaio. Cinética - MP A [200 bar, 50 °C].
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Figura F2 — Consumo de CO; durante o ensaio. Cinética — MP A [200 bar, 50 °C,
duplicatal.
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Figura F3 — Consumo de CO; durante o ensaio. Cinética — MP A [350 bar, 50 °C].
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Figura F4 — Consumo de CO; durante o ensaio. Cinética — MP A [350 bar, 50 °C,
duplicatal].
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Figura F5 — Consumo de CO; durante o ensaio. Cinética — MP A [200 bar, 60 °C].
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Figura F6 — Consumo de CO; durante o ensaio. Cinética — MP A [200 bar, 60 °C,
duplicata].
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Figura F7 — Consumo de CO; durante o ensaio. Cinética — MP B [200 bar, 60 °C].
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Figura F8 — Consumo de CO; durante o ensaio. Cinética — MP B [200 bar, 60 °C,
duplicatal.
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Figura F9 — Consumo de CO; durante o ensaio. Cinética — MP C [200 bar, 60 °C].
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Figura F10 — Consumo de CO, durante o ensaio. Cinética — MP C [200 bar, 60 °C,
duplicata].
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APENDICE G: Ajuste dos Dados Experimentais com o software Tecanalysis.

aB

Extract Mass [g)

o 50 100 150 00 250 a0 350 400
Extraction Time (min}

== Experimental TL: K = Q0014

— BiSk): TCER = 27 308 - k= O.00% — ME K = 555 03

— ME TCER =1 2765 TFER = 10 603 — MG Fi= 1 D0E+05 ° K =179 805
— i D= B 3SE-(8 — W Bi = 00072 Tmi = B219630

Figura G1 - Cinética - MP A [200 bar, 50 °C].

o
-]
L.

\
gl'.

m ._-;_:-=':_._~—rr'"|_a-n'l:'—
‘___ : :'_.__...u-

04 I

Extract Mass (g)
i

o &0 100 1E0 200 280 0o =0 400
Extraction Time (min)
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M5 TCER = 1 4425 . TFER = 7 962 — MG Fim 71 83E+04 H = 170071
— MC: D= T25E-0D MM Bl = 00013 Tl = -5870.075

Figura G2 — Cinética - MP A [200 bar, 50 °C, duplicata].
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— M D=1 3TE-DE — i Bi= 0007 T = 4508 552

Figura G3 — Cinética — MP A [350 bar, 50 °C].
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Figura G4 - Cinética — MP A [350 bar, 50 °C, duplicata].
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Figura G5 - Cinética - MP A [200 bar, 60 °C].
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Figura G6 - Cinética - MP A [200 bar, 60 °C, duplicata].

116



1.6

-
~]

[=]
-]

Extract Mass (g}

=]
-]

04

02

on
o m 100 150

m— EnperiTeerisd

= MS(kT TCER = 51 772 k= D028
NS TOER = 20,0680 . TFER = 53 250

— W [= 5 T4E-08

200 250 300 350 &0
Extraction Time {rmin}

— TL Mg = 00055
ME: K = 101 57
MG Fil = 0.1580 ; K =1.058
= Mk B = 00054 : Tl = -B367 645

Figura G7 - Cinética - MP B [200 bar, 60 °C].
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Figura G8 - Cinética - MP B [200 bar, 60 °C, duplicata].
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Figura G9 - Cinética - MP C [200 bar, 60 °C].

1.8 T

[
16 —-
1.4

12
1.0

_“,'.-""
o8 ry
o8 -

Od i

Extract Mass (g)
\\

02
oo

o %0 100 150 200 250 300 350 400
Extraction Time {min)

- Experimental

— MSk]) TCER = 28 156 k = 0,054

— ME: TCE = 2 18 : TFER = {19577

— M. D =& 24E-D8

= TL: Kd = 00072

— ME K = 75 361

— WiE Fi=d133. K=0758
M2 Bi w 00093 . Tmi w =135 230

Figura G10 - Cinética - MP C [200 bar, 60 °C, duplicata].
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APENDICE H: Procedimento de ajuste PROC REG.
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Figura H1 — Ajuste da cinética para a matéria-prima A [200 bar, 50 °C] onde: O € a
cinética e —— € o ajuste spline, CER.
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Figura H2 — Ajuste da cinética para a matéria-prima A [200 bar, 50 °C, Duplicata]
onde: O € a cinética e —— € o ajuste spline, CER.
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Figura H3 — Ajuste da cinética para a matéria-prima A [350 bar, 50 °C] onde: O € a
cinética e —— € o ajuste spline, CER.
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Figura H4 — Ajuste da cinética para a matéria-prima A [350 bar, 50 °C, Duplicata]
onde: O € a cinética e —— € o ajuste spline, CER.
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Figura HS — Ajuste da cinética para a matéria-prima A [200 bar, 60 °C] onde: B € a
cinética e —— € o ajuste spline, CER.
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Figura H6 — Ajuste da cinética para a matéria-prima A [200 bar, 60 °C, Duplicata]
onde: O € a cinética e —— € o ajuste spline, CER.
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Figura H7 — Ajuste da cinética para a matéria-prima B [200 bar, 60 °C] onde: T ¢ a
cinética e —— € o ajuste spline, CER.
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Figura H8 — Ajuste da cinética para a matéria-prima B [200 bar, 60 °C, Duplicata]
onde: O € a cinética e —— € o ajuste spline, CER.
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Figura H9 — Ajuste da cinética para a matéria-prima C [200 bar, 60 °C] onde: U € a
cinética e —— € o ajuste spline, CER.
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Figura H10 — Ajuste da cinética para a matéria-prima C [200 bar, 60 °C, Duplicata]
onde: O € a cinética e —— € o ajuste spline, CER.
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APENDICE 1: Procedimento PROC REG e PROC NLIN — SAS 8.1.

Ensaio cinética 1: 200bar/500C C02, Iracema, Alberto

ModeT :

10:53

The REG Procedure
MODELL

Dependent variable: mext

analysis of variance

Friday, January 21, 2003

sum of Mean
source DF squares square F value Pr > F
Mode 2 0.56326 0.28163 379.87 <, 0001
Error 16 0.01186 0.00074139
Corrected Total 18 0.57512
RODT MSE 0.02723 R-5quare 0.9794
Dependent Mean 0.34012 adj R-5q 0.9768
coeff var 8.00564
Parameter Estimates
Parameter standard
variable DF Estimate Error t value Pr > |t|
Intercept 1 -0.02220 0.01765 -1.26 0.2265
tmin 1 0.00586 0.00038348 15.28 <.0001
ALl 1 -0.00501 0.00042379 -11.81 <.0001
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Ensaio cinética 1: 200bar/500C C02, Iracema, Alberto
10:53 Friday, January 21, 2005

0bs min mext aLl mexthat Mres
1 0 0.0000 0 -0.02220 0.022200
2 10 0.0290 0 0.03640 -0.007397
3 20 0.0818 0 0.09499 -0.013194
4 30 0.1504 0 0.15359 -0.003191
5 40 0.2057 0 0.21219 -0.006488
6 50 0.2499 0 0.27078 -0.020885
7 60 0.2878 0 0.32938 -0.041582
g 70 0.3134 10 0.33792 -0.024520
9 80 0.3384 20 0.34646 -0.008059
10 90 0.3593 30 0.35500 0.004302
11 120 0.4066 (5]4] 0.38061 0.025987
12 150 0.4416 a0 0.40623 0.035371
13 180 0.4758 120 0.43184 0.043955
14 210 0.4944 150 0.45746 0.036940
15 240 0.5042 180 0.48308 0.021124
16 270 0.5193 210 0.50869 0.010608
17 300 0.5258 240 0.53431 -0.008508
18 330 0.5356 270 0.55992 -0.024323
19 360 0.5432 300 0.58554 -0.042339

Ensaio cinética 1: 200bar/500C co2, Iracema, Alberto
10:53 Friday, January 21, 2005

The NLIN Procedure
Dependent variable mext
Method: Gauss-Newton

Iterative Phase

sum of
Iter b0 bl b2 knotl sguares
o] -0.0222 0.00586 -0.00501 00,0000 0.0119
1 -0.0125 0.00528 -0.00446 66.2016 0.00944
2 -0.00960 0.00510 -0.00434 71.6081 0.00774
3 -0.00389 0.00482 -0.00412 78.0851 0.00668
4 -0.00389 0.00482 -0.00412 78.4343 0.00666
NOTE: Convergence criterion met.
Estimation Summary
Method Gauss-Newton
Iterations
R ]
PPC 0]
RPC(knotl) 0.004473
object 0.003402
objective 0.006659
observations Read 19
oObservations Used 19
observations Missing 0
sum of Mean Approx
source DF sguares Square F value Pr > F
Regression 4 2.7664 0.6916 426.84 «<.0001
rResidual 15 0.00666 0.000444
Uncorrected Total 19 2.7730
corrected Total 18 0.5751
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Ensaio

cinética 1: 200bar/500C C02, Iracema, Alberto
10:53 Friday, January 21, 2003

The NLIN Procedure

. Approx Approximate 95% Confidence
Parameter Estimate std Error Limits
b0 -0.00389 0.0136 -0.0329 0.0251
b1 0.00482 0.000325 0.00413 0.00551
b2 -0.00412 0.000332 -0.00482 -0.00341
knotl 78.4343 4,7346 68.3428 BB.5259
Approximate Correlation Matrix
b0 b1 b2 knotl
1.0000000 -0.8366600 0.8184533 0.3968447
-0.8366600 1.0000000 -0.9782388 -0.7245391
0.8184533 -0.9782388 1.0000000 0.6108574
0.3968447 -0.7245391 0.6108574 1.0000000
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Ensaio cinética 2: 200bar/500C C02, Iracema, Alberto
10:53 Friday, January 21, 2005

The REG Procedure
Model: MODELL
Dependent variable: mext

analysis of variance

sum of Mean

source DF sguares sqguare F value Pr > F
Mode 2 0.56652 0.28326 762.58 <, 0001
Error 16 0.00594 0.00037145
Corrected Total 18 0.57247

ROOT MSE 0.01927 R-Square 0.9896

Dependent Mean 0.36594 Adj R-5q 0.9883

coeff var 5.26671

Parameter Estimates

Parameter standard
variable DF Estimate Error t value Pr > |t|
Intercept 1 0.01410 0.01185 1.19 0.2517
tmin 1 0.00521 0.00022970 22.70 <.0001
ALl 1 -0.00444 0.00026184 -16.95 <.0001
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Ensaio cinética 2: 200bar/500C C02, Iracema, Alberto
10:53 Friday, January 21, 2005

obs tmin mext ALL mexthat Mres
1 0 0.0000 4] 0.01410 -0.014095
2 10 0.0462 0 0.06624 -0.020044
3 20 0.1193 0 0.11839 0.000907
4 30 0.1997 4] 0.17054 0.029158
5 40 0.2483 4] 0.22269 0.025610
3] 50 0.2870 4] 0.27484 0.012161
7 60 0.3236 0 0.32699 -0.003388
8 70 0.3467 0 0.37914 -0.032436
9 80 0.3655 10 0.38689 -0.021389
10 a0 0.3834 20 0.39464 -0.011242
11 120 0.4148 50 0.41790 -0.003102
12 150 0.4495 80 0.44116 0.008339
13 180 0.4819 110 0.46442 0.017480
14 210 0.5010 140 0.4B768 0.013321
15 240 0.5294 170 0.51094 0.018462
16 270 0.5509 200 0.53420 0.016703
17 300 0.5600 230 0.55746 0.002544
18 330 0.5680 260 0.58072 -0.012715
19 360 0.5777 290 0.60397 -0.026274

Ensaio cinética 2: 200bar/30oC CO2, Iracema, Alberto
10:53 Friday, January 21, 2005

The NLIN Procedure
Dependent variable mext
Method: Gauss-Newton

Iterative Phase

sum of
Iter b0 bl b2 knotl Squares
0 0.0141 0.00521 -0.00444 70.0000 0.00596
1 0.00544 0.00565 -0.00484 63.5233 0.00515
2 0.00544 0.00565 -0.00484 64.0552 0.00507
NOTE: Convergence criterion met.
Estimation Summary
Method Gauss-Newton
Iterations 2
R 0
PPC 0
rRPC(knotl) 0.008374
Object 0.015423
objective 0.005072
observations Read 19
observations Used 19
oObservations Missing 0
sum of Mean Approx
source DF Squares Square F value Pr = F
Regression 4 3.1118 0.7779 5359.38 <.0001
Residual 15 0.00507 0.000338
Uncorrected Total 19 3.1168
corrected Total 13 0.5725
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Ensaio cinética 2: 200bar/50oC Co2, Iracema, Alberto
10:53 Friday, January 21, 2005
The NLIN Procedure
Approx Approximate 95% Confidence
Parameter Estimate std Error Limits
bo 0.00544 0.0125 -0.0213 0.0321
bl 0.00565 0.000347 0.00491 0.00639
b2 -0.00484 0.000352 -0.00559 -0.00409
knotl 64.0552 3.4120 56.7827 71.3277
Approximate Correlation Matrix
b0 bl b2 knotl
[+1] 1.0000000 -0.8320503 0.8218228 0.3630072
bl -0.8320503 1.0000000 -0.9877080 -0.7170011
b2 0.8218228 -0.9877080 1.0000000 0.6373862
knotl 0.3630072 -0.7170011 0.6373862 1.0000000
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Ensaio cinética 3: 350bar/500C CO2, Iracema, Alberto
11:27 Friday, January 21, 2005

The REG Procedure
Model: MODELL
pDependent variable: mext

analysis of variance

sum of Mean

source DF Squares sSguare F value Pr = F
Model 2 0.56128 0.28064 126.23 <.0001
Error 16 0.03557 0.00222
Corrected Total 18 0.59685

RoOOT MSE 0.04715 R-Square 0.9404

Dependent Mean 0.51131 Adj R-5Sq 0.9330

coeff var 9.22173

Parameter Estimates

Parameter standard
variable DF Estimate Errar t value Pr > |t
Intercept 1 0.13338 0.02900 4.60 0.0003
Tmin 1 0.00605 0.00056196 10.77 <.0001
ALl 1 -0.00552 0. 00064060 -8.62 <.0001
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Ensaio cinética 3: 350bar/500C C0Z2, Iracema, Alberto
11:27 Friday, January 21, 2005

obs tmin mext ALL mexthat Mres
1 0 0.0000 1] 0.13338 -0.13338
2 10 0.2128 Q 0.19390 0.01890
3 20 0.3179 1] 0.25442 0.06348
4 30 0.3886 4] 0.31494 0.07366
5 40 0.4311 Q 0.37546 0.05564
5] 50 0.4588 Q 0.43598 0.02282
7 60 0.4922 4] 0.49650 -0.00430
8 70 0.5117 4] 0.55702 -0.04532
9 BO 0.5285 10 0.56232 -0.03382
10 a0 0.5458 20 0.56761 -0.02181
11 120 0.5729 50 0.58350 -0.01060
12 150 0.6007 80 0.59938 0.00132
13 180 0.6235 110 0.61527 0.00823
14 210 0.6405 140 0.63115 0.00935
15 240 0.6526 170 0.64704 0.00556
16 270 0.6625 200 0.66292 -0.00042
17 300 0.6721 230 0.67881 -0.00671
18 330 0.6809 260 0.69469 -0.01379
19 360 0.7218 290 0.71058 0.01122

Ensaio cinética 3: 350bar/500C C02, Iracema, Alberto
11:27 Friday, January 21, 2005

The NLIN Procedure
Dependent variable mext
Method: Gauss-Newton

Iterative Phase

sum of
Iter bo b1 b2 knotl Squares
0 0.1334 0.00605 -0.00552 60.0000 0.061l6
1 0.0858 0.00863 -0.00795 44,9769 0.0353
2 0.0625 0.0104 -0.00963 41.2865 0.01e9
3 0.0625 0.0104 -0.00965 41.9380 0.0164
NOTE: Convergence criterion met.
Estimation Summary
Method Gauss-Newton
Iterations 3
R ]
PPC 0
rPC(knotl) 0.015781
object, 0.032754
objective 0.016358
observations Read 19
observations Used 19
oObservations Missing 0
sum of Mean Approx
source DF sguares Square F value Pr = F
Regression 4 5.5478 1.3870 177.44 <.0001
Residual 15 0.0164 0.00109
Uncorrected Total 19 5.5642
corrected Total 18 0.5969
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Ensaio cinética 3: 350bar/500C C02, Iracema, Alberto
11:27 Friday, January 21, 2005

The NLIN Procedure

. Approx Approximate 95% confidence
Parameter Estimate std Error Limits
b0 0.0625 0.0256 0.00796 0.1170
bl 0.0104 0.00104 0.00815 0.0126
b2 -0.00965 0.00105 -0.0119 -0.00742
knotl 41.9380 3.2092 35.0978 48.7783

Approximate Correlation Matrix
b0 b1

b2 knotl
1.0000000 -0.8164966 0.8137501 0.3285351
-0.8164966 1.0000000 -0.9966362 -0.7394217
0.8137501 -0.9966362 1.0000000 0.7057380
0.3285351 -0.7394217 0.7057380 1.0000000
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Ensaio cinética 4: 350bar/S00C Co2, Iracema, Alberto
10:53 Friday, January 21, 2005

The REG Procedure
Model: MODEL1L
Dependent variable: mext

analysis of variance

sum of Mean

Source DF Squares sqguare F value Pr > F
Mode 2 0.78451 0.39226 141.80 <.000L
Error 16 0.04426 0.00277
Corrected Total 18 0.82877

Root MSE 0.05259 R-Square 0.9466

Dependent Mean 0.58272 adj R-5q 0.9399

cCoeff var 9.02575

Parameter Estimates

Parameter standard
variahle DF Estimate Errar t value Pr > |t|
Intercept 1 0.11145 0.03235 3.45 0.0033
tTmin 1 0.00801 0.00062683 12.78 <.0001
ALl 1 -0.00766 0.00071455 -10.72 <.0001
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Ensaio cinética 4: 350bar/500C co2, Iracema, Alberto
10:53 Friday, January 21, 2005

obs tmin mext AL1 mexthat Mres
1 0 0.0000 0 0.11149 -0.11149
2 10 0.1419 0 0.19157 -0.04967
3 20 0.3411 0 0.27165 0.06945
4 30 0.4513 0 0.35174 0.09956
5 40 0.5119 0 0.43182 0.08008
5] 50 0.5571 0 0.51190 0.04520
7 a0 0.5943 0 0.59198 0.00232
8 70 0.6165 0 0.67206 -0.05556
9 &80 0.6359 10 0.67556 -0.03966
10 a0 0.6464 20 0.67905 -0.03265
11 120 0.6723 50 0.68952 -0.01722
12 150 0.6960 80 0.70000 -0.00400
13 180 0.7156 110 0.71047 0.00513
14 210 0.7260 140 0.72095 0.00505
15 240 0.7349 170 0.73142 0.00348
16 270 0.7412 200 0.74189 -0.00069
17 300 0.7473 230 0.75237 -0.00507
18 330 0.7626 260 0.76284 -0.00024
19 360 0.7793 290 0.77332 0.00598

Ensaio cinética 4: 350bar/50oC C0Z, Iracema, Alberto
10:53 Friday, January 21, 2005

The NLIN Procedure
Dependent variable mext
Method: Gauss-Mewton

Iterative Phase

sum of
Iter b0 b1 b2 knotl squares
0 0.1115 0.00801 -0.00766 60.0000 0.0935
1 0.0478 0.0114 -0.0109 45,9492 0.0410
2 0.0226 0.0133 -0.0127 43,3669 0.0130
3 0.0226 0.0133 -0.0127 43.7384 0.0127
NOTE: Convergence criterion met.
Estimation Summary
Method Gauss-Newton
Iterations 3
R 0
PPC ]
RPC(knotl) 0.008565
object 0.024015
objective 0.012717
Observations Read 19
observations Used 19
oObservations Missing 0
Sum of Mean Approx
source DF Squares Square F value Pr > F
Regression 4 7.2677 1.8169 320.84 <. 0001
Residual 15 0.0127 0.000848
Uncorrected Total 19 7.2804
Corrected Total 18 0.8288
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Ensaio cinética 4: 350bar/500C CO2, Iracema, Alberto
10:53 Friday, January 21, 2005

The NLIN Procedure

. Approx Approximate 95% confidence
Parameter Estimate std Error Limits
b0 0.0226 0.0226 -0.0255 0.0707
bl 0.0133 0.000921 0.0114 0.01533
b2 -0.0127 0.000924 -0.0147 -0.0108
knotl 43.7384 2.2404 38.9631 48.5137
Approximate Correlation Matrix
b0 b1l b2 knotl
1.0000000 -0.8164966 0.8137501 0.3621947
-0.8164966 1.0000000 -0.9966362 -0.7664839
0.8137501 -0.9966362 1.0000000 0.7344118
0.3621947 -0.7664839 0.7344118 1.0000000
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Ensaio cinética Al: 200bar/60cC C02, Iracema, Alberto
09:16 Wednesday, January 26, 2005

The REG Procedure
Model: MODELL
Dependent Variable: mext

Analysis of Variance

Sum of Mean

Source DF Squares Square F value Pr = F
Model 2 2.07095 1.03547 655.94 <. 0001
Error 16 0.025286 0.00158
Corrected Total 18 2.09620

Root MSE 0.03973 R-Square 0.9880

Dependent Mean 0.57378 Adj R-5q 0.9864

Coeff var 6.92455

Parameter Estimates

Parameter Standard
Variable DF Estimate Error t Value Pr = |t
Intercept 1 -0.01809 0.02575 -0.70 0.4926
tmin 1 0.00812 0.00055957 14.51 <. 0001
ALL 1 -0.00592 0.00061839 -9.57 <. 0001
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Ensaio cinética Al: 200bar/600C C02, Iracema, Alberto
09:16 Wednesday, January 26, 2005

Obs tmin mext AL1 mexthat Mres
1 Q 0.0000 4] -0.01809 0.01B8086
2 10 0.0708 L] 0.06308 0.007720
3 20 0.1399 1] 0.14425 -0.004346
4 30 0.2124 0 0.22541 -0.013011
5 40 0.2833 L] 0.30658 -0.023277
G 50 0.3436 L] 0.33774 -0.044143
7 60 0.4032 ] 0.45891 -0.065708
8 70 0.4559 10 0.49091 -0.035014
9 80 0.5085 20 0.51292 -0.004420
10 90 0.5576 30 0.53493 0.022674
11 120 0.6493 (1] 0.60094 0.048355
12 150 0.7206 90 0.66696 0.053637
13 180 0.78581 120 0.73298 0.055119
14 210 0.8448 150 0.79900 0.045601
15 240 0.8952 180 0.86502 0.030182
16 270 0.9439 210 0.93104 0.012864
17 300 0.9858 240 0.99705 -0.011254
18 330 1.0277 270 1.06307 -0.035373
19 360 1.0714 300 1.12909 -0.057691

Ensaio CInética Al: 200bar/600C m=25,0, Iracema, Alberto
09:25 Wednesday, January 26, 2005

The NLIN Procedure
Dependent Variable mext
Method: Gauss-Newton

Iterative Phase

Sum of
Iter b0 b1 b2 knotl Squares
4] -0.0181 0.00812 -0.00392 60,0000 0.0253
1 0.00157 0.00694 -0.00480 70.6801 0.0191
2 0.00800 0.00659 -0.00464 85.1305 0.00690
3 0.0121 0.00641 -0.00457 92.1950 0.00456
4 0.0167 0.00624 -0.00451 99,5978 0.00323
5 0.0167 0.00624 -0.00451 99.6334 0.00323
NOTE: Conwvergence criterion met.
Estimation Summary
Method Gauss-Newton
Iterations 5
R ]
PPC 4]
RPC(knotl) 0.00091
Object 0.000466
Objective 0.003229
Observations Read 19
Observations Used 19
Observations Missing v]
Sum of Mean Approx
Source DF Squares Square F value Pr > F
Regression 4 §.3482 2.0870 3240.62 <. 0001
Residual 15 0.00323 0.000215
Uncorrected Total 19 8.3514
Corrected Total 18 2.0962
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b0
b1

knotl

Ensaio CInética Al: 200bar/600C m=25,0, Iracema, Alberto
09:25 Wednesday, January 26, 2005

The NLIN Procedure

Approx Approximate 93% Confidence
Parameter Estimate Std Error Limits
b0 0.0167 0.00862 -0.00163 0.0351
bl 0.00624 0.000162 0.00390 0.00658
b2 -0.00451 0.000173 -0.00488 -0.00415
knotl 99.6884 3.1479 92.9788 106.4
Approximate Correlation Matrix
hO b2 knotl
1.0000000 -0.8429272 0.7850861 0.3483189
-0.8429272 1. 0000000 -0.9313806 -0.6216088
0.7850861 -0.9313806 1.0000000 0.3520188
0.3483189 -0.6216088 0.3520188 1. 0000000
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Ensaio cinética A2: 200bar/600C C02, Iracema, Alberto
09:25 Wednesday, Jlanuary 26, 2005

The REG Procedure

Mod

el: MOD

ELL

Dependent Wariahle: mext

Analysis of Variance

Sum of M
Source DF Squares Sgu
Model 2 2.64242 1.32
Error 16 0.03273 0.00
Corrected Total 18 2.67515
Root MSE 0.04523 R-Square
Dependent Mean 0.69560 Adj R-5q
Coeff var 6.50173
Parameter Estimates
Parameter Standard
Variable DF Estimate Error
Intercept 1 -0.03777 0.02932
tmin 1 0.01109 0.00063695
ALl 1 -0.00894 0.00070391
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are F Va

121 645
205

0.9878
0.9862

t Value

-1.29
17.41
-12.70

Tue Pr > F
.95 <, 0001

Pr = |t]

0.2159
<.0001
<.0001



Ensaio cinética A2: 200bar/600C CD2, Iracema, Alberto
09:25 Wednesday, January 26, 2005

Obs tmin mext AL1 mexthat Mres
1 0 0.0000 4] -0.03777 0.037773
2 10 0.0542 v] 0.07314 -0.018937
3 20 0.1763 L8] 0.18405 -0.007746
4 30 0.2893 L] 0.29496 -0.005655
5 40 0.3858 L8] 0.40586 -0.020065
] 50 0.4729 4] 0.51677 -0.043874
7 &0 0.5440 v] 0.62768 -0.083684
B 70 0.6082 10 0.64923 -0.041029
] 30 0.6652 20 0.67077 -0.005573
10 a0 0.7247 30 0.69232 0.032382
11 120 0.8172 18] 0.75695 0.060248
12 150 0.8973 90 0.82159 0.075714
13 1580 0.9430 120 0.88622 0.056780
14 210 0.9896 150 0.95085 0.038746
15 240 1.0411 180 1.01549 0.025612
16 270 1.0836 210 1.08012 0.003478
17 300 1.1260 240 1.14476 -0.018756
18 330 1.1667 270 1.20939 -0.042690
19 360 1.2313 300 1.27402 -0.042724

Ensaio Cinética A2: 200bar/600C m=25,0, Iracema, Alberto
09:25 Wednesday, January 26, 2005

The MLIN Procedure
Dependent Variable mext
Method: Gauss-Newton

Iterative Phase

Sum of
Iter 4] b1 b2 knotl Squares
4] -0.0378 0.0111 -0.00894 60.0000 0.0327
1 -0.0183 0.00992 -0.00782 67.0154 0.0232
2 -0.0124 0.00957 -0.00759 73.34865 0.0150
3 -0.00419 0.00916 -0.00730 79.4361 0.0120
4 -0.00419 0.00916 -0.00730 79.6815 0.0120
NOTE: Convergence criterion met.
Estimation Summary
Method Gauss-Newton
Iterations 4
R o
PPC o
RPC(knotl) 0.003089
Object 0.002938
Chjective 0.011969
Observations Read 19
Observations Used 19
Observations Missing o
Sum of Mean Approx
Source DF Squares Square F value Pr = F
Regression 4 11.8565 2.9641 1112.55 <. 0001
Residual 15 0.0120 0.000798
Uncorrected Total 19 11.8685
Corrected Total 18 2.6751
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Ensaio Cinética A2: 200bar/600C m=25,0, Iracema, Alberto [
09:25 Wednesday, January 26, 2005

The NLIN Procedure

Approx Approximate 95% Confidence
Parameter Estimate Std Error Limits
b0 -0.00419 0.01582 -0.0431 0.0347
bl 0.00916 0.000436 0.00823 0.0101
b2 -0.00730 0.0004486 -0.00825 -0.00635
knotl 79.6815 3.6278 71.9490 87.4140

Approximate Correlation Matrix
bo

b2 knotl
b0 1. 0000000 -0.8366600 0.8184533 0.4088822
bl -0.8366600 1. 0000000 -0.9782388 -0.7356834
b2 0.8184533 -0.9782388 1. 0000000 0.8239320
knotl 0.4088822 -0.7356834 0.6239320 1.0000000

141



Ensaio cinética Bl: 200bar/600C COZ2, S5to.Antonio, Alberto

09:25 Wednesday, January 26, 2005

The REG Procedure
Model: MODELL
Dependent Variable: mext

Analys
Source DF
Model 2
Error 16
Corrected Total 18
Root MSE
Dependent Mean
Coeff Var
Parame
Parameter
Variable DF Estimate
Intercept 1 0.00630
tmin 1 0.01189
ALl 1 -0.00883

is of Variance

Sum of
Squares

4.17954
0.04003
4.21957

.05002  R-5q
.85959  Adj
.81893

[ =g =]

ter Estimates

Standard
Error

0.03242

0.00070445
0.00077851
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Mean
Square

2.08977
0.00250

F value Pr = F

835,

uare 0.9905
R-5q 0.9893

t value

0.19
16.88
-11.34

27 <. 0001

Pr = |t
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Ensaio cinética Bl: 200bar/600C COZ, Sto.Antonio, Alberto

Obs tmin
1 ]
2 10
3 20
4 30
5 40
2] 50
7 50
g 70
9 80

10 90
11 120
12 130
13 180
14 210
15 240
15 270
17 300
138 330
19 360

Ensaio Cinética B1l: 200bar/60o0C m=25,0,

Iter b0

0.00630
0.0218
0.0311
0.0409
0.0511
0.0511

[ Y NS

m

HEHEEEREREEQOOQOOOOOOOOQ

o
0
o
0.
0.
0.

ext

.0000
.1375
L2352
L3708
.4623
. 5496
6274
L7004
. 7683
.8376
.9639
L0626
.1525
L2366
.3136
L3811
L4421
L4991
.5714

ALL

CO0O0O000

10
20

60

90
120
150
180
210
240
270
300

09:25 wWednesday, January 26, 2005

me

HERERERERERREROODODOODODODOOODODO

xthat

L00630
.12523
.24416
.36308
L48203
. 60096
. 719849
. 75056
78122
.81189
. 90388
. 99588
08785
17988
L27188
. 36387
45587
. 24787
.63987

The NLIN Procedure
Dependent Variable mext
Method: Gauss-Newton

Iterative Phase

b1

.0118
L0110
L0104
00991
00948
00948

-0
-0
-0
-0
-0
-0

NOTE: Convergence criterion met.

Method

b2

.00883
.00795
00751
.00715
.00685
.00685

Estimation Summary

Iteraticns

R
PPC

RPC(knotl)

Object
Object

Twve

Observations Read
Observations Used
Observations M

source
Regression
Residual
Uncorrected Total

Corrected Total

DF

15
19

18

-0.

-0.
-0.
-0.
-0.
-0.

coooooo

-0.
-0.
-0.

knotl

- 0000
. 6306
.9414
.2199
.7974
.1299

Gauss-Newton
5

0
0
0.003787
0.003494
0.014782
19
19
issing 0
Sum of Mean
Squares Square F
18.2438 4,5609 1
0.0148 0.000983
18.2586
4.2196
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Mres

006300

0122689
011037
007706

019726
051358
092489
050155
012721

.025713
060016
066718
064620
.036723
041725
017227

013770
048768
068466

value

422.23

Sto Antonio, Alberto
09:25 wednesday, January 26, 2005

Sum of
Squares

[= Q= Lo R R e ]

.0401
.0314
L0231
.0187
.0148

0148

Approx
Pr = F

<.0001

10
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Ensaio Cinética B1l: 200bar/60oC m=25,0, Sto Antonic, Alberto
09:25 Wednesday, January 26, 2005

The MLIN Procedure

Approx Approximate 93% Confidence
Parameter Estimate Std Error Limits
b0 0.0511 0.0193 0.0100 0.0923
bl 0.00948 0. 000403 0.00861 0.0103
b2 -0.00685 0.000421 -0.00775 -0.00595
knotl 85.1299 4.2251 79.1242 97.1355

Approximate Correlation Matrix
k0 b1

b2 knotl

1.0000000 -0.8401681 0.80814938 0.3702657

-0.8401681 1. 0000000 -0.9618907 -0.6741538
0.23081498 -0.9618907 1. 0000000 0.4994461

0.3702657 -0.6741538 0.4994461 1.0000000
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Ensaio cinética B2: 200bar/600C C0O2, Sto.Antonio, Alberto
0%9:25 Wednesday, January 26, 2005

The REG Procedure
Model: MODEL1
Dependent Variahle: mext

Analysis of variance

Sum of Mean
Source DF Squares Square F value Pr > F
Madel 2 2.24448 1.12224 1249.69 <. 0001
Error 16 0.01437 0.00089802
Corrected Total 18 2.25885
Rooct MSE 0.02997 R-Square 0.9936
Dependent Mean 0.62454 Adj R-5q 0.9928
Coeff var 4.79822
Parameter Estimates
Parameter Standard
Variable DF Estimate Error t Value Pr > |t]|
Intercept 1 0.02789 0.01942 1.44 0.1704
tmin 1 0.00789 0.00042205 18.69 <. 0001
ALl 1 -0.00551 0.00046641 -11.81 - 0001
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Ensaioc cinética B2: 200bar/600C C0O2, Sto.Antonio, Alberte 14
09:25 Wednesday, January 26, 2005

0Obs tmin mext AL1 mexthat Mres
1 ] 0. 0000 4] 0.02789 -0.027888
2 10 0.1254 4] 0.10677 0.018628
3 20 0.2116 4] 0.18566 0.025943
4 30 0.2659 4] 0.26454 0.001359
5 40 0.3422 Q 0.34343 -0.001226
6 50 0.3911 4] 0.42231 -0.031211
7 G0 0. 4407 4] 0.50120 -0.060495
8 70 0.4935 10 0.52501 -0.031506
g 30 0.5452 20 0.548382 -0.003616
10 90 0.5917 30 0.57263 0.019073
11 120 0.6772 60 0.64406 0.033142
12 1350 0.7520 90 0.71549 0.036510
13 180 0.8237 120 0.78692 0.036779
14 210 0. 8867 150 0.85835 0.028347
15 240 0.9478 180 0.92978 0.018015
16 270 1.0044 210 1.00122 0.003184
17 300 1.0631 240 1.07265 -0.009548
18 330 1.1140 270 1.14408 -0.030079
19 360 1.1801 300 1.21551 -0.025411
Ensaio Cinética B2: 200bar/60oC m=25,0, Sto Antonioc, Alberto 15
09:25 Wednesday, January 26, 2005
The NLIN Procedure
Dependent Variable mext
Method: Gauss-Newton
Iterative Phase
Sum of
Iter bO bl b2 knotl Squares
4] -0.0279 0.007839 -0.00551 60. 0000 0.0735
1 0.0327 0. 00760 -0.00323 62,8010 0.0125
2 0.0413 0. 00709 -0.00480 70,5771 0.0102
3 0.0486 0.00672 -0.00451 758.3064 0.00823
4 0.0486 0.00672 -0.00451 758.8017 0.00817
NOTE: Convergence criterion met.
Estimation Summary
Method Gauss-Newton
Iterations 4
R o
PPC (]
RPC({knotl) 0.006326
Object 0.00667
Objective 0.008174
Observations Read 19
Observations Used 19
Observations Missing o
Sum of Mean Approx
Source DF Squares Square F value Pr > F
Regression 4 9.6617 2.4154 1376.67 <.0001
Residual 15 0.00817 0.000545
Uncerrected Total 19 9.6699
Corrected Total 18 2.2589
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Ensaio Cinética B2: 200bar/60oC m=25,0, Sto Antonic, Alberto 16
09:25 Wednesday, January 26, 2005

The MLIN Procedure

Approx Approximate 93% Confidence
Parameter Estimate Std Error Limits
bo 0.0486 0.0151 0.0164 0.0807
bl 0.00672 0.000360 0.00395 0.00749
b2 -0.00451 0.000368 -0.00529 -0.00372
knmotl 78.8017 4.8066 68.5568 89.04567

Approximate Correlation Matrix
bo bl

b2 knotl
b0 1. 0000000 -0.8366600 0.8184533 0.4004350
b1 -0.8366600 1.0000000 -0.9782388 -0.7278733
b2 0.8184533 -0.9782388 1.0000000 0.6147622
knotl 0.4004350 -0.7278733 0.6147622 1. 0000000
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Ensaio cinética Cl: 200bar/600C C0O2, Quata, Alberto
09:25 Wednesday, January 26, 2005

The REG Procedure

Mod

el: MOD

ELL

Dependent Variable: mext

Analysis of Variance

Source DF
Model 2
Error 16
Corrected Total 18
Root MSE
Dependent Mean
Coeff Var

Sum of
Squares

5.45194
0.10641
5.55835

0.08155
0.94148
8.66187

R-Sg
Adj

Parameter Estimates

Parameter
Variable DF Estimate
Intercept 1 -0.06249
tmin 1 0.01445
ALl 1 -0.01109

Sstandard
Error

0.05286

0.00115
0.00127

148

Mean
Square

2.72597
0.00665

uare 0.
R-5q 0.

t Value

-1.18
12.58
-8.74

F Value Pr = F
409,39 <.0001

9809
9785
Pr = |t
0.2544
<., 0001
«. 0001

17



Ensaioc cinética Cl:

=]
=3
7]

000 =0 O W e L R

tmin m

w
[=]
HERRERERERRERHEEQOOOOQOQOQOOOQ

ext

.0000
L0710
. 2089
.3422
4681
L5910
L6315
. 7686
L8524
.9322
L0942
L2134
.3197
.4115
.4833
L5474
L5898
.6317
G313

AL1

mexthat

-0.06249 0.
0.08199 -0.
0.22646 -0.
0.37004 -0.
0.51542 -0.
0.65990 -0.
0.80437 -0.
0.83794 -0.
0.87151 -0.
0.90507 ]
1.00577 ]
1.10647 o]
1.20717 ]
1.30787 ]
1.40857 ]
1.50926 ]
1.60996 -0.
1.71066 -0.
1.81136 -0.

Mres

Q6249
01099
01756
02874
04732
QB8a0
12287
06934
01911
02713
08843
. 10693
11253
10363
07473
03814
02016
Q7896
13006

200bar/600C CO2, Quata, Alberto
09:25 Wednesday, January 26, 2005

Ensaio Cinética Cl: 200bar/60oC m=25,0, Quata, Alberto

Iter

Vst = O

-0.0625
-0.0255
-0.0130
-0.00379
0.00617
0.00617

bo

[=]=)=RoRo)a]

09:25 Wednesday, January 26, 2005

The NLIN Procedure
Dependent Variable mext
Method: Gauss-Newton

Iterative Phase

b1

L0145
.0122
L0116
L0112
L0108
L0108

b2 knotl
-0.0111 60.0000
-0.00898 70.7328
-0.00868 83.4562
-0.00851 93.5222
-0.00841 102.7
-0.00841 102.8

NOTE: Convergence criterion met.

Source
Regression
Residual
Uncorrected Total

Corrected Total

Method
Iteration
R

PPC
RPC(knotl
Object
Objective

Estimation Summary

s

)]

Observations Read
Observations Used

Observati

DF

15
19

13

ons M

issing

Sum of
Squares
22.3797
0.0201
22.3998

5.5584

Gauss-Newtaon
5

o

0
0.001022
0.000348
0.020137
19

19

o

Mean
Square F

5.5949 il
0.00134

149

Value

375.16

sum of
Squares

0.1064
0.0846
0.0395
0.
o
o

0273

L0201
L0201

Approx
Pr = F

<.0001

13

12



Ensaie Cinética Cl: 200bar/600C m=25,0, Quata, Alberto

09:25 wWednesday, January 26, 2005

The WLIN Procedure

Approximate 95% Confidence

Approx

Parameter Estimate Std Error
bo 0.00617 0.0215 -0.0397
bl 0.0108 0.000403 0.00993
b2 -0.00841 0.000433 -0.00933
knotl 102.8 4.2793 93.6897

Approximate Correlation Matrix

bo b1 b2
[s] 1.0000000 -0.8429272 0.7850861
bl -0.8429272 1. 0000000 -0.9313806
b2 0.7850861 -0.9313806 1. 0000000
knotl 0.3729968 -0.6473999 0.3847212

150

Limits

0.0521
0.0116

-0.00749
111.9

knotl

0.3729968
-0.6479999
0.3847212
1.0000000
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Ensaio cinética C2: 200bar/600C COZ2, Quata, Alberto

09:25 wWednesday, January 26, 2005

The REG Procedure
el: MODELL
Dependent Variable: mext

Mod

Analysis of variance

Sum of Mean
Source DF Squares Square
Madel 2 1.02359 0.51180
Error 7 0.00159 0.00022659
Corrected Total 9 1.02518
Root MSE 0.01505 R-Square 0.9985
Dependent Mean 0.49189 Adj R-5q 0.9980
Coeff var 3.06024
Parameter Estimates
) Parameter Standard
Variable DF Estimate Error Value
Intercept 1 -0.02437 0.01013 -2.41
tmin 1 0.01179 0.00026763 44.05
AL1 1 -0.00238 0.00075379 -3.15

151

F value Pr = F
2258.66 <. 0001
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Ensaic cinética C2:

Qbs tmin mext AL1
1 a 0.0000 0
2 10 0.0722 4]
3 20 0.1967 (4]
4 30 0.3262 (4]
5 40 0.4578 0
] 50 0.5726 o
7 &0 0.6746 4]
8 70 0.7833 10
9 80 0.8702 20

10 90 0.9633 30
11 120 . &0
12 130 90
13 180 120
14 210 150
15 240 180
16 270 210
17 300 240
18 330 270
19 3680 300

200bar/600C C0O2, Quata, Alberto

09:25 Wednesday, January 26,
mexthat Mres
-0.02437 0.024367
0.09353 -0.021328
0.21142 -0.014722
0.32932 -0.003116
0.44721 0.010589
0.56511 0.007493
0.68300 -0. 008400
0.77711 0.008186
0.87123 -0.001029
0.96534 -0.002043
1.24769 .
1.53003

1.81237

2.09472

2.37708

2.65940

2.94175

3.22409

3.50643

Ensaio Cinética C2: 200bar/600C m=25,0, Quata, Alberto

09:25 Wednesday,

January 26,

The NLIN Procedure
Dependent Variable mext
Method: Gauss-Newton

Iterative Phase

Sum of
Iter b0 b1 b2 knotl Squares
0 -0.0244 0.0118 -0.00238 60. 0000 0.00159
1 -0.0255 0.0119 -0.00235 57.8375 0.00157
2 -0.0255 0.0119 -0.00235 57.8054 0.00157
NOTE: Convergence criterion met.
Estimation Summary
Method Gauss-Newton
Iteraticns
R o
PPC o
RPC(knotl) 0.000556
Object 0.000014
Objective 0.001569
Observations Read 19
Observations Used 10
Observations Missing 9
Sum of Mean Appraox
Source DF Squares Square F Value Pr = F
Regression 4 3.4432 0.8608 1304.59 <. 0001
Residual ] 0.00157 0.000262
Uncorrected Total 10 3.4447
Corrected Total 9 1.0252
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2005

22

27



Ensaie Cinética C2:

Approx

Parameter Estimate Std Error
[+14] -0.0255 0.0117 -0.0541
b1 0.0119 0.000387 0.0109
b2 -0.00235 0.000820 -0.00435
knotl 57.8054 8.7852 36.3087

Approximate Correlation Matrix

] bl b2
1.0000000 -0.8257228 0.3892495
-0.8257228 1. 0000000 -0.4714045
0.3892495 -0.4714045 1. 0000000
0.3275234 -0.6155658 -0.2421524

200bar/600C m=25,0, Quata, Alberto 28

09:25 Wednesday, January 26, 2005

The NLIN Procedure

153

Approximate 95% Confidence

Limits

0.00318
0.0128

-0.00034
79.3021

knotl

0.3275234
-0.6155658
-0.2421524

1.0000000



APENDICE J: Padrées Utilizados nas Andlises Cromatogrdficas.

Padrdes utilizados nas andlises da cera de cana e seus respectivos lotes:

Sigma Aldrich

1 1-EICOSANOL

2 1-DOCOSANOL
3 1-TETRACOSANOL

4 1-HEXACOSANOL
5 1-HEPTACOSANOL
6 1-OCTACOSANOL
7  1-TRIACONTANOL
8 STIGMASTEROL

9 B SITOSTEROL

Cédigo 234494-
SG

Cédigo 43960
Cédigo L3507

Cédigo 52191
Cédigo H6764
Cédigo 03379
Cédigo T3777
Codigo S2424
Codigo S-9889

154

Batch: 01419HI (Fluka)

Lote 395640/1 (Fluka)
Lote: 012K5212 (Sigma)
(dois frascos com 100
mg.)

Lote: 33902/1 (Fluka)
Lote: 107H5192 (Sigma)
Lote: 053K5216 (Sigma)
Lote: 80H8482 (Fluka)
Lote: 47H5033 (Sigma)
Lote 063K3779 (Sigma)

[C20]

[C22]
[C24]

[C26]
C27]
[C28]
[C30]
[STIG]
[SITOS



APENDICE K: Padrées Injetados para Andlises Cromatogrdficas.
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Figura K1 — cromatograma do padrao de Eicosanol [C20].

Tabela K1 — resultado do cromatograma do padrao de Eicosanol.

Area Percent Report

Data File Name : C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\C20.D

Operator : Luils Carlos Page Number T 1
Instrument : 5890 GC Vial Number :

Sample Name + CERA DE CANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line

Acquired on : 12 Aug 04 10:13 AM Instrument Method: CERAHF1.MTH
Report Created on: 12 Aug 04 11:19 AM Analysis Method : CERAHP1.MTH

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\C20.D
Pk# Ret Time Area

Height Type  Width Area %

1 8.097 9410394 1495329 BB 0.091 100.0000

Total area = 9410394
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Figura K2 — cromatograma do padrao de Docosanol.[C22]

Tabela K2 — resultado do cromatograma do padrdo de Docosanol

Area Percent Report

Data File Name
Operator
Instrument
Sample Name
Run Time Bar Code:

Acguired cn : 05 Aug 04
Report Created on: 05 Aug 04

Luis Carlos
5890 GC
Cera de Cana

08:54 AM
09:40 AM

8ig. 1 in C:\H?CHEM\l\DATA\CERACANA\CZZ.D
Pk# Height

Ret Time Area

C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\C22.D

Page Number : 1
Vial Number i
Injection Number :
Sequence Line 5

Instrument Methed:
Analysis Method

CERAHP1.MTH
: CERAHPL.MTH

Type  Width Area %

1 10.666 1.25159E+007

Total area = 1.25159E+007

1640251 BB

0.104 100.0000
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Figura K3 — cromatograma do padrdao de Docosanol.[C24]

Tabela K3 — resultado do cromatograma do padrdao de Docosanol

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\C24.D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument : 5830 GC Vial Number H
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on 12 Aug 04 11:25 AM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 12 Aug 04 01:16 PM Analysis Method : CERAHPL.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\C24.D

Pk# Ret Time Area Height 1Type width Area 2

——— f —_—

1 13.278 5537409 779129 BB 0.102 100.0000

Total area = 5537409
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Figura K4 — cromatograma do padrdao de Hexacosanol.[C26]

Tabela K4 — resultado do cromatograma do padrdao de Hexacosanol

Area Percent Report

Data File Name

C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\C26.D

Operator : Luis Carlos Page Number r 1
Instrument : 5890 GC vial Number 5
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line B
Acguired on : 12 Aug 04 01:44 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 12 Aug 04 02:35 PM Analysis Method : CERAHP1.MTH
8ig. 1 in C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\C26.D
Pkf Ret Time Area Height Type  Width Area %
1 15.887 7707620 946887 BB 0.116 98.1969
2 18.709 141529 12756 BB 0.164 1.8031

Total area = 7849149
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Figura K5 — cromatograma do padrao de Heptacosanol [C27].

Tabela K5 — resultado do cromatograma do padrdao de Heptacosanol

Area Percent Report

Data File Name

C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\C27.D

Operator : Luis carlos Page Number s 1
Instrument s 5890 GC Vial Number H
Sample Name ! CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line
Acguired on : 12 Aug 04 02:40 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 12 Aug 04 03:45 PM Analysis Method . CERAHP1.MTH
sig. 1 in C;\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\C27.D

IPk#I Ret Time Area Helght Type Width Area %

1 17.235 1333458 150498 BB 0.135 100.0000

Total area

1333458
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Figura K6 — cromatograma do padrao de Octacosanol [C28].

Tabela K6 — resultado do cromatograma do padrao de Octacosanol

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\C28.D

Operator : Luis Carlos Page Number !
instrument : 5820 GC vial Number H
Sample Name ! CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar code: Sequence Line 8
Acquired on ¢ 12 Aug 04 03:52 PM Ingtrument Method: CERAHPL.MTH
Report Created on: 13 Aug 04 10:27 AM Analysis Method : CERAHPL.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\C28.D

IPk#l Ret Time | Area Height l'l'ypel Width ; Area 3 |

_— | -

1 19.006 1673408 149472 BB 0.167 100.0000

Total area = 1673408
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Figura K7 — cromatograma do padrao de Tetratacosanol [C30].

Tabela K7 — resultado do cromatograma do padrao de Tetracosanol

Area Percent Report

Data File Nane
Operator
Instrument

Sample Name

Run Time Bar Code

: C3:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\C30.D

Luis Carles
5890 GC
CERA DE CANA

Page Number
Vial Number 5
Injection Number :
Sequence Line

Acquired on 12 Aug 04 04:45 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 13 Aug 04 10:30 AM Analysis Method : CERAEP1.MTH
Sig. 1 in C;\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\C30.D
Pk# Ret Time Area Height Type  Width Area %
1 23.174 1094844 94498 BB 0.178 100.0000
Total area = 1094844
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Figura K8 — cromatograma do padrao de Stigmasterol.

Tabela K8 — resultado do cromatograma do padrao de Stigmasterol

Area Percent Report

Data File Name + C:\HPCHEM\ I\DATA\CERACANA\STIGMAST.D

Operator : Luis Carlos Page Number s 1
Instrument : 5890 GC Vial Number g
Sample Name : Cera de Cana Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line 5
Acquired on 1 05 Aug 04 10:12 AM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 05 Aug 04 11:18 AM Analysis Method : CERAHPI.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\STIGMAST.D
lPk# Ret Time area Height ‘Type wigth Area %
1 19.386 167554 14525 BB 0.178 2.1642
2 21.564 7574531 518599 BB 0.205 97.8358

Total area = 7742085
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Figura K9 — cromatograma dos padrdes finais.

Tabela K9 — resultado do cromatograma dos padrdes finais.

Area Percant Respork

Daza File Mane »ORPOHENY L WDATA Y CERATAKA FADRROE 2, [

Operaton : uds farlos Page Humber = 1

Trstruneat ; BEAG O Tial Humber

Bamp_e Hawne : TERA DE TRMA Iofestion Humbee:

Fua Timz Par Codo: Sxquonce Line =

Roquerad oo 15 Aug L& 0% U PM Instrurant Mathod: CERAHPL.MWTH

Feporl. Creabe] cui 1) Au3 G4 90007 FH

Slg, 1 dm C1%F
Fiy =
B | s e R R e S e

1 &.

i, 228

LE.ihr
4 15,227
5 17.255
] L3, 204

1. 348
g 42,558
a 23,17

HAEMY 1 DR TAY CHRACRER | FADRA

.

16 214D
1213-94
LL23463
SJ423E
S58ash
Sa747%
E5340E
I 75IGE
517723

1 CERRHP] .MTH

Aol yEis Mebhod

ZiELSon AR nonTn
173341 B 1]

157239 HH {10 140401
133587 HB [.1D8 115130
107538 HB 0.13% Lz. 2000
BETI4 HE ¢o1EQ 1Z.5T13
0256 BB L1509 10.8651
1%1%s HEB L.174 Z2.2321%
20881 BB 0D.17% L1l.5B3%
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APENDICE L: Andlises Cromatogrdficas de Ceras de Algumas Variedades de Cana.
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Figura L1 — cromatograma da cera na cana SP80-365.

Tabela L1 — resultado do cromatograma cera na cana SP80-365.
krea Percert Aeport

URER File Mape ¥ CuhEPCHER 1\DATA CERACAMALBET-365 . I
L

CIpATR BoT Luis Carlos Page Hunber 231
Ingtrument & BARD O Virl Hambwer =
Laapd e Mands ® CERA DZ CANA Injecticn Hunber &
Run Time Bar Coder Saquance Line ]
Aoquired on 1 A0 Rug 04 LoEdd AW Inebrunent Mebhod: crmame . aTH
Report Credted am:s 10 Aug o4 11122 AN Analviie Method @ CERAHPL.MTH
Slg. 1 in O HPCEERS 1Y DATAY CTRRACAHAS ET=3€05_ 1
IE’HI RaE Time Aran | Hedght ':m:a.l Hidth . ATam 3 |
1 B.034 4503 3i8: WA H.1404 B.51 9%
3 13,17 P Erd 4230 EBE 0 hG2 Qo007
3 13.431 La0eE L&E3 BB 3.193 9. 2560
4 14.558 TEIAT 3331 BB 0.863 a7l
L 15.754 SE56TER 823131 BB 3.087 L1.8051
L3 17.163 10262 uEd HE a.4%a [ -5 E -1
7 17.748% EER ] H20%F AR 3.151 EaREGe
4 18,882 J2deiaz 279%30 BE 0,475 [ ]
9 Xl &2 Wk wTHE  HE 0. ALE ERLL
14 23%.059 AT 06 22338 RR n. 148 R.a1A3
11 24.191 110948 a4 BB 3.261 §.25841
12 26381 1eERL 1lide  BE 0.310 U561
13 P 22014 L1180 BR 3.272 0. A5 03
14 31.025 pLA-b] 764 DD 0.312 0.3471
LE. Ja.5LE A bilbh  HH LR [P L )
16 30, K43 TRRAG LA T n.mas n_407%

Total araa = qeresll
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Figura L2 — cromatograma da cera na cana SP80-1816.

Tabela L2 — resultado do cromatograma cera na cana SP80-1816.

Area Percent Report

Data File Name

C1\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\80~1816.D

Operator : Luis Carlos Page Number HE
Instrument 1 5890 GC Vial Number H
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line B
Acquired on 1 13 Aug 04 03:13 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 13 Aug 04 03:5% PM Analysis Method : CERAHDP1.MTH
S8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\80-1816.D
[Pk#l Ret Time [ Area Height Type‘ width | Area %
1 10.566 22453 3780 BB 0.090 0.2407
2 10.930 ii3z7 1624 BB 0.106 0.1214
3 13.193 216487 33740 BB 0.099 2.3210
4 13.510 25401 4036 BB 0,099 0.2723
5 14.991 135195 19808 BB 0.108 1.4494
6 15.817 2853474 394377 BB 0.113 30.5928
7 17.194 13157 1449 BB 0.142 G.1411
8 17.824 490715 50852 BB 0.148 5.2610
9 12.056 5402836 446138 BB 0,182 57.9246
10 21.881 24816 1973 BB 0.188 0.2661
11 23.089 62931 4249 BB 0.215 0.6747
12 26.401 12661 1100 BB 0.174 0.1357
i3 39.0861 27086 547 BB 0.659 0.2904
14 43,242 28815 791 BB 0.570 0.3089

Total area

= 9327353
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Figura L3 — cromatograma da cera na cana SP80-1842.
Tabela L3 — resultado do cromatograma cera na cana SP80-1842.
Area Percent Report
pata File Name  : €:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\80-1842.D
Operator :+ Luis Carlos Page Number H
Instrument : 5890 GC vial Number s
Sample Nanme :+ CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line :
Acquired on 1 13 Aug 04 11:25 AM Instrument Method: CERAHPL.MTIH
Report Created on: 13 Aug 04 02:03 FPM Analysis Method : CERAHP1.MTH
‘sig. 1 in C: \HPCHEM\J.\DATA\CERACMIA\S0-1842 D
IPk#[ Ret Time | Ared Helight Typel width Area %
el N | P | i S S
1 10.541 12961 2224 BB 0.089 0.2230
2 13.164 89718 13873 BB 0.102 1.5439
3 13.484 253256 393% BB 0.101 0.4358
4 14.959 78682 11690 BB 0,104 1.3540
5 15.762 1106981 161425 BB 0.107 19.0494
6 17.159 lo722 1253 BB 0.134 (.1845
7 17.785 533944 55899 BB 0.142 9.1883
8 18.972 3666013 315120 BB 0.174 63.0864
9 21.837 93405 7353 BB 0.200 1.6074
10 23.044 100108 7517 BB 0.199 1.7227
11 25.42% 29874 2555 BB 0,179 0.5141
12 26.359 24408 1889 BB 0.195 0.4200
13 28.506 25676 1521 BB G.257 0.4418
14 31.028 13280 598 BB 0.343 0.2285

Total area = 5811097
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APENDICE M: Andlises Cromatogrdficas de Produto Comercial PPG.
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Figura M1 — cromatograma do produto PPG - Smg.

Tabela M1 — resultado do cromatograma do produto PPG — Smg.

Aresa Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\PPG10MG.D

Operator : Luis Carlos Page Number : 1
Instrument 1 5890 GG Vial Number E
Sample Name ;i CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Seqguence Line :
Accuired on i 01 Sep 04 04:46 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report. Created on: 02 Sep G4 07:36 AM Analysis Method : CERAHPI1.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\PPGI1OMG.D
Pk#' Ret Time | Area Height IType' Width Area %

1 4.564 34291 7719 PV 0.065 12.7803

2 6.8571 104593 23816 BB 0.068 38.9820

3 11.063 13414 1864 BB 0.105 4.99385

4 14.994 11149 1365 BB G.120 4.1551

5 19.053 24411 1899 BB 0.200 9.0981

6 23.244 13435 1081 BB ¢.1906 5.0073

7 26.547 35365 2988 BB 0.180 13.1807

8 28.640 31652 1760 BB 0.293 11.7970

Total area = 268310
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Figura M2 — cromatograma do produto PPG - 10mg.
Tabela M2 — resultado do cromatograma do produto PPG -10mg.
Area Percent Report
Data File Name : C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\PPG10MG.D
Operator : Luis carlos Page Number 11
Instrument : 5890 GC Vial Number :
Sample Name : CHERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Agguired on : 01 Sep 04 03:46 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 01 Sep 04 041325 PM analysis Method : CERAHP).MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\PPG10MG.D
Pk# Ret Time | Area Height Typel width Area %
1 3.069 79595 33578 BV D.036 0.6724
2 3.740 20187 6129 BV 0.051 0.1708
3 31.959 38664 13088 PB 0.048 0.3266
4 4.688 5837521 991621 PV 0.075 49.3137
5 5.805 88339 21657 BB 0.065 0.7463
1 6.288 19709 4137 EB 0.073 0.1665
7 6.661 2316380 418226 BB 0.076 19.5681
8 5.478 13861 2581 BB 0.077 0.1171
9 11.045 127671 17244 BB 0.106 1.0785
10 12.303 11146 2014 BB 0.086 0.0942
11 13.279 84383 13241 BB 0.095 0.7128
1z 13.593 265644 40588 BB 0.103 2.2441
13 14.861 12938 1700 BB 0.114 0.1093
14 15.860 85193 12806 BB 0.105 0.7197
15 16.136 273898 37361 BB 0.117 2.3138
16 17.585 42006 3781 BB 0.164 0.3549
17 17.896 12222 1202 BB 0.154 0.1032
18 19.060 97236 17587 BB 0.110 0.8273
18 19.447 1481823 136624 BB 0.165 12.5180
20 21.564 46887 3721 BB 0.195 0.3970
21 23.513 126875 15200 BB 0.136 1.0718
22 23.863 18967 2489 BB 0.130 0.1605
23 24.346 13262 1308 BB 0.162 0.1120
24 25.617 20818 1490 BB 0.208 0.175%
25 26.553 ©21822 54083 BB 0.176 5.2530
26 27.415 26759 2444 BB ©.171 0.2261
27 28.721 19119 1206 EB 0.243 0.1615
28 29.906 33767 2949 BBA 0.191 0.2853

Total area = 1.18375E+007
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APENDICE N: Andlises Cromatogrdficas de Cera Obtida por Processo de Extragdo com
Solvente em Soxhlet.
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Figura N1 — cromatograma da cera obtida em soxhlet.

Tabela N1 — resultado do cromatograma da cera obtida em soxhlet.

Area Percent Report

Data File Name : C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\SOXHLET.D
Operator : Luis Carloa Page Number £ 1
Instrument : 5890 GC Vial Number H
Sample Name 1 CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Seguence Line :
Acquired on 3 17 Sep 04 11:20 AM Instrument Method: CERAHPL.MTH
Report’ Created on: 17 Sep 04 01:39 PM Analysis Method : CERAHP1.MTH
8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACAMA\SOXHLET.D
Pk#l Ret Time i Area Height Type} width & Area %
1 3.423 12085 4552 BV 0.042 0.1599
2 5.044 19860 4473 BB 0.069 0.2627
3 7.165 19146 3591 BB 0.081 0.2533
4 9.607 19676 3040 BB 0.0098 0.2603
5 12.176 23664 2958 BB 0.120 0.3131
6 13.151 30206 4885 BB 0.097 0.39%6
7 13.468 104341 16112 BB 0.191 1.3804
8 14.741 13271 2038 BB 0.101 0.1756
9 14.948 151232 23686 BB C.101 2.0008
10 15.742 361322 53683 BB 0.107 4.7868
11 16,006 50295 7629 BB ¢.106 0.6654
12 16.244 25475 4063 BB 0,103 0.3370
13 17.150 40085 4850 BB G.128 0.5299
14 17.816 2462023 244483 BB 0.156 32.5719
15 18.919 2015521 170507 BB 0.174 26.6648
16 19.631 19088 1671 BB 0,174 0.2525
17 21.020 16607 1650 BB 0.168 0.2197
13 21.865 1178910 88961 BB 0.208 15.5966
19 23.059 218839 16014 BB 0.207 2.8952
z0 25.032 268693 1419 BB 0.259 0.3531
21 25.454 399369 34805 BB 0.177 5.2835
22 26.392 47161 3892 BB 0.183 0.6239
23 28.080 15555 1034 BEB 0.230 0.2058
24 28.576 287847 20134 BB 0.220 3.8081

Total .area = 7558743
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APENDICE O: Andlises Cromatogrdficas de Extratos de Ceras Obtidas nas Cinéticas.
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Figura O1 — cromatograma do extrato coletado de 0 — 10 min de extragdo do ensaio 1.

Tabela O1 — resultado do cromatograma da amostra de 0 — 10 min de extra¢do do ensaio 1.

External Standard Report

Data File Name ¢ C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C1,D
Operator ] Page Number : 1
Instrument : 5890GC Vial Number :
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line :
Acquired on : 04 Mar 05 11:27 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 04 Mar 05 01:48 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier Bk ISTD Amount 5
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C'1.D
?et Time Area Type Width Reff ng/ul | Name

8.231 17686 BB 0.101 1 0.000 C20

10.770 47240 BB 0.133 1 0.000 Cz22

13.439 29523 BB 0.110 1 0.000 C24

16.046 335579 BB 0.111 1 0.000 C26

17.525 19237 BB 0.104 1 0.000 C27

19.369 1174282 BB 0.152 1 0.000 C28

21.252 33393 BB 0.167 1 0.000 STIG

22.325 159944 BB 0.168 1 0.000 SITOS

23.049 68245 BB 0,159 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0
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Figura O2 — cromatograma do extrato coletado de 10 — 20 min de extracao do ensaio 1.

Tabela O2 — resultado do cromatograma da amostra de 10 — 20 min de extracdo do ensaio 1.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\1C2.D

Last Recalib on :

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C2.D
Type Width Ref#

BB

BB
BB
BB
BB
BB
BB

Multiplier 1
Tet Timel Area
8.299 19942|
10.870 * not found *
13.542 63017
16.178 590975
17.688 76456
19.614 1967142
22.181 104197
23.298 130675
23.731 186375

calibration table coptains at least

BB

0.096 1
1
0.100 1
0.103 1
06.126 1
0.171 1
0.184 1
1
1

Not all calibrated peaks wepe found

ng/ul

ISTD Amount

Name

Operator ¢ Luis Carlos Page Number 1

Instrument ¢ 58920GC Vial Number

Sample Name ¢ CERACANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line g

acquired on : 07 Mar 05 02:36 PM Instrument Method: CERA_2,.MTH

Report Created on: 18 Apr 05 04:06 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount t 0

0.000

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
&.000
0.000

171

c20
€22
c24
c26
c27
c28
STIGMA
SITOS
c30

one peak with amt = 0
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Figura O3 — cromatograma do extrato coletado de 20 — 30 min de extracdo do ensaio 1.

Tabela O3 — resultado do cromatograma da amostra de 20 — 30 min de extracdo do ensaio

External Standard Report

Data File Name C: \HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1C3.D

Operator : Luis Carlos Page Number : 1
Instrument : 5890GC Vial Number 8
Sample Name ; CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line 5
Acguired on : 07 Mar D05 03:32 PM Instrument Method: CERA_Z2.MTH
Report Created on: 07 Mar 05 04:26 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier t 1 ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C3.D
Ret Time Area lTyps Width Ref# ng/ul Name
8.248 17364 BB 0.107 1 0.006 C20

10.709 101052 BB 0.140 1 0.000 €22

13.467 54376 BB 0.097 1 0.000 C24

16.086 655252 BB 0.105 1 0.000 C26

17.573 58686 BB 0.120 1 0.000 C27

19.471 2330051 BB 0.174 1 0.000 c28

22.003 130252 BB 0.162 1 0.000 STIG

23.128 174804 BB 0.153 1 0.000 SITOS

23.567 195419 BB 0.153 1 0.000 C30

Ccalibration table contains at least one peak with amt = 0
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Figura O4 — cromatograma do extrato coletado de 30 — 40 min de extracdo do ensaio 1.

Tabela O4 — resultado do cromatograma da amostra de 30 — 40 min de extragdo do ensaio 1

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C4 . D

Operator : Luis carlos Page Number g ak
Instrument : 5890GC Vial Number
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line g
Acquired on : 07 Mar 05 04:48 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 08 Mar 05 07:39 AM Analysis Method : CERA 2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount + 0
Multiplier Bk ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C4.D
Ret Time Area Typelwidth Ref# Ing/ul Name
BB 0.116 1 0.000 C20

10.723 BB 0.128 1 0.000 C22

13.482 BB c.l01 1 0.000 €24

16.102 525285 BB 0.103 1 0.000 C26

17.591 42683 BB ¢.110 1 0.000 C27

19.4%0 2064505 BB 0.161 1 0.000 C28

22.052 125179 BB 0.172 1 0.000 STIG

23.164 182573 BB 0.160 1 0.000 SITCS

23.603 181112 BB 0.150 1 0.000 €30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0
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Figura OS5 — cromatograma do extrato coletado de 40 — 50 min de extracdo do ensaio 1

Tabela OS5 — resultado do cromatograma da amostra de 40 — 50 min de extracdo do ensaio

External Standard Report

Data File Name

Operator

Instrument

Sample Name

Run Time Bar Code
Acquired on
Report Created on
Last Recalib on
Multiplier

?et Time

.

8.300 * not found ¥%

10.832
13.588
16.227
17.746
19.678
22.239
23.331

C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1C5.D

: Luis Carlos Page Number 1
: 5890GC Vial Number
: CERACANA Injection Number :
B Sequence Line g
¢ 08 Mar 05 09:02 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
18 Apr 05 04:42 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
¢ 13 SEP 04 02:58 PM Sample amcunt 10
31 ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C5.D
Area Type Width Ref# ng/ul Name
1 20
68771 BB 0.120 1 0.000 c22
37133 BB 0.102 1 0.000 C24
548465 BB 0,107 1 0.000 C26
54542 BB 0.132 1 0.000 C27
2298042 BB 0.172 1 0.000 C28
138681 BB 0.159 1 0.000 STIGMA
214492 BB 0.157 1 0.000 SITOS
208421 BB 0.151 1 0.000 C30

23.758

calibration table contains at least

Not all calibrated peaks were found

one peak with amt = 0
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Figura O6 — cromatograma do extrato coletado de 60 — 70 min de extracdo do ensaio 1

Tabela O6 — resultado do cromatograma da amostra de 60 — 70 min de extragao do ensaio 1

External Standard Report

Data File Name

C2\HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\1C7 .D

Operator Luis Ccarlos Page Number L
Instrument 5890GC Vial Number H
Sample Name CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code Sequence Line 5
Acquired on 08 Mar 05 10:06 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created o 18 Apr 05 04:44 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount 0
Multiplier s 1 ISTD Amount g
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C7.D
Ret Time Area Type Width Ref# ng/ul Name

8.300 * not found * I 1 ! c20

10.847 11669 BB 0.123 1 0.000 C22

13.847 16063 BB 0.099 1 0.000 C24

16.151 131968 BB 0.106 1 0.000 C26

17.658 16097 BB 0.132 1 0.000 C27

19.531 630454 BB 0.174 1 0.000 C28

22.123 50322 BB 0.170 1 0.000 STIGMA

23.227 79288 BB 0.163 1 0.000Q sITOS

23.671 66706 BB 0.159 1 0.000 C30

Calibration table contains at least onhe peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O7 — cromatograma do extrato coletado de 70 — 80 min de extracdo do ensaio 1

Tabela O7 — resultado do cromatograma da amostra de 70 — 80 min de extragdo do ensaio 1.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C8.D

Operator : Luis Carlos Page Number E
Instrument : 58906GC Vial Number H
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line
Acquired on : 08 Mar 05 11:17 AM Instrunent Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 18 Apr G5 04:47 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier HE N ISTD Amount 3
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1CE.D
?et Timel Area IType|Width\Ref# ng,/ul Name
________________________________ -

8.300 * not found * 1 |C20

10.799 92958 BB 0.121 1 0.000 C22

13.560 33615 BB 0.106 1 0.000 C24

16.195 606796 BB 0.105 1 0.000 C26

17.709 80511 BB 0.151 1 0.000 C27

19.656 3027858 BB 0.179 1 0.000 €28

22.208 235945 BB 0.159 1 0.000 STIGMA

23.304 375295 BB 0.139% 1 0.000 SITOS

23.731 330445 BB 0.156 1 0.000 C30

calibratien table comtains at least ons peak with amt = 6

Not all calibrated peaks were found
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Figura O8 — cromatograma do extrato coletado de 80 — 90 min de extracdo do ensaio 1

Tabela O8 — resultado do cromatograma da amostra de 80 — 90 min de extragdo do ensaio 1.

External Standard Report

Data File Name

C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C%.D

Operator : Luis Carlos Page Number 21
Instrument : 5890GC Vial Number B
Sanple Name t CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line
Acquired on : 08 Mar 05 01:52 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 18 Apr 05 04:49 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amcunt 1 0
Multiplier = ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C9.D
Tet Timel Area |Type|width|Ref# Inq/ul Name

8.300 * not found * 1 cz0

10.817 72494 BB 0.120 1 0.000 C22

13.573 24817 BB 0.109 1 0.000 C24

16.203 580668 BB 0.114 1 0.000 C26

17,721 76612 BB 0.14% 1 0.000 C27

19.683 3294273 BB Q0.179 1 0.000 C28

22.225 219856 BB 0.161 1 0.000 STIGMA

23.316 356799 BB 0.161 1 0.000 SITOS

23.743 392727 BB 0.151 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O9 — cromatograma do extrato coletado de 90 — 120 min de extracdo do ensaio 1.

Tabela O9 — resultado do cromatograma da amostra de 90 — 120 min de extrag¢do do ensaio 1

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\1C10.D

Operator : Luis carloes Page Number : 1
Instrunent : 5890GC vial Number H
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line 5
Acquired on : 08 Mar 05 03:09 PM Instrument Method: CFRA_2.MTH
Report Created on: 18 Apr 05 04:50 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount H
Multiplier S ISTD Amount B
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C10.D
Ret Time Area lType width Ref# ng/ul Name

8.300 * not found * l J 1 I c20

10.787 34216 BB 0.122 1 0.000 C22

13.555 11022 BB 0.089 1 0.0060 C24

16.173 322291 BB 0.101 1 0.000 C26

17.687 46450 BB 0.121 1 0.000 C27

19.604 2163596 BB 0.169 1 0.000 C28

22,169 167728 BB 0.159 1 0.000 STIGMA

23.268 277783 BB 0.135 1 0.000 SITOS

23.703 278946 BB 0.154 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = ©

Not all calibrated peaks were found
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Figura O10 — cromatograma do extrato coletado de 120 — 150 min de extracdo do ensaio 1.

Tabela O10 resultado do cromatograma da amostra de 120 — 150 min de extracao do ensaio

External Standard Report

Data File Name

Operator

Instrument :
Sample Name 8
Run Time Bar Code:
Acquired on H
Report Created on:
Last Recalib on
Multiplier H

1

08 Mar 05 04:35 PM
18 Apr 05 04:52 PM
13 SEP 04 02:58 PM

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C1l1.D

Ret Time

Area

8.300 * not found *

10.803
13.547
16.187
17.708
19.662
22.203
23.298
23.722

44006
12475
400714
70557
3446988
309624
519386
531325

Type

BB

Width Reff ng/ul

R R R e

Ccalibration table contains at least

Neot all calibrated peaks were found

C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1C11.D
Luis Carlos
5820GC

CERACANA

Page Nunmber H

Vial Number 5

Injection Number :

Sequence Line B

Instrument Method: CERA_2.MTH
Analysis Method : CERA_2.MTH
Sample Amount : 0

ISTD Amount

Name

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000

c20
cz22
c24
c26
c27
c28
STIGMA
SITOS
c30

one peak with amt = O
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Figura O11 — cromatograma do extrato coletado de 150 — 180 min de extracdo do ensaio 1.

Tabela O11 — resultado do cromatograma da amostra de 150 - 180 min de extra¢do do ensaio
1

External Standard Report

Data File Name €:\HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\1C12.D

Operator : Luis carlos Page Number ok
Instrument ¢ 5890GC Vial Number B

Sample Name ¢ CERACANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line B

Acguired on ¢ 09 Mar 05 08:56 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 18 Apr 05 04:54 PM analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount i 0
Multiplier Bak ISTD Amount H

sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C12.D
Ret Time Area Type Width Ref# mng/ul Name

8.300 * not found *

1 cz20
10.870 * not found * 1 c22
13.510 * not found * 1 Cc24
1l6.262 127504 BB 0.115 1 0.000 C26
17.807 23493 BB 0.140 1 0.000 C27
19.711 1275780 BB 0.152 1 0.000 C28
22.325 91569 BB 0.129 1 0.000 STIGMA
22.651 32972 BB 0.130 1 0.000 SITOS
23.404 184230 BB 0.158 1 0.000 C30

Cglibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all g¢alibrated peaks were found
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Figura O12 — cromatograma do extrato coletado de 180 — 210 min de extrac¢do do ensaio 1.

Tabela O12 — resultado do cromatograma da amostra de 180 — 210 min de extra¢do do ensaio
1

External Standard Report

Data File Naune C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C13.D

Operator : Luis carlos Page Number 1
Instrument : 5890GC Vvial Number
Sample Name : CERACANA Injection Number
Run Time Bar Code: Sequence Line
Acquired on : 09 Mar 05 10:05 aM Instrument Metho CERA_2 .MTH
Report Created o 18 Apr 05 04:56 PM Analysis Method CERA_2.MTH
Last Recalib on 13 SEP 04 02:58 PM Sample amount Q
Multiplier ! ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1C13.D
Ret e Area Type Widthlﬂef# ng/ul Name
‘ 8.300 * not found * | 1 c20

10.870 * not found * 1 c22

13.510 * not found * 1 c24

16,248 167806 EB 0.109 1 0.000 C26

17.788 29710 BB 0.144 1 0.000 C27

19.716 1576392 BB 0.178 1 0.000 C28

22.304 128129 BB 0.164 1 0.000 STIGMA

23.395 234772 BB 0.161 1 €.000 SITOS

23.818 282067 BB 0.164 1 0.000 €30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O13 — cromatograma do extrato coletado de 210 — 240 min de extracdo do ensaio 1.

Tabela O13 — resultado do cromatograma da amostra de 210 — 240 min de extra¢do do ensaio
1.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C14.D

Operator Luis Carlos Page Number HE Y
Instrument 5890GC Vial Number :
Sanple Nanme : CERACANA Injectlion Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line 5
Acquired on 1 09 Mar 05 11:23 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 18 Apr 05 04:58 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 12 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier SRS 1ISTD Amount 5
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C14.D
Tet Time Area IType Width Ref# ng/ul | Nanme
8.300 * not found * ! ! 1 ! €20

10.870 * not found * 1 c22

13.510 * not found * 1 c24

16.277 57708 BB 0.108 1 0.000 C26

17.819 10510 BB 0.147 1 0.000 €27

19.725 630069 BB 0.189 1 0.000 C28

22.350 44803 BB 0.162 1 0.000 STIGMA

22.699 2431% BB 0.166 1 0.000 SITOS

23.446 93201 BB 0.171 1 0.000 C30

#
o

calipration table contains at least cne peak with amt

ﬁot all calibrated peaks were found
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Figura O14 — cromatograma do extrato coletado de 240 — 270 min de extracdo do ensaio 1.

Tabela O14 — resultado do cromatograma da amostra de 240 — 270 min de extra¢do do ensaio
1.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1C15.D

Operator ¢ Luils carlos Page Number : 1
Instrument : 5890GC vial Number H
Sanple Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line 5
Acguired on : 09 Mar 05 0$1:55 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created cn: 18 Apr 05 04:592 PM Analysis Mathod : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 DM Sample Amount 0
Multiplier E ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1C15.D
Ret Timel Area Type Width Ref# ng/ul Name
8.300 #* not found * I | 1 | c20

10.870 * not found * 1 c22

13.510 * not found * 1 c24

16.249 107610 BB 0.106 1 0.000 C26

17.804 21020 BB 0,139 1 0.000 C27

19.708 1216827 BB 0.174 1 0.000 €28

22.297 63909 BB 0.136 1 0.000 STIGMA

23.3%3 154144 BB 0.144 1 0.000 SITOS

23.809 270063 BB 0.152 1 0.000 €30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O15 — cromatograma do extrato coletado de 270 — 300 min de extracdo do ensaio 1.

Tabela O15 — resultado do cromatograma da amostra de 270 — 300 min de extra¢do do ensaio
1.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C16.D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument : BB9IOGC vial Number

Sample Name : CERACANA Injection Number

Run Time Bar Code: Sequence Line

Acquired on 09 Mar 05 03:47 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 19 Apr 05 09:14 AM Analysis Method CERA_ 2 .MTH
Last Recalib om : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount 0
Multiplier gl ISTD Amcunt

8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C16.D
Ret Time Area Type Width Ref# ng/ul Nanme
| |

T P e

8.300 * not found #* 1 c20
10,870 * not found #* 1 c22
13.510 * not found * 1 €24
16.283 46813 BB 0.114 1 0.000 C26
17.600 * not foungd * 1 Cc27
19.719 513880 BB 0.148 1 0.000 C28
22.343 19575 BB 0.127 1 0.000 STIGMA
22.689 24098 BB 0.139 1 0.000 SITOS
23.431 53466 BB 0.150 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with ant = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O16 — cromatograma do extrato coletado de 300 — 330 min de extracdo do ensaio 1

Tabela O16 — resultado do cromatograma da amostra de 300 — 330 min de extra¢do do ensaio
1.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1C17.D

Operator : Luis Carlos Page Number 21
Instrument : 5890GC Vial Number
Sample Name : CERACANA Injection Number

Run Time Bar Code Sequence Line

[ e

Acquired on : 10 Mar 05 08:31 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 19 Apr 05 09:19 AN Analysis Method CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount 0 8
Multiplier Bt ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C17.D
Ret Time Area Type Width Ref# ng/ul Nanme

8.540 * not found * 1 czo0

10.926 12523 BB 0.074 1 0.000 c22

13.843 35011 BB 0.152 1 0.000 C24

16.435 16651 BE 0.081 1 0.000 C26

18.100 * not found * 1 c27

19.943 642998 BB 0.195 1 0.000 C28

22.825 27218 BB 0.148 1 0.000 STIG

23.562 59008 BB 0.1¢3 1 0.000 SITOS

23.369 147117 BB 0.164 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O17 — cromatograma do extrato coletado de 330— 360 min de extracdo do ensaio 1

Tabela O17 — resultado do cromatograma da amostra de 330 — 360 min de extra¢do do ensaio
1.

External Standard Report

Data Trile Name
Operator

C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1C18.D
Luis Carlos Page Number

Instrument 1 5890GC Vial Number H
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Tine :
Acquired on ¢ 10 Mar 05 10:50 AM Instrument Method: CERA_2,MTH
Report Created on: 10 Mar 05 01:42 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier i1 ISTD Amount B
5ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1C18.D
Ret Time Area Type Width Ref# ng/ul Nane

8.200 * not found * 1 ca2e

10.800 * not found * 1 cz22

13.500 * not found * 1 c24

16.299 38254 BB 0.113 1 0.000 C26

17.255 * not found * 1 cz27

19.725 430973 BB 0.154 1 0.000 c28

22.000 * not found * 1 STIG

22.699 21136 BB 0.151 1 ©.000 SITOS

23.447 34311 BB 0.188 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O18 — cromatograma do extrato coletado de 0 — 10 min de extracdo do ensaio 2.

Tabela O18 — resultado do cromatograma da amostra de O — 10 min de extragao do ensaio 2.

External Standard Report

Data File Name C3: \HPCHEM\ 1\ DATA\ CERACANA\ 2C1.D

Operator : Luis Carlos Page Number i1
Instrument : 5890GC vial Number

Sample Name : CERACANA Injection Nunber :

Run Time Bar Code: Sequence Line H

acguired on : 07 Apr 05 03:23 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 07 Apr 05 04:09 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sanple Amount : 0
Multiplier BNEL ISTD Amcount

Sig., 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C1l.D
Ret Time Area Type Width Ref# ng/ul Name
= !

8.542 83045 BB 0.102 1 0.000 C20
11.160 * not found * 1 c22
13.819 131828 BB 0.082 1 0.000 C24
16.168 840021 BB 0.109 1 0.000 C26
18.029 §2764 BB 0.100 1 0.000 C27
20.004 1605879 BB 0.165 1 0.000 C28
22.602 346217 BB 0.179 1 0.000 STIG
23.686 461988 BB 0.159 1 0.0090 SIS
24.070 $1168 BB 0.101 1 0.000 30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O19 — cromatograma do extrato coletado de 10 — 20 min de extrac¢do do ensaio 2.

Tabela O19 — resultado do cromatograma da amostra de 10 — 20 min de extragdo do ensaio 2.

External Standard Reporbt

Data File NHame C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\ 2C2.D

Operator Luis carlos Page Number Tl
Instrument : 58%0GC vial Number H
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequénce Line H
Acquired on : 07 Apr 05 04:24 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 08 Apr 05 09:19 AM Analysis Method : CERA_2Z.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount 20
Multiplier ! ISTD Amount H
Sig. T in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C2.D
lliet T.i.mel Area II‘ypeIWidth’Ref# Ing/ul Name
8.500 46938 BB 0.104 1 0.000 C20

11.160. * not found * 1 c22

13.766 84531 BB 0.09% 1 0.000 €24

16.436 712812 BB  0.10%9 1 0.000 C26

18.003 36442 BB 0.118 1 0.000 €27

19.990 1499894 BB 6.172 1 0.000 C28

22.594 322074 BB 0.167 1 0,000 STIG

23.675 448125 BB 0.144 1 0.G00 SMS

24,071 51672 BB 0.116 1 0.000 L3

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O20 — cromatograma do extrato coletado de 20 — 30 min de extrac¢do do ensaio 2.

Tabela 020 — resultado do cromatograma da amostra de 20 — 30 min de extracdo do ensaio 2.

External Standard Report

Data File Name : C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C3.D
Operator : Luis Carlos Page Number Y
Instrument ¢ 5890GC Vial Number B
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acgquired on : 08 Apr 05 10:03 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 08 Apr 05 10:53 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount t 0
Multiplier s 1 ISTD Amount B
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C3.D
Ret Time Area Type Width Ref# lng/ul Name
8.577 27596 BB 0.119 1 0.000 C20

11.081 188233 BB 0.127 1 0.000 C22

13.857 91899 BB  0.099 1 0,000 C24

16.542 937292 BB 0.114 1 0,008 C26

18.142 64348 BB 0.129 1 0.000 C27

20.199 2444119 BB 0.169 1 0.000 C28

22.775 398249 BB 0.161 1 0.000 STIG

23.861 616051 BB 0.151 1 0.000 SMOS

24.230 110986 BB 0.126 1 0.000 30

¢alibration table contains at least one peak with amt = ©
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Figura O21 — cromatograma do extrato coletado de 30 — 40 min de extracdo do ensaio 2.

Tabela O21 — resultado do cromatograma da amostra de 30 — 40 min de extracdo do ensaio 2.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\2C4.D

Operator : Luis Carlos Page Number s 1
Instrument + 5890GC Vial Number ]
Sample Name : CERACANA Injection Number @
Run Time Bar Code: Sequence Line d
Acguired eon : 08 Apr 05 11:23 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 08 Apr 05 02:09 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:38 PM Sample Amount : 0
Multiplier i1 ISTD Amount H
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C4.D
Ret Time Area Type Width Ref# ng/ul Nanme

8.553 10391 BB  0.112 1 0.000 €20

11.159 23980 BB 0.137 1 0.000 C22

13.863 25106 BB G.100 1 0.000 C24

16.537 321413 BB 0.113 1 0.000 C2¢

18.148 25335 BB 0.134 1 0.000 €27

206.155 1044802 BB 0.161 1 0.000 C28

22.771 98473 BB 0.162 1 0.000 STIG

23.837 151249 BB 0.153 1 0.000 SIS

24,218 64699 BB 0.139 1 6.000 C80

calibfation table contains at least one peak with amt = 0
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Figura P22 — cromatograma do extrato coletado de 40 — 50 min de extracao do ensaio 2.

Tabela 022 — resultado do cromatograma da amostra de 40 — 50 min de extracdo do ensaio 2.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\ CERACANA\ 2C5.D

Operator : Luis cCarlos Page Number : 1
Instrument : 5890GC vial Number :
Sample Name ¢ CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on ¢ 08 Apr 05 03:51 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 08 Apr 05 04:36 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample 2Zmount 0
Multiplier T 1 ISTD Amount :
8ig. 1 in C 3 \HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C5.D
Ret Time Area Type width‘Ref# Ing/ul Name |
BB 0.123 1 0.000 C20
BB 0.124 1 0.000 €22
BB 0,095 1 0.000 €24
BB 0.115 1 0.000 C26
BB 0.136 1 0.000 C27
3577984 BB 0.182 1 0.000 c28
290861 BB 0.149 1 0.000 STIG
23.700 * not found * 1 SIms
24.261 245360 BB 0.126 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O23 — cromatograma do extrato coletado de 60 — 70 min de extracdo do ensaio 2.

Tabela 023 — resultado do cromatograma da amostra de 60 — 70 min de extracdo do ensaio 2.

External Standard Report

Data File Name €1 \HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\2C7 . D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument : 5890GC Vial Number g
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line g
Acquired on ¢t 11 Apr 05 10:29 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 11 Apr 05 11:28 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:538 PM Sample Amount : 0
Multiplier i1 ISTD Amount H
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C7.D
Ret Time Area Type Width Ref# Inq/ul | Name

8.540 * not found * 1 C20

10.957 15740 BB 0.134 1 ¢.000 C22

13.712 325678 BB 0.107 1 0.000 C24

16.366 659280 BB 0.107 1 0.000 C26

17.919 68676 BB 0.138 1 0.000 C27

19.927 3015204 BB 0.174 1 0.000 C28

22.827 98339 BB 0.136 1 0.000 STIG

23.582 250971 BB 0.126 1 0.000 3MS

23.981 285260 BB 0.139 1 0.000 C30

calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O24 — cromatograma do extrato coletado de 70 — 80 min de extra¢do do ensaio 2.

Tabela 024 — resultado do cromatograma da amostra de 70 — 80 min de extracdo do ensaio 2.

External Standard Report

Data rile Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C8.D

Operator : Luis Carlos Page Number gk
Instrument : 5890GC vial Number
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line
Acquired on : 11 Apr 05 02:49 PM Instrument Method: CERA 2.MTH
Report Created on: 11 Apr 05 03:36 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount 10
Multiplier i1 1STD Amount
sig. 1 in €:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2CS.D
l‘let Time Area lTypelwidth Ref# ng/ul | Name

8.540 * not found * 1 Cc20

11.160 * not found * 1 c22

13.781 21924 BB 0.099 1 0.000 C24

16.447 551740 BB 0.108 1 0.000 C26

18.034 64656 BB 0.143 1 0.000 €27

20.066 2794828 BB 0.180 1 0.000 €28

22.632 128782 BB 0.156 1 0.000 STIG

23.718 215623 BB 0.146 1 C.000 SIS

24.103 278021 BB 0.133 1 0.000 €30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O25 — cromatograma do extrato coletado de 80 — 90 min de extrac¢do do ensaio 2.

Tabela P25 — resultado do cromatograma da amostra de 80 — 90 min de extracdo do ensaio 2.

External standard Report

Data File Name C: \HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\ 2C9 . D

Operator : Luis Carlos Page Number P 1
Instrument : 5890GC Vial Number
Sample Name ¢ CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line &
Acquired on : 11 Apr 05 04:13 FM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 12 Apr 05 08:56 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount H
Multiplier ;1 ISTD Amount :
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C9.D
Tet Timel Area kType[WidthIRef# lng/ul | Name

8.540 * not found * 1 c20

11.160 * not found * 1 cz22

13.807 16498 BB 0.092 1 0.000 C24

16.475 487239 BB 0.114 1 0.000 Cz6

18.050 57980 BB 0,150 1 0.000 C27

20.058 2614598 BB 0.182 1 0.000 C28

22.607 104290 BB 0.152 1 0.000 STIG

23.673 180094 BB 0.152 1 0.000 gmog

24.059 278919 BB 0.155 1 0.000 3

Calibration table contains at least one peak with amt = O

Not all calibrated peaks were found
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Figura 026 — cromatograma do extrato coletado de 90 — 120 min de extracao do ensaio 2.

Tabela 026 — resultado do cromatograma da amostra de 90 — 120 min de extracao do ensaio
2.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\2C10.D

Operator : Luis Carlos Page Number $ 1
Instrument : 5890GC vial Number 3
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: sequence Line H
Acguired on t 12 Apr 05 10:13 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 12 Apr 05 11:03 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample amount : 0
Multiplier : ok ISTD Amount &
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C10.D
Ret Tine Area Type Widtthef# |ng/ul Name

8.540 * not found * 1 c20

11.160 * not found #* 1 c22

13.900 12873 BB 0.086 1 0.000 C24

16.566 474728 BB ©0.111 1 0.000 C26

18.184 63099 BB 0.142 1 0.000 ©27

20.265 2837309 BB 0.182 1 0.000 C28

22.824 86747 BB 0.131 1 0.000 STIG

23.889 171812 BB 0.149 1 0.000 SMO8

24.266 370165 BB 0.1é6 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks ware found
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Figura O27 — cromatograma do extrato coletado de 120 — 150 min de extracdo do ensaio 2.

Tabela O27 — resultado do cromatograma da amostra de 120 — 150 min de extra¢do do ensaio
2.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C11.D

Operator Luis Carlos Page Number i1
Instrument 5890GC vial Number
Sample Name CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code Sequence Line g
Acquired on 12 Apr 05 11:33 AM Instrument Method: CERA_2,MTH
Report Created o 12 Apr 05 01:49 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount ]
Multiplier HE ISTD Amount g
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C11.D
?et Time| Area Type Width Ref# ng/ul Name |
8.540 * nct found * | 1 | c20

11.160 * not found * 1 cz22

13.893 18024 BB 0.098 1 0.000 C24

16.580 715630 BB 0.117 1 0.000 Cz26

18.19% 117427 BB 0.152 1 0.000 C27

20.342 5298829 BB 0.1%0 1 0.000 C28

22.830 148707 BB 0.150 1 0.000 STIG

23.878 283206 BB 0.136 1 0.000 Smos

24.246 751386 BB 0.155 1 0.000 G20

Calibration table contains at least one peak with amt = ©

Not all c¢alibrated peaks were found
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Figura O28 — cromatograma do extrato coletado de 150 — 180 min de extracdo do ensaio 2.

Tabela O28 — resultado do cromatograma da amostra de 150 — 180 min de extra¢do do ensaio
2.

External Standard Report

pata Tile Name ©:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\2C12.D

Operator : Luis Carlaos Page Number 1
Instrument : 5890GC Vial Number :
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line B
Acguired on i 12 Apr 05 02:10 PM Instrunent Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 12 Apr 05 02:56 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier Bl ISTD Amount g
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C12.D
ITEt Time Area Typelwidth!Ref# Inq/ul | Name

8.540 * not found * 1 c20

11.160 * not found * 1 c22

13.840 * not found * 1 c24

16.586 284380 BB 0.121 1 0.000 C26

18.212 44648 BB 0.139 1 0.000 C27

20.284 2582674 BB 0.174 1 0.000 C28

22.852 58829 BB 0.127 1 0.000 STIC

23.700 * not found =* 1 Smos

24.263 409503 BB 0.161 1 0.000 L3l

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura 029 — cromatograma do extrato coletado de 180 — 210 min de extracdo do ensaio 2.

Tabela 029 — resultado do cromatograma da amostra de 180 — 210 min de extra¢do do ensaio

2.

External sStandard Report

Data File Name
Operator
Instrument
Sample Name
Run Time Bar Ci
Acquired on
Report Created
Last Recalib o
Multiplier

: bEBSOGC
: CERACANA
ode:
* 12 Apr 05 03:;01 PM
on: 12 Apr 05 03:47 PM
n : 13 SEP 04 02:58 PM

1

Sig. 1 in C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\2C13.D

Ret Time

Araa

Type Width Ref#

8.540 * not found #

11.160 * not found #*

13.840 * not found *

16.538
18.13¢
20.192
22.774
23.835
24.213

268094
55314
2756431
74268
1685144
485806

0.101
0.166
0.183
0.143
0.151
0.150

e e e e o e

ng/ul

€ :\HPCHEM\1\DATA\CERACANAY 2C13 . D
Luis carlos

Page Number SR

vial Humber B

Injection Number :

Sequence Line B

Instrument Method: CERA 2,.MTH
Analysis Method : CERA 2,MTH
Sanmple Amount : 0

ISTD amount

Name

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000

cz2o
22
cza
<26
c27
cze
STIG
Simos
can

Calibration table contains at least one peak with amt = ©

Not all calibrated peaks were found
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Figura O30 — cromatograma do extrato coletado de 210 — 240 min de extracdo do ensaio 2.

Tabela O30 — resultado do cromatograma da amostra de 210 — 240 min de extra¢do do ensaio
2.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANAN2C14 . D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument : 5890GC vial Number H
Sample Name t CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: ‘Sequence Line :
Acquired on : 12 Apr 05 03:50 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 12 Apr 05 04:42 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier gak ISTD Amount 5
8ig. 1 in €:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C14.D
l?et Timel Area ITypeIWidth‘Ref# lnq/ul | Name

8.540 * not found * 1 c20

11.160 * not found * 1 ca22

14.150 14605 BB 0.087 1 0.000 C24

16,504 236919 BB 0.116 1 0.000 €26

18.108 43779 BB 0.170 1 0.000 C27

20.151 2656142 RB 0.164 1 0.000 C28

22.731 26942 BB 0.118 1 0.000 STIG

23.798 111319 BB 0.153 1 0.000 SM8

24.193 534416 BB ©0.156 1 0.000 30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found

199



A o ol

1 £
L
&
]
Fi ]
I y !
L T il 1 e |
3 B -
i g §lus= | ¥ :a': ; 51
i 3 )
- T AT A —
-
- - s = —um

Figura O31 — cromatograma do extrato coletado de 240 — 270 min de extracdo do ensaio 2.

Tabela O31 — resultado do cromatograma da amostra de 240 — 270 min de extra¢do do ensaio
2.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\2C15.D

Operator : Luis carlos Page Number 1
Imstrument : 5890GC Vial Number G
Sample Name ! CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line :
Acquired on 1 12 Apr 05 04:45 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 Apr 05 08:43 aM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample amount o
Multiplier ! ISTD Amount :
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C15.D
?et Time Area Type}WidthIREf# |nq/ul | Name

8.540 * not found * 1 c20

11.160 * not found * 1 c22

14.165 10725 BB 0.086 1 0.000 C24

16.521 164199 BB 0.110 1 0.000 C26

18.131 28627 BB 0.147 1 0.000 cC27

20.152 1918781 BB 0.180 1 0.000 C28

22.738 14441 BB 0.098 1 G.000 STIG

23.795 80864 BB 0.161 1 0.000 308

24.171 432856 BB 0.153 1 ©.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Net all calibrated peaks were found
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Figura O32 — cromatograma do extrato coletado de 270 — 300 min de extracdo do ensaio 2

Tabela O32 — resultado do extrato na cinética 2 — 300 min extragao.

External Standard Report

Data File Name C:\HECHEM\ 1\DATA\ CERACANAN2C16.D

Cperator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument 1 5890GC Vial Number
Sample Name : CERACANA Injection Number
Run Time Bar Code: Sequence Line
Acguired on : 13 Apr 05 09:18 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 Apr 05 10:17 aM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount i 0
Multiplier 0k ISTD Amount H
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C16.D
Tet Time‘ Area [TYPS\Widthlkef# ‘ng/ul Name

8,540 * not found * 1 <20

11.160 * not found % 1 c22

13.840 * not found * 1 €24

16.619 69726 BB 0.110 1 0.000 C26

18.246 11268 BB 0.120 1 0.000 €27

20,265 811453 BB 0.184 1 0.000 C28

22.512 25826 BB 0.173 1 0.000 sSTIG

23.194 55067 BB 0.157 t 0.000 §T0S

23.923 53851 BB 0.173 1 0.000 30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O33 — cromatograma do extrato coletado de 300 — 330 min de extracdo do ensaio 2.

Tabela O33 — resultado do cromatograma da amostra de 300 — 330 min de extra¢do do ensaio
2.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\ 2C17.D

Operator : Tuis Carles Page Number Bt
Instrument : 5890GC Vial Number 1
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on : 13 Apr 05 10:20 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 Apr 05 11:20 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0 .
Multiplier B ISTD Amount 5
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\2C17.D
?et Timel Area lTypeIWidtthef# Ing/ul Name
8.540 * not found * 1 ca20

11.160. % not found * 1 c22

13.840 * not found * 1 c24

16.559 70387 BB 0.106 1 0.000 C26

18.177 11387 BB 0.140 1 0.000 C27

20.174 795632 BB 0.172 1 0.000 C28

22.358 10414 BB 0.237 1 0.000 STIG

23.878 209297 BB 0.205 1 0.000 SIS

24.244 195983 BB 0.166 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with ant = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O34 — cromatograma do extrato coletado de 330 — 360 min de extracdo do ensaio 2.

Tabela O34 — resultado do cromatograma da amostra de 330 — 360 min de extra¢do do ensaio
2.

External Standard Report

Data File Name Ct\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\ 2C18 . D

Operator : Luis Carlos Page Number 21
instrument 1 5890GC Vial Number :
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line R
Acguired on 1 13 Apr 05 11:23 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 Apr 05 01:35 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount H )
Multiplier i1 ISTD Amount :
Sig. 1 in C:\HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\ 2C18.D
l‘iet Tine Area Type Width Ref# ng/ul | Name
——————————————————— | === | ===mm | ===

8.540 * not found * 1 c20

11.160 * not found * 1 c22

13.840 * not found * 1 cz24

16.579 42800 BB 0.162 1 0.000 C26

18.100 * not found * 1 c27

20.161 261764 BB 0.188 1 0.000 C28

23.091 37406 BB 0.158 1 0.000 STIG

23.848 11512 BB 0.233 1 0.000 30

24.230 111444 BB 0.175 1 0.000 30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found

203



[ B =L - 8

A - Ny

A e —

L - o o

- =y

.—————um
s
v
—y
B
e
22
I
3]
—
-

,
.
o
5
- £
e

l Eﬁ

e

£

r—

—

N - LJ

Figura O35 — cromatograma do extrato coletado de O — 10 min de extracado do ensaio 3.

Tabela O35 — resultado do cromatograma da amostra de O — 10 min de extragdo do ensaio 3.

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\3CL.D

Operator : Luls Carlos Page Number : 1
Instrument : 5BS0 GC Vial Number H
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Fun Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on 1 30 Aug 04 02:42 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 30 Aug 04 03:30 PM Analysis Method : CERAHPL.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C1.D
Pk#‘ Ret Time Area Height | | Width Area %
1 4.554 117070 F 21321 W 0.079 3.1711
2 4.901 10128 2231 VB 0.067 0.2743
3 8.095 11071 1316 BB 0.103 0.2999
4 B.458 11877 1971 BB 0.087 0.3136
5 9,696 15145 755 BB 0.256 0.4102
6 10.993 20286 2712 BB 0.112 0.5495
7 1z.809 17778 1531 BB 0.161 0.4816
8 13.256 28847 4315 BB 0.107 0.7814
9 13.576 l48218 23159 BB 0.102 4.0148
10 15.054 62863 8848 BB 0.110 1.7028
11 15.849 354835 50801 BB 0.108 9.6114
1z 16.114 49392 7248 BB 0.110 1.3379
13 16.358 34052 5159 BB 0.106 0.9224
14 17.303 78432 4572 BB 0.229 2,1245
i5 17.917 528135 56005 BB 0.148 14.3056
16 18.609 56284 5255 BB 0.174 1.5246
17 19.060 1230091 111083 BB 0.170 33.3196
18 19.375 10802 1732 EB 0.110 0.2926
19 20.887 72129 5360 BB 0.2086 1.9538
20 21.578 82816 6478 BB 0.194 2.2432
21 22.001 98398 8967 BB 0.178 2.6653
22 22.720 112349 10583 BB 0.168 3.0432
23 23.203 119241 10281 BB 0.176 3.2299
24 23,481 13658 1798 BB 0.127 0.3700
25 24,202 11859 798 BB 0.218 0.3212
26 25,553 67550 6108 BB 0.174 1.8297
27 26.485 95973 7122 BB 0.201 2.5996
28 27.011 16899 232 BB 0.270 0.4577
29 28.672 100792 7193 BB 0.219 2.7302
30 31.305 21578 1005 BB 0.342 0.5845
31 32.968 28790 1486 BB 0.305 0.7798
32 34.549 23333 712 BB 0.497 0.6320
33 39.135 17591 485 BB 0.556 0.4765
34 41.211 23838 657 BB 0.549 0.6457

Total area = 3691799
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Figura O36 — cromatograma do extrato coletado de 10 — 20 min de extrac¢do do ensaio 3.

Tabela O36 — resultado do cromatograma da amostra de 10 — 20 min de extracdo do ensaio 3.

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANAN 3C2. D

Operator Luis Carlos Page Number : 1
Instrument 5890 Go Vial Number :
Sample Nane CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on : 30 Aug 04 04:02 PM Instrument Method: CERAHF1.MTH
Report Created on: 30 Aug 04 - 04:48 BM Analysis Method : CERAYPIL.,MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C2.D
Pk#i Ret Time | Area Height iTypel Width | Area %
1 4.588 34270 4576 PV 0.105 i.0791
2 10.553 44078 4809 BB 0.124 1.38792
3 12.837 18728 1672 BB 0.139 0.5897
4  13.287 15915 2259 BB 0.100 0.5011
5 13.807 40461 6273 BB 0.102 1.2740
B 15.081 ls872 2813 BB 0.103 0.5942
7 15.876 295442 42371 BB 0.107 9.3024
8 16.147 15455 2330 BB 0.108 0.4866
-9 16.388 12346 1869 BB 0.102 0.3887
14Q 17.311 41482 4023 BB 0.159 1.3061
11 17.944 210431 22151 BB 0.152 6.6257
12 19.107 1472728 132484 BB 0.170 46.3710
13 20.937 140676 10016 BB 0.218 4.4294
14 21.629 152863 12916 BB 0.189 4.8068
i5 22.041 44071 4127 BB 0.170 1.3876
16 22.764 250580 21581 BB 0.178 7.8899
17 23.247 153668 14352 BB 0.172 4.8385
18 24.232 24201 1815 EB 0,201 0.7620
19 24.925 25203 1290 BB 0.324 0.9195
20 25.598 29904 3091 BB 0.154 0.9416
21 26.539 858086 7035 BB 0,184 2.7017
22 28.728 44987 29%4 BB 0.231 1.4165

Total area = 3175967
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Figura O37 — cromatograma do extrato coletado de 20 — 30 min de extrac¢do do ensaio 3.

Tabela O37 — resultado do cromatograma da amostra de 20 — 30 min de extracdo do ensaio 3.

Area Percent Report

Data File Name

op . C:\HPCHEM\ 1\DATANCERACANAN3C3.D
erator

: Luis Carloes Page Number =3

Instrument * 5890 Ge Vial Number t

Sample Name ¢ CERA DE CANA Injection Number :

Run Time Bar cnde. Segquence Line :

Acquired on 31 Aug 04 11:03 AM Instrument Method: CERAHP1.MTH

Report Created on- 31 Aug 04 02:05 PM Analysis Method : CERAHPI ,MTH

Sig. 1 in c: \HPCH'E}!\l\DA‘I‘A\CERACANA\:{CS D
#l Ret Tim | Height ITypeI Width Area %
1 3.044 19646 7624 BV 0.040 0.1264
2 3.715 21280 5889 BV 0.054 0.1369
3 4.542 G80B13 163937 WV 0.061 4.3786
4 4.882 11816 2470 VB 0.069 0.0760
5 6.248 83962 10568 BB 0.108 0.5400
] 8.433 12073 2082 BB 0.085 0.0776
7 10.458 185712 23010 BB 0.115 1.1944
8 10.970 20451 281l BB 0.099 0.1315
=] 12.253 14017 1487 BB 0.130 0.0901
10 12.782 G4774 5714 BB 0.148 0.4166
11 13.226 54276 7476 BB 0.104 0.3491
12 13.548 142653 21814 BB 0.099 0.9175
13 14.536 14352 1933 BB 0.109 0.0923
14 15.030 62272 9037 BB 0.107 0.4005
15 15.836 1099231 159204 BB 0.111 7.0696
1a 16.097 50907 7860 BB 0.103 0.3274
17 16.333 41937 5683 BB 0.115 0.2697
18 16.812 13794 1514 BB 0.134 0.0887
19 17.259 129989 14044 BB 0.137 0.8360
20 17.554 14859 1890 BB 0.122 0.0956
21 17.8%98 625168 63393 BB 0.151 4.0207
22 18.240 17755 2059 BB 0,121 0.1142
23 19.164 7095081 541185 BB 0.192 45,6571
24 20.041 . 20045 2406 BB 0.135 0.1289
25 20.901 T40645 52835 BB 0.208 4.7634
26 21.595 787538 66342 BB 0.187 5.0650
27 21.988 119281 11914 BB 0.167 0.7671
28 22.741 1328054 114036 BB 0.181 8.5413
29 23.205 940439 79884 BB 0.185 6.0483
30 23.818 l3zzz 1453 BB 0.145 0.0850
31 24.178 141540 11395 BB 0.191 0.9103
3z 24.917 112378 5253 BB 0.303 0.7227
33 25,534 92807 9800 BB 0.153 0.5969
34 25.817 46571 6114 BB 0.125 0.2995
35 26.037 24724 3495 BB 0.117 0.1530
36 26.488 444127 35166 BB 0.188 2.8564
37 26.911 16401 2164 BB 0.126 0.1055
38 27,194 73673 8369 BB 0.141 0.4738
39 28.665 129658 8575 BB 0,229 0.8339
40 29.810 36775 2672 BBHA 0.219 0.2365

Total area = 1.55487E+007
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Figura O38 — cromatograma do extrato coletado de 30 — 40 min de extra¢do do ensaio 3.

Tabela O38 — resultado do cromatograma da amostra de 30 — 40 min de extracdo do ensaio 3.

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANAN\3C4.D

Operator : Luis Carlos Page Number 11
Instrument 1t 5890 GC Vial Number H
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Seguence Line :
Acquired on 1 31 Aug 04 02:24 PM Instrument Method: CERAHPL.MTH
Report. Created on: 31 Aug 04 03:37 FM Analysis Method ¢ CERAHP1.MTH
sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C4.D
IPkﬁl Ret. Time Area Height lTypei Width | Area %
1 4.537 267505 56364 PV 0.067 2.6924
2 6.254 49135 6947 BB 0.101 0.4945
3 10.503 95429 11413 BB 0.121 0.9605
4 12.261 10510 1104 BB 0.130 0.1058
5 1z2.788 37685 3343 BB 9.150 0.3793
& 13.231 28594 3880 BB 0.113 0.2878
7 13.557 67967 10636 BB 0.102 0.6841
3 15.037 30186 480% BB 0.098 0.3038
L 15.836 590830 84432 BB 0.108 5.9465
10 1é6.100 24134 3699 BB 0.104 0.2429
11 16.340 21151 32392 BB 0.110 0.2129
12 17.266 85372 9649 EB 0.129 0.8592
13 17.894 404671 38094 BB 0.164 4.0729
14 18.245 16302 1589 BB ©.149 0,1641
15 19.127 4938151 388900 BB 0.192 49,7012
16 20.047 20359 2064 BB 0.153 0.2049
17 20.891 385150 28049 BB 0.209 3.8764
18 21.581 418728 35724 BB 0.183 4.2144
19 21.988 77738 7374 BB 0.172 0.7824
20 22.726 731593 62477 EB D.182 7.3633
21 23.210 787220 67417 BB 0.184 7.9232
22 24.180 105626 8451 BB 0.193 1.0631
23 24,935 17513 2025 BB 0.135 0.1763
24 25.119 10814 1470 BB 0.125 0.1088
25 25.548 59672 6209 BB 0.150 0.6006
26 25.831 35944 4782 BB 0.122 0,3618
27 26.051 24969 3371 BB 0.122 0.2513
28 26.499 390801 33772 BB 0.174 3,9333
29 26.916 10202 1378 BB 0.122 0.1027
30 27.206 56728 6263 BB 0.144 0.5710
31 28.056 17260 1041 BB 0.236 0.1737
32 2B.6B0 87425 6478 BB 0.211 0.8799
33 29.836 30321 2394 BBA 0.205 0.3052

Total area = 9935684

207



E
i

"B = 1

A = il 1

B Tl

Figura O39 — cromatograma do extrato coletado de 40 — 50 min de extracdo do ensaio 3.

Tabela O39 — resultado do cromatograma da amostra de 40 — 50 min de extra¢do do ensaio 3.

Area Percent Report

©:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\ 3C5 . D

Data Fils Name H]
Operator : Luis carlos Page Humber : 1
Instrument : 5890 GC vial Number H
Sample Nane : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line g
Acquired on : 31 Aug 04 02:50 FM Instrument Method: CERAHPL,MTH
Report Created on: 31 Aug 04 D4:39 PM Analysis Method : CERAHP1.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C5.D
Pk# l Ret Time | Area | Height 'Iypel width | Area %
&) 4.579 38277 4945 BV 0.107 0.6583
2 10.541 46424 4457 BB 0.135 0.7984
3 12.287 10604 652 BB 0.206 0.1824
A 12.816 16572 14192 BB 0.146 0.2850
5 13.262 14586 1877 BB 0.100 0.2508
6 13.882 33102 5022 BB 0.094 0.5693
7 15.063 18840 2782 BB 0.110 0.3240
8 15.859 336249 47709 BB 0.111 5.7825
9 16.125 11790 1876 BB 0.102 0.2027
10 16.369 13408 1999 BB 0.110 0.2306
11 17.292 51475 5633 BB 0.142 0.8852
1z 17.922 236402 23915 BB 0.147 4.0654
13 19.119 2998760 249426 BB 0.187 51.5695
14 20.920 240093 16488 BB 0.214 4.1289
15 21.610 242895 20290 BB ©.188 4.1771
16 22.020 ’ 48389 4628 BB 0.169 0.8321
17 22.742 431611 35862 BEB 0.185 7.4224
18 23.234 519051 44001 BB 0.180 B8.9261
1% 24,211 75799 5979 BB 0.198 1.3723
20 24.962 11779 1335 BB 0.143 C.2026
21 25.575 34398 3643 BB 0.153 0,.5915
22 25.859 17127 2256 BB Q.127 0.2945
23 26.076 16203 2104 BB 0.127 0.2786
24 26.527 255535 22541 BB 0.173 4.3944
25 27.230 25788 2867 BB 0.1314 0.4435
26 28.718 : 49994 3622 BB 0.215 0.8597
27 29.872 15837 1326 BBA 0.184 0.2723

Total area = 5814989
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Figura O40 — cromatograma do extrato coletado de 60 — 70 min de extrac¢do do ensaio 3.

Tabela O40 — resultado do cromatograma da amostra de 60 — 70 min de extracdo do ensaio 3.

Area Percent Report

Data File Name 1 \HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\3C7 . D

Operator : Luis Carlos Page Number t 1
Instrument : 5890 GC vial NHumber H
gample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acguired on : 31 Aug 04 04:50 PM Instrunent Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 01 Sep 04 08:04 AM Analysis Method : CERAHP1 .MTH
Sig. 1 in Ci\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C7.D
IPK#{ Ret Time Area Height ’I‘y};:e1 Width | Area % |
1 10.607 18944 1725 BB 0.136 0.5791%
2 13.594 15157 2277 BB 0.097 0.4633
3 15.075 10055 1523 BB 0.103 0.3074
4 15.866 184161 26440 BB 0.111 5.6296
5 17.308 30108 3266 BB 0.148 ¢.9204
& 17.938 134674 13822 BB 0,154 4.1169
7 19.106 1768615 150518 BB 0.182 54.0649
] 20.932 116524 7872 BB 0.222 3.5620
9 21.624 113171 9416 BB 0.188 3.4595
10 22.040 31619 2944 BB 0.172 0.9666
11 22.762 216240 17470 BB 0.191 6.6103
12 23.252 330332 27702 BB 0.186 10,0980
13 24.230 51003 3811 BB 0.202 1.5591
14 25.601 22570 2448 BB 0.147 0,6900
15 26.101 10946 1424 BB ¢.127 0.3346
1e 26.544 171606 15702 BB 0.167 5.2458
.17 27.251 13401 1508 BB 0.142 0.4097
i8 28.742 32151 2325 BB 0.214 0.9828

Total area = 3271279
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Figura O41 — cromatograma do extrato coletado de 70 — 80 min de extrac¢do do ensaio 3.

Tabela O41 — resultado do cromatograma da amostra de 70 — 80 min de extragdo do ensaio 3.

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3CS.D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument : 58%0 GC Vial Number
Sample Name t CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line :
Acquired on : Ol Sep 04 09:06 AM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 01 Sep 04 09:52 AM Analysis Method : CERAHPL.MTH
S8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3CS.D .
Pk#] Ret Time | Area Height Typel width | Area %
‘L 12.242 11704 283 BB 0.495 0.3517
13.531 13429 1900 BB 0.10¢ 0.4035
3 14.520 12320 509 BB 0.296 0.3702
4 15.799 184853 24506 BB ¢.114 5,5547
5 16.428 116999 4985 BB 0.313 3.5158
6 17.228 28815 3160 BB 0.143 0.8659
2 17.838 255918 19243 BB 0.200 7.6902
8 19.000 1611104 142203 BB 0.172 48.4127
9 20.807 30261 3923 BB 0.141 0.9093
10 21.500 79717 6618 BB 0.192 2.3955
11 21.930 27050 2460 BB 0.175 0.8128
12 22.656 179028 14494 BB 0.192 5.3797
13 23,155 311553 26604 BB 0.185 9,3620
14 24.137 41712 3136 BB 0.197 1.2534
15 25.155 21345 1789 BB 0.201 0.6414
16 25.514 16229 1799 BB 8.150 0.4877
17 26.469 222363 16467 BB 0.202 6.681%
18 28.530 122776 7536 BB 0.250 3.6893
19 29.274 14684 1055 BB 0.222 0.4415
20 29.772 25986 1721 BBA 0.246 0.7809

Total area = 3327857
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Figura O42 — cromatograma do extrato coletado de 80 — 90 min de extrac¢do do ensaio 3.

Tabela O42 — resultado do cromatograma da amostra de 80 — 90 min de extracdo do ensaio 3.

Area Percent Report

bata File Nane C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3CY,D

Operator 1 Luis Carlos Page Number 1
Instrument 3 5890 GC vial Nunber H
Sample Name : CERA DE CANA Injecticn Number :
Run Time Bar Code: Seguence Line H
Acquired on : 01 Sep 04 0©02:23 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: (1 Sep 04 03:21 PM Analysis Method : CERAHP1.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C9.D
lPk# Ret Time Aresa Height "I‘ype' Width | Area %
1 13.594 12283 1869 BB 0.102 0.4390
2 15.869 154383 22415 BB 0.111 5.5173
3 17.313 36132 3172 BB 0.169 1.2913
4 17.940 124067 12416 BB 0.154 4.4338
5 19.100 1590284 132176 BB 0.188 56.8329
6 20.93¢0 75664 4851 BB 06.228 2.7040
7 21l.629 68495 5644 BB 0.194 2.4478
8 22.04¢ 32175 2857 BB 0.178 1:1499
9 22.763 142101 11099 BB 0.199 5.0784
10 23.253 306911 25397 BB 0.186 10.9683
11 24.240 45965 3328 BB 0.209 1.6427
12 25.611 20517 2189 BB 0.152 0.7332
13 26.552 160923 14280 BB 0.175 5.7510
14 28.754 28277 1984 BE 0.223 1.0106

Total area = 2798176
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Figura O43 — cromatograma do extrato coletado de 90 — 120 min de extracdo do ensaio 3.

Tabela O43 — resultado do cromatograma da amostra de 90 — 120 min de extracdo do ensaio
3.

Area Percent Report

Data File Name c;\HPcaEM\l\mTA\CERACANA\scm.D

Operator : Luls carlos Page Number i1
Instrument 3 5890 GC Vvial Number H
Sample Nanme : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar code: Sequence Line t
Acquired on : 02 Sep 04 02:13 PM Instrument Method: CERAHPI.MTH
Report Created on: o2 Sep 04 02:59 PM 2nalysis Method : CERAHPL.MTH
Sig. 1 in C : \HPCHEM\ 1\ DATA\ CERACANA\3C10.D
Pk#l Ret Time Area Height Typel Width | Area %
1 10.590 15435 1371 BB 0.137 0.4006
2 13,225 11351 1611 BB 0.100 0.2946
3 13.547 35236 5464 BB 0.101 0.9145
4 15.027 15080 2382 BB g.097 0.3914
5 15.819 240347 34249 BB 0,113 6.2376
6 16.087 13199 2069 BB 0.i02 0.3425
7. 16.331 13784 1739 BB 0.115 0.3318
8 17.257 39194 4205 BB 0.148 1.0172
9 17.874 191405 19373 BB 0.154 4.9674
10 18.232 10893 1108 BB 0.164 0.2827
11, 15.0412 2089745 173403 BB 0.187 54.23413
12 20.847 22002 6037 BB 0.230 2.3877
13 21,541 g 87840 7211 BB 0.196 2.2797
14 21.966 48650 4346 BB 0.177 1.2626
15" 22.686 174461 13473 BB 0.199 4.5277
16 23.191 392433 31142 BB 0.192 10.1846
17 24.170 49003 3702 BB 0.198 1.2718
pE:] ‘25.547 31333 3268 BB 0.155 0.8132
19 25.820 10250 1448 BB 0.117 0.2660
20 26.040 12668 1604 BB 0.131 0.3288
21. 26.503 209485 18372 BB 0.174 5.4367
22 27.198 15242 1844 BB 0.137 0.39586"
23 28.6396 35668 2588 BB 0.2123 G.9257
24 29.847 19477 1544 BBA 0,210 0.5055

Total area = 3853181
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Figura O44 — cromatograma do extrato coletado de 120 — 150 min de extrag¢do do ensaio 3

Tabela O44 — resultado do cromatograma da amostra de 120 — 150 min de extra¢do do ensaio
3.

Area Percent Report

Data File Name €:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\ 3C11.D

Operator 1 Luis Carlos Page Number : 1

Instrument : 5890 GC Vial Number 3

Sample Name ¢ CERA DE CANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line H

Acquired on : 02 Sep B84 03:13 PM Instrument Method: CERAHPIL.MTH

Report Created on: 02 Sep 04 04:02 PM Analysis Method : CERAHPI.MTH

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C11l.D

ka#J Ret Time Area | Height Typel width Area %

1 10.603 13255 1152 BB 0.145 0.3385
2 13.580 20914 3137 BB 0.103 0.5342
3 15.057 17918 2655 BB 0.107 0,4576
4 15.853 247146 35081 BB 0.110 6.3123
5 16.367 16341 2178 BB 0.120 0.2174
6 17.292 48526 4456 BB 0.167 1.2394
7 17.917 234539 23797 BB 0.155 5.9903
8 19.093 2303170 191000 BB 0.186 58.8249
9 20.904 168823 1664 BB 0.167 0.4312
10 21.585 30133 2586 BB 0.187 0.7696
11 22.017 69659 5850 BB 0.188 1.77%2
12 22.738 75806 5611 BB 0,202 1.9361
13 23.235 439548 35040 BB 0.194 11,2264
14 24.217 45922 3227 BB 0.213 1.12729
15 25.590 36641 3714 BB 0.160 0.9358
16 26.086 12940 1665 BB 0.125 0.3305
17 26,535 222639 19926 BB 0.173 5.6864
18 28,735 48591 3421 BB 0.221 1.2411
19 29.889 14726 1312 BBA 0.191 0.3761

Total area = 3915299
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Figura O45 — cromatograma do extrato coletado de 150 — 180 min de extracdo do ensaio 3.

Tabela 045 — resultado do cromatograma da amostra de 150 — 180 min de extra¢do do ensaio
3.

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\ 3€12.D

Operator : Luis Carlos Page Number £ 1
Instrument : 5890 GC Vial Number H
Sample Nanme : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line B
Acquired on ¢ 02 Sep 04  04:16 PM Instrument Method: CERAHPL.MTH
Report Created on: 03 Sep 04 07:51 AM Analysis Method : CHRAHP].MTH
8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C12,D
ij_![ Ret Time Area Height Typel width | Area %
1 10.615 25439 2246 BB 0.148 0.7333
2 11L.00%9 10429 1252 BB 0.116 0.30086
3 13.264 13149 1897 BB 0.105 0.37%90
4 13,588 49645 7629 BB c.:02 1.4211
5 15.065 - 20759 3054 BB 0.107 0.5984
6. 15.863 241289 3509C BB 0.109 6.9554
7 16.125 16758 2494 BB 0.109 0.4831
& 16.378 15779 2089 BB 0.118 0.4549
9 17.296 32072 3698 BB 0.135 0.92458
10 17.932 222943 22003 BB 0.1863 6.,4265
11 19.093 1925098 158940 BB 0.185 55.4528
12 20.914 37965 3280 BB 0.183 1.0944
13 21.598 49378 451C BB 0.17%9 1.4234
14 22.027 56231 4790 BB 0.186 1.6209
15 22.748 105857 8365 BB 0.191 3.0514
16 23.243 347879 27735 BB 0.193 10,0279
17 24.228 37186 2624 BB 0.211 1.071¢
18 24.959 10643 796 BB G.186 0.3068
19 25.594 32880 3283 BB 0.162 0.9478
20 26.542 172981 15326 BB 0.174 4,9855
21 28.744 44763 3188 BB 0.220 1.2903

Total area = 3469095

214



Ll -}

- L _ ]

- ——

Figura O46 — cromatograma do extrato coletado de 180 — 210 min de extra¢do do ensaio 3

Tabela 046 — resultado do cromatograma da amostra de 180 — 210 min de extra¢do do ensaio
3.

Area Percent Report

Data File Name i C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C13.D
Operator : ILuis Carles Page Number + 1
Instrument : 5890 GC Vial Number :
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number 3
Run Time Bar Code: Sequence Line H]
Acqguired on : 03 Sep 04 08:44 AM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 03 Sep 04 10:10 AM Analysis Method ¢ CERAHPI.MTH
Sig. 1.in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C13.D
Pk#l Ret Time Area | Height Typal Wwidth i Area %
— ——— sttt
1 10.542 13348 1305 BB 0.142 0.3940
2 12.215% 15616 719 EB 0.273 0.4610
3 13,187 13522 1458 BB 0.138 0.3992
4 13.511 44561 €470 BB 0.10Q9 1.315%
5 14.990 20060 2950 BB 0.105 0.5822
6 15.781 210736 28897 BB 0.113 6.2211
7 16.043 13920 2114 BB 0.105 0.4109
2] 16.337 116530 5321 BB 0.287 3.4401
9 17.199 25542 2911 BB 0.132 0.7540
10 17.824 491196 29595 BB 0.236 14.5005
11 18,966 1463971 124275 BB 0.175 43,2177
12 21.452 33178 2854 BB 0.169 0.9795
13 21.902 50062 A311 BB 0.186 1.4779
14 22,620 84659 6594 BB 0.195 2.4992
15 23.124 257444 20464 BB 0.195 7.6000
16 24.104 24931 1820 BB 0.209 0.7360
17 25.130 - 47050 3276 BB 0.229 1.2890
18 25.494 21019 2369 BB 0.146 0.6205
19 26.440 174785 12643 BB 0,204 5.1598
20 26.838 16178 1100 BB 0.221 0.4776
21 28.495 208291 13325 BB 0.241 6.1489
22 26.253 15157 1157 BB 0.211 . 0.4475
23 29.738 25680 1668 BBA 0.245 0.7581

Total area = 3387436
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Figura O47 — cromatograma do extrato coletado de 210 — 240 min de extracdo do ensaio 3.

Tabela O47 — resultado do cromatograma da amostra de 210 — 240 min de extra¢do do ensaio
3.

Area Percent Report

Data File Name  : C3:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C14.D

Operator : Luis Carlos Page Number : 1

Instrument : B89C GC Vial Number

Sanple Name : CERA DE CANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line :

Acquired on ;i 03 Sep 04 10:25 AM Instrument Method: CERAHP1.MTH

Report Created on: 03 Sep 04 11:12 AM Analysis Method : CERAHPL.MTH

5ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C14.D

Ret Time | Area | Height Type| Width | Area %

10.571 15764 1478 BB 0.135 0.5999
12.235 14987 901 BB 0.213 0.5703
13.533 36510 5614 BB 0.100 1.3893
15.012 17105 2701 BB 0,100 0.6509
15.804 189581 27506 BB 0.110 7.2142
16.073 15600 2415 BB 0.106 0.5936
16.312 14748 1990 BB 0.117 0.5612
17.230 23044 2661 BB 0.136 0.8769
17.852 218917 21689 BB 0.159 8.3305
18,999 1427291 118478 BB 0.189 54,3130
20.806 . 23946 2022 BB ©0.187 0.9112
21.499 39039 3194 BB 0.187 1.4856
21.933 52450 4383 BB 0,187 1.9952
22.649 69757 5356 BB 0.1%9 2.6545
23.155 238606 18705 BB 0.200 9.0797
24,138 22264 1514 BB 0.221 0.8472
25.522 32481 2985 BB 0.175 1.2360
26.475 116400 103%3 BB 0.171 4.4294
28.653 48318 3543 BB 0.211 1.8387
29.811 11088 851 BBA 0.212 0.4219

Total areca = 2627897
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Figura O48 — cromatograma do extrato coletado de 240 — 270 min de extracdo do ensaio 3.

Tabela 048 — resultado do cromatograma da amostra de 240 — 270 min de extra¢do do ensaio
3.

Area Percent Report

Data File Name €1 \HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\3C15.D

Operator Luis Carles Page Number 55t
Instrument : 5890 GC vial Number E
Sample Name : CERA DE CANA Injecticn Number :
Run Time Bar Code: Seguence Line 4
Acquired on : 03 Sep 04 11:26 AM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 03 Sep 04 01:46 FM Analysis Method : CERAHP1.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C15,D
Pk#i Ret Time Area Height Typel Width Area %

1 15.790 85584 12189 BB 0.112 6.4625

2 17.212 12667 1431 BB 0.13% £.9565

3 17.833 119082 12252 BB 0.149 8.9919

4 18.959 795186 67338 BB 0.181 60,0427

5 21.905 35583 2863 BB 0.199 2.6869

6 22.632 11437 743 BB 0.230 0.8636

7 23.130 146240 11648 BB 0.196 11.0427

8 25.502 21528 1987 BB 0.171 1.6256

9 26.453 72750 6766 BB ¢.166 5.4934

10 28.634 24290 1795 BB 0.211 1.8342

Total area = 1324318

217



e ||

Figura O49 — cromatograma do extrato coletado de 270 — 300 min de extracdo do ensaio 3.

Tabela 049 — resultado do cromatograma da amostra de 270 — 300 min de extra¢do do ensaio
3.

Area Percent Report

Data File Name €3 \HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\ 3C16 .D

Operator : Luis carlos Page Number $ 1
Instrument * 5890 @C Vial Number H
Sample Name ¢ CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Seguence Line :
Acquired on 3 03 Sep 04 01:59 PM Instrument Method: CERAHPI.MTH
Report.Created on: 03 Sep 04 02:45 PM Analysis Method CERAHPI1 .MTH
Sig. 1 in c;\HPcHEM\l\DATA\CERACANA\GCM.D
'Pk#' Ret Time | Area | Height I'I'ype' Width | Area % |

1 12.206 22882 499 BB 0.549 1.9978

2 14.780 13667 585 BB 0.285 1.1933

3 15.791 66573 8062 BB 0.123 5.8122

4 17.829 111259 9507 BB 0.174 9.7136

5 18,948 598669 45072 BB 0.197 52.2675

3 21.892 26783 2188 BB 0.183 2.3383

7 22.607 17748 978 BB 0,268 1.5495

8 23.129 106233 8l49 BB C.206 9.2748

9 24.234 15251 881 BB 0.250 1.3315

10 25.478 28764 2057 BB 0.227 2.5113

11 26.461 68379 5926 BB 0.179 5.969%

12 28.620 69185 4892 BB 0.217 6.0403

Total nfea = 1145393
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Figura O50 — cromatograma do extrato coletado de 300 — 330 min de extrac¢do do ensaio 3.

Tabela O50 — resultado do cromatograma da amostra de 300 — 330 min de extra¢do do ensaio
3.

Area Percent Report

Data File Name i C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C17.D
Qperator : Luis Carlos Page Number HE Y
Instrument : 5890 GC Vial Number H
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Rurt Time Bar Code: Sequence Line 5
Acqguired on i 03 Sep 04 02:43 PH Instrument Method: CERAHPL,MTH
Report Created on: 03 Sep 04 63339 DM Analysis Method : CERAHP1.MTH
sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3C17.D
'Pk#l Ret Time : Area Height Type! Width 1 Area %

1 15,803 48491 7054 BB 0.109 6.2877

2 17.858 78565 7652 BB 0.156 10.1872

3 18.983 454047 37433 BB 0.188 58.8748

4 21.955 20726 1694 BB 0.192 2.6875

5 22.672 12713 920 BB 0.206 1.6485

6 23.170 81746 6542 BB 0.191 10.5998

7 25.547 14098 1301 BB 0.172 1.8281

8 26.497 42634 3923 BB 0.170 5.5282

kd 28.686 18187 1243 BB 8.229 2.3582

Total area = 7712086
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Figura O51 — cromatograma do extrato coletado de 330 — 360 min de extracao do ensaio 3

Tabela O51 — resultado do cromatograma da amostra de 330 — 360 min de extra¢do do ensaio
3.

Area-Percent Report

Data File Name €:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\ 3C18.D

Operator : Luis Carlos Page Nunber HEN Y
Instrument T 5890 GC Vial Number H
Sample Name : CERA DE CANA  Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line )
Acquired on : 03 Sep 04 03:42 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 03 S&p 04 04:35 PM Analysis Method : CERAHP1.MTH
S8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATAN\CERACANA\3C18.D
’Pkil Ret Time | Aren | Helght ITypeI wWidth | Area %
1 4.582 15736 2195 PV 0.100 0.28567
2 10.530 35963 3192 BB 0.156 0.5866
3 10.984 16073 2055 BB 0.117 0.2622
4 12.272 1lz98 1269 BB 0.126 0.1843
5 12.797 11596 1017 BB 0.159% 0.1891
6 13.247 24476 3562 BB 0.105 0.3992
7 13.567 87269 13345 BB 0.103 1.4234
8 15.048 58831 8615 BB 0.109 0.9595
9 15.846 470883 67312 BB 0.110 7.6802
10 16,111 28438 4453 - BB 0.101 0.4638
11 16.354 o 46746 6332 BB 0.118 " 0.7624
12 17.273 58170 6546 BB 0.137 0.9488
13 . 17.913 690879 68056 BB 0.154 11.2684
14 192.097 3086744 252930 BB 0.188 50.3455
15 20.888 103528 6724 BB 0.220 1.6885
16 21.576 87195 8199 BB G.181 1.5853
17 22.000 168939 14002 BB 0.190 2.7554
18 22.723 174343 14109 BB 0.191 2.8436
19 23.221 470444 37120 BB 0.199 7.6730
20 24.203 44152 3326 BB 0.202 0.7201
21 24,926 5 14950 1143 BB 0.193 0.2438
22 25.577 85583 | 8388 BB 0.161 1.3959
23 26.523° 2035632 18068 BB 0.173 3.3196
24 27.747 11060 969 BB 0.180 - 0.1804
25 28.724 g 85783 &064 BB 0.219 1.389)1
26 29.372 14802 1131 BB 0.208 0.2431
27 29.867 ’ 13611 1177 BBA 0.195 0.2220

Total area = 6131123
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Figura O52 — cromatograma do extrato coletado de O — 10 min de extracado do ensaio 4.

Tabela O52 — resultado do cromatograma da amostra de O — 10 min de extragdo do ensaio 4.

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANAN4CL.D

Operator : Luis Carlos Page Number ER §
Instrument : 5890 GC Vial Number B
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line B
Acquired on : 10 Aug 04 04120 PM Instrument Method: CERAHPL.MTH
Report Created on: 10 Aug 04 05:07 PM analysis Method : CERAHP1.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C1.D
Pk#l Ret Time Area Height }Ty‘pel Width | Area %
1 6.239 13622 6130 BB 0.041 0.3416
2 8.074 14051 1675 BB 0.112 0.3524
3 8.4358 15589 26.4 BB 0.090 0.3910
4 10.490 14840 3960 BB 0.061 0.3722
5 10.970 27908 353% BB 0.108 0.6999
[ 12.774 33232 2904 BB 0.151 0.8335
7 13,22 34032 4928 BB 0.108 0.8535
:1 13.545 180377 28060 BB 0.102 4,5238
9 15.01%9 74688 11417 BB 0.103 1.8731
e 15,810 394632 £8278 BB 0.108 9.8972
11 16.079 58225 8697 BB 0.108 1.4603
12 16.320 43574 6575 BB 0.106 1.0828
13 17.231 31438 4077 BB 0.125 0.7884
14 17.870 698442 73183 BB 0.149 17.5166
i5 19.010 1455163 132900 BB 0.162 36.4949
16 19.325 17960 2498 BB 0.125 0.4504
17 20.812 65874 5054 BB 0.196 1.6521
I8 21.500 92062 7391 BR 0.]184 2.3089
19 21.931 146793 12716 BB 0.173 3.6815
20 22.649 128065 11791 BB 0.171 3.2118
21 23.144 119389 11947 BB 0.161 2.9942
22 235,419 18973 2337 BB 0.133 0,4758
23 23.800 10057 773 BB 0,213 0.2522
24 25,500 61990 6862 BB 0.147 1.5547
25 26.432 62208 5338 BB 0.174 1.5602
26 27.141 218505 1365 BB 0.219 0.5393
27 28.602 69895 5238 BB 0.205 1.7529
28 31.182 12075 594 BB 0.318 0.3028
29 32.794 12341 683 BB 0.281 0.3095
30 34.370 11237 498 BB 0.353 0.2818
31 40.935 47074 1238 BB 0.584 1.,1806

Total area = 3987308
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Figura O53 — cromatograma do extrato coletado de 10 — 20 min de extra¢do do ensaio 4.

Tabela O53 — resultado do cromatograma da amostra de 10 — 20 min de extragdo do ensaio 4.

Area Percent Report

Data File Name 4 \HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANAN\4C2-E.D

operator : Luis carles Page Number ol

Instrument ¢ 5890 GC Vial Number &

Sample Name t Cera de Cana Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line. =z

Acquired on : 03 Aug 04 02:10 BPM Instrument Method: CERAHF1.MTH

Report Created on: 03 Aug 04 05:01 PM Analysis Method : CERAHP1.MTH

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C2-E.D )

IPHI Ret Time Area Height lTypel Width [ Area %

1 5,088 ! 17731 5086 BB 0.056 0.4083
2 6.221 23703 8508 BB 0.048 0.5458
3 6.519 30459 4717 BB 0.096 0.7013
4 7.696 14354 2176 BB 0.105 0.3305
5 8,072 16593 2208 BB 0.106 0.3821
6 8.675 10221 1310 BB 0.112 0.2353
7 8.903 14574 1720 BB 0.126 0.3356
] 1N.470 FERT % 8700 EB 0.126 1.8177
9 10.951 23904 2610 BB 0.125 0.5504
i0 11.423 10065 10%0 BB 0.130 0.2317
11 12.753 45175 3961 BB 0.149 1.040L
12 13.205 35572 4900 BB 0.113 0.8190
13 13.529 136433 21435 BB 0.099 3.1414
14 15.005 52617 7926 BB 0.106 1.2115
15 15.796 430375 63513 BB 0.109 9.9097
16 16.062 47443 7118 BB 0.108 1.u924
17 16.303 32491 5003 EB 0.105 0.7481
18 17.212 IR0ET 4767 BB 0.123 0.8769
19 17.847 533932 56674 BB 0.145 12.2937
20 18.992 166A124 151175 BB f,168 38.3622
21 19.304 11911 1798 BB 0.117 0.2743
22 20.790 100539 7447 EB 0,206 (243149
23 21.478 128414 10754 BB 0.189 2.9567
24 21.912 116415 10192 BB 0.182 2.6804
25 22.630 188566 17418 BB 0,171 4.3417
26 23.124 138078 13529 BRB 0.166 3,1792
27 23.398 16488 2170 EB 0.128 0.3796
28 24.778 33977 1409 BB 0.336 0.7823
29 25.477 58543 6079 BB 0.155 1.3479
30 26.415 82697 6438 BB 0.188 1.5041
3l 27.126 299383 2113 BB 0.208 0.6904
32 28.578 74717 4881 BB 0.224 1.7204
33 32,753 12247 700 BB 0.277 0.2820
34 40.880 58146 1487 BB 0.603 1.3388
35 43.384 33623 653 BB 0.763 0.7742

Total area = 4343141
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Figura O54 — cromatograma do extrato coletado de 20 — 30 min de extra¢do do ensaio 4.

Tabela O54 — resultado do cromatograma da amostra de 20 — 30 min de extracdo do ensaio 4.

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C3.D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument 1 5B20 GC vial Number :
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on i 11 Aug 04 08:07 aM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 11 aug 04 04:38 PM Analysis Method : CERAHP1.MTH
Sig. 1. in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C3.D
Pk# Ret Time Area Height Typel Widtn | Area %
1 4.466 149590 37965 PV 0.059 1.930%
2 6.176 31679 3994 BB 0.l1l08 1.0442
3 10.408 49051 6225 BB 0.099 1.6168
4 12.685 25613 2311 BB 0.146 0.8443
5 13.145 15428 1971 BB 0.104 0.5085
6 13.465 31070 4862 BB 0.088 1.0242
7 14.838 15416 2326 BB 0.108 0.5081
8 15.728 241642 35380 EB 0.107 7.9652
9 16.993 11786 1832 BB 0.103 0.3885
10 16.234 13312 1650 BB 0.124 0.4388
J1 17.130 32122 3572 BB 0,133 1.0588
12 17.747 184841 19378 BB 0.147 6.0929
13 18.877 1321523 119719 BEB 0.170 43,5612
14 20.650 120302 8667 BB 0.210 3.9655
15 21,354 135110 11174 BB o0.1%0 4.4536
16 21.793 39579 3578 BB 0.179 1.3046
17 22.514 214885 19060 BEB 0.180 7.0826
18 23.020 149445 13824 BB 0,170 4,9261
is 24.758 20639 944 BB 0.287 0.6803
20 25.391 224190 2403 BB 0.151 0.7387
21 26.331 95081 7620 BB 0.183 3.1341
22 27.025 23405 2547 BB 0.148 0.7718
23 28.475 43603 2893 BB 0.232 1.4373
24 . 34,222 . . 13526 546 BB 0.388 0.4465
25 40.662 32658 807 BB 0.606 1.0765

Total area = 3033715

223



- pesay |

e,
| i
I . 1 Eh I gﬁ
; 1 | 3 o
| | |k
E T | : . n
I ad [
] = ] f T
A eean | 3 § ¥ I Bl [} T.Tl {}- ¢ : ]
L} f de bRl il sRAL B BT
=
- e i LN T

Figura O55 — cromatograma do extrato coletado de 30 — 40 min de extra¢do do ensaio 4.

Tabela O55 — resultado do cromatograma da amostra de 30 — 40 min de extragdo do ensaio 4.

Area Percent Report

Data File Name : C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C4.D

Operator : Luis Carlos Page Numbexr Hok

Lostrument : 5890 GC vial Number H

Sample Name i CERA DE CANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line H

Acquired on i 26 Aug 04 10:57 AM Instrument Metheod: CERAHF1.MTH

Report Created on: 26 Aug 04 11:46 AM Analysis Method : CERAHP1.MTH

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C4.D

IPk#I Ret Time Area Height 'I‘ypel width | Area %

1 4.529 23266 2818 BB 0.113 1.1375
2 10.460 27205 3215 BB 0.115 1.3301
3 12.739 13180 1191 BB 0.156 0.6444
4 15.777 121565 17707 BB 0.106 5.9434
8 17.201 22136 2219 BB 0.154 i.0823
6 17.817 66552 G858 BB 0.149 3.2538
7 18.946 987357 87714 BB 0.175 48,2728
8 20.752 108620 7628 BB 0.214 5.3105
9 21.452 118750 9773 BB 0.190 5.8058
10 21.885 14389 1384 BB 0.171 0.7035
i1 22.605 196201 17446 BB 0.173 9.5925
12 23.107 152818 13262 BB 0.181 7.4714
i3 24.850 16578 880 BB 0.252 0.81C5
14 25,469 11791 12i8 BB 0.161 0.5765
i5 25.738 11159 1375 BB 0.134 0.5456
16 26.421 93421 7742 BB 06.179 4.5674
17 27.121 25486 2651 BB 0.152 1.2460
18 28.581 22676 1657 BB 0.214 1.1088
i9 29.729 12220 795 BB 0.232 0.5975

Total area = 2045369
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Figura O56 — cromatograma do extrato coletado de 40 — 50 min de extrac¢do do ensaio 4.

Tabela O56 — resultado do cromatograma da amostra de 40 — 50 min de extracdo do ensaio 4.

Area Percent Report

pata File Name C: \HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\4C5 .D

Operator : Luis cCarlos Page Number i1
Instrument ; BB9O GO Vial Humber .
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acgquired on : 26 Aug 04 11:53 AM Instrument Method: CERAHPIL.MTH
Report Created on: 26 Aug 04 01:38 PM Analysis Method : CERAHPL.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\A4CS.D
kail Ret Time Area Height TypeE Width | Area ¥
1 3,705 11648 3325 PV 0.054 0.1068
2 4.522 373080 92405 WV 0.061 3.4202
3 6,238 117365 14592 BB 0.112 1.0789
4 6.523 17601 3497 BB 0.074 0.1614
5 10.484 111641 14291 BB 0.116 1.0235
5 12.763 56677 4973 BB 0.154 0.5196
7 13,210 34414 4335 BB 0.123 0.3155
8 13.539 76326 1176% EB 0.103 0.6957
9 15.019 36596 5352 BB 0.109 0.3358
10 15.813 608720 29054 BB 0.105 5.5804
11 16.076 26604 ’ 4098 BB 0.106 0.2439
1z 16.321 24715 3871 BB 0.103 0.2266
13 17.234 108410 10740 BB 0.154 0,9938
14 17.867 426719 44566 BB 0.153 3.911%
18 18.219 13939 1525 BB 0.139 0.1278
16 19.094 4941152 404884 BB 0.178 45,2974
17 20.006 25438 2712 BB 0.152 0.2332
is8 20.849 489532 34296 BB 0.213 4.4877
19 21.535 506213 43190 BB 0.184 4.6408
20 21,951 93988 9087 BB 0.165 0.8616
21 22.690 853106 75347 BB 0.180 7.8207
22 23.172 839334 72468 BB 0.183 7.6945
23 24.138 54131 3979 BB 0.193 0.4962
24 24.575 11420 1582 BB 0.118 0.1048
25 24.897 22193 2650 BB 0.137 0.2034
26 25,509 64269 6758 BB 0.156 0.5892
27 25.790 57407 7301 BB 0.130 0.5263
28 26.008 28576 3944 BB 0.121 0.2620
29 26.461 490606 41473 BB 0.178 4.4976
30 26.874 13813 1870 BB 0.123 0.1266
31 27.169 121313 13093 BB 0.146 1.1121
az 27.982 15816 1136 BB 0.206 0.1459
33 25.638 Tea4a7 5945 BB 0.201 0.6990
34 29.772 65565 4449 BB 0.227 0.60L1
a5 32.840 20716 1035 BB 0.304 0.1899
36 34.444 22796 906 BB 0.373 0.2090
37 41.065 50049 1213 BB 0.627 0.4588

Total area = 1.09082E+007
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Figura O57 — cromatograma do extrato coletado de 60 — 70 min de extracdo do ensaio 4.

Tabela O57 — resultado do cromatograma da amostra de 60 — 70 min de extracdo do ensaio 4.

Area Percent Report

Data File Name t C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C7.D

Operator : Luis Carlos Page Number i1
Instrument T 5890 GC Vial Number H
Sample Name ¢ CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar code: : sequence Line H
Avguired on t 26 Aug 04 01:58 PM Instrument Method: CERAHP!.MTH
Report Created on: 26 Aug 04 02:46 FM Analysis Method : CERAHP1.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4AC7.D
. Pkfi Ret Time | Area Helight Typel width | Area %
1 4.546 58425 7361 BV 0.106 1.4698
2 6.261 10953 1172 BB 0.118 0.2755
3 10,487 26454 2652 BB 0.142 0. 6655
4 12.771 1078 952 BB 0.140 0.2696
5 13.203 . 10278 1357 BB 0.089 0.2586
6 13.536 21809 3373 BB 0.096 0.5486
7 15.00% 12173 1855 BB 0.106 0.3062
8 15.806 207451 28940 BB 0.111 5.2187
9 16.315 14900 1740 BB 0.128 0.3748
10 17.232 37318 3748 BB 0.152 0.9388
11 17.846 210518 20181 BB 0.159 5.2958
12 18.203 11649 885 BB 0.186 0.2931
13 19.009 1858229 154809 BB 0.184 46,7459
14 20.808 144471 10002 BB 0.219 3.6343
15 21.502 141003 11722 BB 0.13%0 3.5471
16 21.931 50957 4558 BB 0.178 1.2819
i7 22.651 282073 24314 BB 0.178 7.0959
‘18 23.151 350975 30097 BB 0.183 8.8292
19 24.124 39299 2647 BB 0.216 0.9886
20 25.505 29347 3168 BB 0.151 0.7383
21 25.781 22679 2995 BB 0.126 0.5705
a2 25.999 13852 1900 BB 0.121 0.3485
23 26.452 219650 18805 BB 0.162 5.5255
24 27.157 51350 5346 BB 0.152 1.2918
25 28.631 37218 3028 BB 0.198 0.9363
26 29.774 25489 1918 BB 0.212 0.6412
27 30.500 45570 977 BB 0.617 1.1486
28 34.451 14803 582 BB 0.381 0.3724
29 41.072 15551 e 458 BB 0.527 0.3912

Total area = 3975170
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Figura O58 — cromatograma do extrato coletado de 70 — 80 min de extrac¢do do ensaio 4.

Tabela O58 — resultado do cromatograma da amostra de 70 — 80 min de extragdo do ensaio 4.

Area Percent Report

Data File Name : C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4CS.D
Operator : Luis Carlos Page Number t 1
Instrument : 5890 Ge vial Number H
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Seguence Line e
Acquired on : 26 Aug 04 03:00 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 26 Aug 04 03:50 PM Analysis Method : 1 . MTH
8ig. 1 in C;\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\ACE.D
Plc#i Ret Time Area Helight ['J'.‘m:la1 wWidth } Area % ;
m— —— i
1 4.559 55045 6792 PV 0.114 1.5442
2 10.512 25408 2504 BB 0.124 0.7127
3 12.786 11273 998 BB 0.148 0.3162
4 13.22% 10589 1348 BB 0.125 0.2971
5 13.555 24690 3856 BB 0.100 0.6926
[ 15.029 13353 2025 BB €.100 0.3746
7 15.828 192947 28455 BB 0.106 5.4128
8 16,3386 10280 1537 BB 0.109 0.2884
9 17.255 31051 3500 BB 0.140 ©.8711
10 17.877 175582 18341 BB 0,154 4.9256
11 19.036 1774953 157238 BB 0.171 49.7931
12 20.839 105186 7130 BB 0.227 2,9508
13 21.536 98146 8335 BB 0.186 2.7533
14 21.964 47620 4299 BB 0.175 1.3352
15 22.682 206610 17254 BB 0.183 5.7961
16 23.175 343225 29010 BB 0.187 9.6286
17 24.156 . 40552 2953 BB 0.205 1.1376
18 25.534 25603 2820 BB 0.149 0.7182
19 25.809 22547 29%6 BB 0.122 0.6325
20 26.026 15202 2036 BB 0,125 0.4265
21 26.476 208803 18207 BB 0.173 5.8576
22 27.183 46456 4845 BB 0,153 1.3032
23 28.661 33847 2662 BB 0.201 0.9495
24 29.801 28933 2054 BB 0.220 0.8117
25 34.501 16761 627 BB 0.380 0.4702

Total area = 3564659
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Figura O59 — cromatograma do extrato coletado de 80 — 90 min de extracdo do ensaio 4.

Tabela O59 — resultado do cromatograma da amostra de 80 — 90 min de extracdo do ensaio 4.

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\4C9.D

Operator : Luis Carles Page Number "
Instrument : 5890 GC Vizl Number :
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on T 26 Aug 04 04:03 PM Instrument Methed: CERAHPL.HTH
Report Created on: 26 Aug 04 04:50 PM Analysis Method : CERAHPL.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C9.D
IPk#I Ret Time Area. Height | Typel Width | Areca %
1 10.589 15451 1408 BB 0.139 0.9109
2 13.569 21640 3275 BB 0.104 1.2757
3 15.833 101230 15086 BB 0.105 5.9677
4 17.265 15777 1725 BB 0.143 0.9301
5 17.890 1i9484 12376 BB 0.148 7.0439
6 1¢.029 855523 73956 BB 0.180 50.4352
7 20.855 34732 2366 BB 0.215 2.0475
8 2i.552 33697 2807 BB 0.188 1.9865
L] 21.977 30965 2719 BB 0.183 1.8254
10 22.696 67604 5632 BB 0.186 3.9854
i1 23.189 168478 13914 BB 0.190 9.9322
12 24.17L 22356 1639 BB 0.199 1.3179
13 25.549 16876 1773 BB 0.154 0.9949
14 26,492 91463 8318 BB 0.168 5.3919
15 27.195 15762 1766 BB 0,145 0.9292
16 28.673 21197 1665 BB 0.200 1.2496
17 29.821 12147 878 BB 0.220 0.71861
‘18 42.688 51902 469 BB 1.301 3.0598

Total area = 1696282
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Figura O60 — cromatograma do extrato coletado de 90 — 120 min de extracdo do ensaio 4.

Tabela O60 — resultado do cromatograma da amostra de 90 — 120 min de extracao do ensaio
4.

Area Percent Report

Data File Name : Ct\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C10.D

operator : Luis Carlos Page Humber 11
Instrument ¢ 5890 GC Vial Number 1
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Coda: Sequence Line 3
Acquired on 3 27 Aug 04 07:57 AH Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 27 Aug ¢4 09:03 AM 2nalysis Method : CERAHP1.MTH
gig. 1 in €1 \HPCHEM\ 1\DATA\CERACANAN4C10.D
iPk# Ret Time Area | Height '.l‘ypel Width | Area %
1 4.530 48625 4964 PV 0.131 1.0664
2 12.175 11076 613 BB 0.227 0.2429
3 13.142 13798 1845 BB 0.104 0.3026
4 13.472 39589 6121 BB 0.102 0.8682
5 14.950 18219 2649 BB 0.109 0.3996
[ 15.740 256300 36746 BB 0.107 5.6317
7 16.003 13775 2142 BB 0.102 0.3021
[:] 16.406 65742 4178 BB 0.195 1.4417
E] 17.150 39912 4785 BB 0.128 0.8753
10 17.761 . 310864 28804 BB 0.166 6.8173
11 18.920 2280503 198101 BB 0.182 50.0120
12 19.869 10718 1225 BB 0.137 0.2350
13 20.685 20093 2225 BB 0.150 0.4407
14 21.001 12106 1z10 BB 0.168 0.2655
15 21.375 46843 4041 BB 0.179 1.0273
16 21.825 65772 5698 BB 0.174 1.4424
17 22.541 © 114265 9270 BB 0.188 2.505%
18 23,0558 452208 37249 BB 0.188 2.9170
19 24.030 48896 3489 BB 0.206 1.0723
20 25.015 14928 1383 BB 0.15% 0.3274
21 25,427 . 27273 3168 BB 0.139 0.5981
22 25.696 19185 2669 BB 0.121 0.4207
23 25.915 17882 2483 BB ¢.,118 0.3922
24 26.376 284246 23416 BB 0.180 £.2336
25 27.074 46013 4821 BB 0.150 1.0091
26 28.487 75987 4710 BB 0.269 1.6664
27 29,180 12205 983 BB 0.201 0.2677
28 29.663 41699 2774 BB 0.234 0.9145
29 31.744 21577 765 BB 0.414 0.4732
30 32,702 27365 1434 BB 0.303 0.6001
31 34.230 34760 959 BB 0.523 0.7623
az 37.185 38766 823 BB 0.717 0.8501
33 40.858 28223 738 BB 0.589 0.618%

Total area = 4559309
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Figura O61 — cromatograma do extrato coletado de 120 — 150 min de extracdo do ensaio 4.

Tabela O61 — resultado do cromatograma da amostra de 120 — 150 min de extra¢do do ensaio
4.

Area Percent Report

bata File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANANACIL.D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument : 5890 GC vial Mumber H
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acguired on : 27 Aug 04 D9:14 AM Instrument Method: CERAHPL.NTH
Report Created on: 27 Aug 04 10:00 aM Analysis Method : CERAHPL1,MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C11.D
'Pk# Ret Time Area | Height Typel width | Area %
1 4.521 . 49932 5198 PV c.108 1.4828
2 10.448 27784 2504 BB 0.139 0.8251
3 12.722 12094 1020 BB 0,157 ¢.3592
4 13.161 12743 1722 BB 0.111 0.3784
5 13.488 45504 6326 BB 0.102 1.3513
=3 14.966 17171 2528 BB 0.108 0.5099
7 15,750 202888 30279 BB 0.107 6.0250
8 1s.022 16104 2482 BB 0.101 0.4782
9 16.257 12161 1918 BB 0.104 00,3611
10 17.162 31448 3632 BB 0.133 0.9339
11 17.784 206662 22041 BB 0.146 6.1370
12 18.923 1784658 152370 BB 0.180 52.9972
13 20.699 24039 2133 BB 0.178 0.7139
14 21.393 39818 3260 BB 0.188 1.1824
15 21.841 . 60792 5043 BB 0.189 1.80532
16 22.551 75768 5722 BB 0.139 2.2500
17 23.066 : 352976 281656 BB 0.195 10.4820
18 24.045 37709 2677 BB 0.206 1.1198
19 25.437 30672 3249 BB 0.154 0.9108
20 25.712 11476 1625 BB 0.118 0.3408
21 25.926 15975 2080 BB 0.125 0.4744
22 26,389 185090 17144 BB 0.165 5.4964
23 27.077 22642 2432 BB 0.148 0.6724
24 28.552 42792 3288 BB 0.204 1.2708
25 29.680 26419 1867 BB 0.224 0.7845
26 40.854 22142 6lé BB ©.519 0.6575

Total area = 3367455
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Figura 062 — cromatograma do extrato coletado de 150 — 180 min de extracdo do ensaio 4.

Tabela 062 — resultado do cromatograma da amostra de 150 — 180 min de extra¢do do ensaio
4.

Area Percent Report

pata File Name : Ci:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C12.D

Operator Luls Carlos Page Number HE

Instrument : 5890 GC’ ‘ Vial Number 3

Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line B

Acquired on : 27 Aug 04 10:11 AM Instrument Method: CERANP1.MTH

Report Created on: 27 Aug 04 11:01 AM Analysis Method : CERAHP1.MIH

S8ig. 1 in C:\HPCHEM\I\DATA\CERACANA\4C12.D

Pk#l Ret Time Area Height ‘I‘ype' Width | Area %

1 10.513 | 14385 13656 BB G.132 0.7337
2 13.488 24741 3796 BB 0.101 1.2619
3 14.958 11385 1721 BB Q.103 0.5807
4 15.752 123090 18224 BB 0.106 6.2784
5 17.165 18372 2152 BB C.134 0.9371
6 17.781 137682 14572 BB 0.144 7.0228
7 18.906 1099293 94514 BB 0.183 56.0706
8 20.697 11330 1082 BB 0.163 0.5779
2 21.391 20668 1697 BB 0.187 1.0542
10 21.843 40746 3439 BB 0.181 2.0783
11 22.555 40504 3095 BB 0.198 2.0660
12 23.067 216954 17612 BB 0.193 11.0660
13 24.051 20109 1422 BB 0.208 1.0257
14 25.442 23054 2349 BB 0,157 1.1759
15 26,389 112365 10446 BB 0.167 5.7313
16 28.556 29501 2220 BB 6,209 1.5047
17 29.684 16372 13143 BB 0.223 0.8351

Total area = 1960552
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Figura O63 — cromatograma do extrato coletado de 180 — 210 min de extracdo do ensaio 4.

Tabela 063 — resultado do cromatograma da amostra de 180 — 210 min de extra¢do do ensaio
4.

Area Percent Report

Data File Name € :\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\4C13 .D

Operator : Luis Carlos . Page Nunber Tl
Instrument : 5890 GC vial Number - E
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Seguence Line B
Acgnired on ¢ 27 Aug 04 11:14 AM Instrument Method: CERAHPI.MTH
Report Created on: 27 Auy 04 02:05 PM analysis Method : CERAHPL.MTH
Ssig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C13.D
IPk | Ret Time | Area Height lTypel wiath [ Area %
1 10.514 11039 [ 1146 BB 0.133 0.6564
2 13.491 19777 3016 BB 0.102 1.1761
3 15.755 103882 15236 BB 0.108 6.1775
4 17.162 15451 1789 BB 0.136 0.9188
5 17.778 129535 13653 BB 0.151 7.7030
6 18.%01 951111 82714 BB 0.172 56.5591
7 21.387 19319 1593 BB 0.184 1.1488
8 21.834 38932 3168 BB 0.193 2.3152
9 22.557 31549 2402 BB 0.205 1.8761
10 23.066 187012 14998 BB 0.197 11.1209
11 24.054 13822 1008 BB 0.199 0.8219
12 25.442 21912 2129 BB 0.162 1.3030
13 26.390 97539 9283 BB 0.163 5.8003
14 28.554 27111 2078 BB 0.206 1.6122
15 29.680 13632 977 BB 0.221 0.8107

Total area = 1681625
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Figura O64 — cromatograma do extrato coletado de 210 — 240 min de extracdo do ensaio 4.

Tabela 064 — resultado do cromatograma da amostra de 210 — 240 min de extra¢do do ensaio
4.

Area Percent Report

Data File Name ¢ C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C14.D
Operator : Luis carlos Page Number 31
Instrument 1 5890 GC Vial Number H
Sanple Name : CERA DE CANA Injection Number ;:
Run Time Bar Code: Seguence Line 5
Acguired on $ 27 Aug 04 02:21 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 27 Aug 04 03:21 PM Analysis Method : CERAHPL.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C14.D
Pk#‘ Ret Time Area Height ETypel Width | Area %
1 14.714 20018 669 BB 0.359 1.4776¢
2 15.729 62115 9204 EB 0.107 4.5848
3 17.733 161766 11028 BB 0.207 11.9401
4 18.858 727740 52730 BB 0.206 53.7154
5 21.329 15897 812 BB 0.283 1.1734
6 21.771 43498 3179 BB 0.224 3.2107
7 22.487 30122 1540 BB 0.277 2.2233
8 23.027 136090 10453 BB 0.204 10.0449
9 25.391 28593 2484 BB 0.184 2.1105
10 26.361 72328 6724 BB 0.169 5.3386
11 28.512 34427 2749 BB 6.197 2.5411
12 28.168 10470 782 BB 0.267 06.7728
13 32.715 11744 592 BB 0.314 0.8669

Total area = 1354807

233



.

]
[ ——
|
|
|
ST ——
| i q
S i
- e 1 i
1 ]
1R | "
' i I!1 ¥
\ ¥ Xy At .
: A Aty R
|+
e
. .
- - i - -

Figura O65 — cromatograma do extrato coletado de 240 — 270 min de extracdo do ensaio 4.

Tabela O65 — resultado do cromatograma da amostra de 240 — 270 min de extra¢do do ensaio
4.

Area Percent Report

Data File Name  : C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4CL15.D
Operator : Luis Carlos Page Number i1
Instrument ! 5890 GC Vial Number H
Sample Name : CERA DE CANA _Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H )
Acquired on T 27 Aug 04 03:43 PM Instrument Method: CERAHPI.MTH
Report Created on: 27 Aug 04 G4:30 PM Analysis Method : CERAHP1.MTH
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4CL5.D
Pk# Ret Time Area Height Typel Width | Area %
1 12.200 11049 747 BB 0.180 1.5027
2 13.492 13978 1793 BB 0.112 1.9011
3 15.755 50204 7105 BB 0.108 6.8280
4 17.782 75435 7241 BB 0.164 10.25%96
5 18.899 394154 32546 BB 0.184 53.6071
(] 21.401 10993 892 BB 0.197 1.4951
7 21.845 19208 1640 BB 0.185 2.6123
8 22.556 19650 1424 BB 0.206 2.6725
9 23.073 71282 5615 BB 0.195 9.6948
10 25.443 13281 1227 BB 0.175 1.8063
11 26.397 38322 3565 BB 0.1638 5.2120
i2 28.556 17709 1327 BB 0.21% 2.4085

Total area = 735265
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Figura O66 — cromatograma do extrato coletado de 270 — 300 min de extracdo do ensaio 4.

Tabela 066 — resultado do cromatograma da amostra de 270 — 300 min de extra¢do do ensaio
4. .

Area Percent Report

Data File Name : €3 \HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\4C16.,D
Operator : Luis carios . Page Number

i1
Instrument + 5890 GC Vial Number H
Sample Name : CERA DE CaNA Injection Number :
Run Tite Bar Code: Seguence Line 5
Acquired on i 26 Aug 04 08:53 AM Instrument Method: CERAHP1 , MTH
Report-Created on: 26 Aug 04 11:13 AM Analysis Method : CERANP1.MTH
8ig. 1in C;\HPCHEM\l\DATA\CMCANA\GClG.D
IFk#| Ret Time | Area Height I‘I‘ypel Width | Area %
1 14.978 14571 1258 BB 0.158 1.6490
2 15.749 47998 7080 BB 0.104 5.4318
3 16,591 44613 2502 BB 0.220 ' 5.0488
4 17.782 49743 559¢ BB 0.141 5.6293
5 18.889 390205 33951 BB 0.176 44.1590
& 21.868 16831 1265 BB 0.204 1.9047
7 22.559 12017 1038 BB 0.176 1.3600
8 23.067 72849 6028 BB 0.185 8.2442
9 24.070 12386 579 BB 0.343 1.4017
10 24.988 19341 805 BB 0.338 2.1888
11 26.3386 61870 4611 BB 0.198 7.0018
i1z 28.335 54279 1953 BB ¢.370 6.1427
13 31.065 27739 262 BB 0.427 3.,1392
14 32.652 13939 697 BB 0.318 1.5775
15 34.354 21793 720 BB 0.465 2.4663
1é 38.721 23462 640 BB 0.575 2.6552

Total area = 883637
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Figura O67 — cromatograma do extrato coletado de 300 — 330 min de extracdo do ensaio 4.

Tabela O67 — resultado do cromatograma da amostra de 300 — 330 min de extra¢do do ensaio
4.

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANANACL7 .D

"o

Operator Luis Carlos Page Number 11
Instrument : 5890 GC Vial Number H
Sample Wame : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on ¢ 16 Aug 04 02:09 PM Instrument Method: CERAHPL.MTH
Report Created on: 16 Aug 04 03:26 PM Analysis Method : CERAHPI1.MTH
Sig. 1 in ¢: \HPCHEH\1\DATA\CERAC5HB\4C1?.D
lPkfl Ret Time | Are Height Typel wWidth Area %
1 3.029 9534 4724 BB 0.034 0.7830
2 10.4%6 7335 717 BB c.128 0.6024
3 13.213 5283 777 BB 0.098 0.4339
4 13.538 8937 1378 BB 0.098 0.7340
5 14.149 5309 681 BB 0.122 0.4360
& 15.013 8723 1514 BB 0.091 0.7164
7 15.799 91328 13312 BB 0.107 7.5007
8 16.087 4058 659 EB 0.0899 0.3341
9 16.314 5008 699 BB 0.113 0.4113
10 17.378 31477 2395 EB 0.184 2.5852
11 17.846 101048 10844 BB 0.147 8.2990
12 18.567 19959 2005 EB 0.161 1.6393
13 18.971 514873 46225 BB 0.177 42.2862
14 20.792 5304 489 EB 0.168 0.4357
15 21.499 7044 669 BB 0.175 0.5785
16 21.923 18183 1685 BEB 0.175 1.4934
17 22.638 14140 1260 BB 0.174 1.1613
18 23.137 83890 7116 BB 0.184 6.8898
19 24.242 9135 516 BB 0.248 0.7503
20 25.497 13863 1333 BB 0.166 1.1386
21 26.439 54397 5165 BB 0.161 4,4676
22 27.656 6504 604 BB 0.1eg 0.5341
23 28,196 4547 527 BB 0.143 0.3735
24 ZB.602 19772 1470 EB 0.215 1.6238
25 29.256 8637 792 BB 0.178 0.7093
26 30.241 139604 2802 EB 0.757 1L.4656
27 34.468 19687 692 BB 0.448 1.616%

Total area = 1217590
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Figura O68 — cromatograma do extrato coletado de 330 — 360 min de extracdo do ensaio 4.

Tabela O68 — resultado do cromatograma da amostra de 330 — 360 min de extra¢do do ensaio
4.

Area Percent Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\4C18.D

Operator : Luis Carlos Page Number H
Instrument i 5820 GC Wial Number b
Sample Name : CERA DE CANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line .
Acquired on : 16 Aug 04 03:36 PM Instrument Method: CERAHP1.MTH
Report Created on: 16 Aug 04 04:22 PM Analysis Method : CERAHP1.MTH
8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\4C18.D
Pk!‘l Ret Time Area Helght ‘I'ypel width | Area %
1 3.046 9501 3521 BB 0.041 0.6069
2 4.558 21798 3252 PV 0.089 1.3924
3 9.710 3102 568 BB 0,081 0.1982
4 10.524 14033 1446 BB 0.129 0.8965
5 12.282 4143 6l2 BB 0.102 0.2647
G 12.805 G285 540 BB 0.160 0.4015
7 13.243 5717 774 BB 2.111 0.3652
8 13.572 17448 2699 BB 0.103 1.1146
9 14.841 2728 453 BB 0.094 0.1743
10 15.049 2078 1460 BB 0,096 0.5799
11 15.836 B7006 13053 BB 0.105 5.5580
12 16.104 7512 1144 BB 0.105 0.4799
13 16.350 2799 1232 BB 0.127 0.6260
14 17.264 12174 1426 BB 0.134 0.7777
15 17.895 121152 12527 BB 0.153 T7.7392
16 19.027 732787 63968 BB 0.179 46.8105
17 20.861 7719 738 BB 0.175 0.4931
18 21.547 15316 1309 BB 0.183 0.9784
19 21,977 34213 2987 BB 0.183 2.1855
20 22.691 25703 2174 BB 0.183 1.641%9
21 23.189 139030 11743 BB 0.l82 5.8813
22 24,199 12234 762 BB 0.242 0.7815
23 24.895 6123 362 EB 0.224 0.3%11
24 25.535 23274 2306 BB 0.161 1.4867
25 26.477 82311 7911 BB 0.161 5.2581
26 26.887 5093 593 BB 0.134 0.3254
27 27.698 14383 1298 BB 0.173 0.9188
28 28.245 12839 1317 BB 0.158 0.8202
29 28.656 29553 2321 BB 0.200 1.8879
30 29.299 23827 1935 BB 0,196 1.5221
31 29.800 12160 888 BB 0.214 0.7768
32 31.230 12039 &l8 BB 0.305 0.7690
33 34.523 22468 763 BB 0.435 1.4353
34 41.112 22884 629 BB 0.554 1.4618

Total area = 1565433
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Figura O69 — cromatograma do extrato coletado de O — 10 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela 069 — resultado do cromatograma da amostra de 0 — 10 min de extra¢do do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K1.D

Operator : Luils carlos bage Number t 1
instrument 5890GC Vial Number H
Sample Nawme CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line 5
Acquired on : 28 Apr 05 09:29 aM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 28 Apr 05 10:16 AM Analysis Method & CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier . : 1 ISTD Amount H
S8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K1.D
Tet Timel Area ‘Typelwidtnlnef# Inq/ul Name

8.632 78003 BB 0.103 1t 0.000 C20

11.218 18871% BB 0.126 1 0.000 Cc22

13.883 109932 BB 0.020 1 0.000 C24

16.564 1637472 BB 0.0%4 1 0.000 C26

18.151 120907 BB 0.131 1 6.000 C27

20.310 6551316 BB 0.188 1 0.000 C28

22.781 41252 BB 0.094 1 0.000 STICG

23.843 130137 BB 0.129 1 0.000 SITOS

24.221 ; 657077 BB 0.157 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0
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Figura O70 — cromatograma do extrato coletado de 10 — 20 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O70 — resultado do cromatograma da amostra de 10 — 20 min de extra¢do do ensaio

Al.

External Standard Report

Data File Name

Operator
Instrument
Sample Name

Run Time Bar code

Acgquired on

Report. Created on
Last Recalib on

Multiplier

1

28 apr 05
28 Apr 05 11;13 aM
13 SEP 04 02:58 PM

1l0:23 AM

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1KZ.D
Type Width Ref#

Ret Time

8.547
11.148
13.846
16.542
18.141
20.271
22.744
23.806
24,179

Area

86277
12819565
106647
4991698
26314
107557
457120

BB

0.120
0.133
0.180
0.113
0.139
0.134

e Ll

ng/ul

€ ¢ \HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1K2.D
Luis Carlos
5890GC

CERACANA

Page Number

Vial Number
Injection Number
Sequence Line
Instrument Method
Analysis Method
Sample amount
ISTE Amount

CERA_2.MTH
CERA_2.MTH
o]

[T

Name

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000

c20
cz2
c24
c26
cz7
c28
ST1G
SITOS
c30

Calibration table contains at least one peak with amt

o]
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Figura O71 — cromatograma do extrato coletado de 20 — 30 min de extra¢do do ensaio Al.

Tabela O71 — resultado do cromatograma da amostra de 20 — 30 min de extracao do ensaio
Al.

External Standard Report

bata File Name 31 \HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\1K3.D

Operator ; Luis Carlos Page Number 1
Instrument : 5890GC Vial Number :
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line 5
Acquired on t 28 Apr 05 11:24 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report, Created on: 28 Apr 05 01:30 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount T 0
Multiplier 3 1 ISTD Amount :
sig. 1 in Ci\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K3.D
Ret Time Area Type Width Ref# Ing/ul Name

8.552 30969 BB 0.108 1 0.000 C20

11.143 113664 BB 0.147 1 0.000 €22

13.845 105271 BB 0.093 1 0.000 C24

16.547 1701539 BB 0.115 1 0.000 C26

18.140 122006 BB  0.119 1 0.000 C27

20.320 £648859 BB 0.179 1 0.000 C28

22.598 27631 BB 0.098 1 0.000 STIG

23.836 145198 BB 0.136 1 0.000 SITOS

24.212 : 625804 BB 0.140 1 0.000 C30

Calibratien table contains at least one peak with amt = 0
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Figura O72 — cromatograma do extrato coletado de 30 — 40 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O72 — resultado do cromatograma da amostra de 30 — 40 min de extra¢do do ensaio

Al.

External Standard Report

Data File Name

Report Created on

28 Apr 05 02:31 FM

Operator : Luis carlos
Instrument 3 5890GC

Sample Name : CERACANA

Run Time Bar Code:

Acquired on : 28 Apr 05 01:42 PM

Last Recalib on

Multiplier i1

13 SEP

04 02:58 PM

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K4.D
Area

Ret Time

16.574
18.163
20.340
22.581
23.862
24.239

22661
* not found *
109432
1748052
129102
7016571
23520

178575
621913

BB

BB
BB
BB
BB
BB
BB
BB

C.l44
0.149

1
1
1
1
1
1
1
1
1

Calibration table contains at least

Not all calibrated peaks were found

C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\ 1K4 .D

Page Number

vial Number
Injection Number
Sequence Line
Instrument Method
Analysis Method
Sample Amount
ISTD Amount

[T

Name

CERA_2,MTH
CERA 2.MTH

Type Width Ref# Inq/ul

0.000

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000

€20
c22
Cc24
4.3
€27
ca8
STIG
SITOS
C30

one peak with amt = 0
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Figura O73 — cromatograma do extrato coletado de 40 — 50 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O73 — resultado do cromatograma da amostra de 40 — 50 min de extra¢do do ensaio
Al.

External Standard Report

pata File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1X5.D

Operator : Luis carlos Page Number : 1
Instrument 1 5890GC vial Number :
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on : 28 Apr 05 02:43 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 28 Apr 05 03:39 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier H ISTD Amount H
sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K5.D
lret ‘I‘imel Area Type Width Ref# ng/ul Name

82.580 15282 BB 0.094 1 0.000 C20

11.088 68744 BB 0.118 1 0.000 C22

13.842 75962 BB 0.094 1 0.000 C24

16.518 1240673 BB 0.109 1 0.000 C26

18.105 111404 BB 0.137 1 0.000 C27

20.221 5115258 BB 0.171 1 0.000 c28

22.715 48689 BB 0.107 1 0.0060 STIG

23.782 148346 BB 0.143 1 0.000 SITOS

24.162 467942 BB 0.152 1 0.000 C30

Calib:r.jation table contains at least one peak with amt = 0
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Figura O74 — cromatograma do extrato coletado de 50 — 60 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O74 — resultado do cromatograma da amostra de 50 — 60 min de extra¢do do ensaio

Al.

External $tandard Report

Data File Name

Operator
Instrument
Sample Name

Acgquired on

Report Created on
Last Recalib on

Run Time Bar Code:

28 Apr 05 03:42 PM
28 Apr 05

13 SEP 04 02:58 PM
gak

04:27 PM

C:\HPCHEM\1\DATA\ CERACANA\1K6.D
Luis Carlos
i 5890GC
CERACANA

Page Number

Vial Number
Injection Number
Sequence Line
Instrument Method
Analysls Method
Sample Amcunt

CERA_2.MTH
CERA_2.MTH

Multiplier ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1Ké6.D
?et Time Area Typelwidth Ref# ng/ul Name
8.568 15740 BB 0.104 1 0.000 C20
11.101 100378 BB 0.112 1 0.000 C22
13.845 104838 BB 0.094 1 0.000 C24
16.526 1842091 BB 0.112 1 0.000 C26
18.110 160432 BB 0.128 1 0.000 C27
20.293 8056433 BB 0.202 1 0.000 C28
22.741 65361 BB 0.107 1 0.000 STIG
23.807 186358 BB 0.147 1 0.000 SITOS
24.192 790099 BB 0.151 1 0,000 C30

calibration table contains at least one peak with amt

]
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Figura O75 — cromatograma do extrato coletado de 60 — 70 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O75 — resultado do cromatograma da amostra de 60 — 70 min de extra¢do do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1K7.D

Operator : Luis carles Page Number 1
Instrument : 5BIOGC vial HNumber
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line E
acquired on t 28 Apr 05 04:43 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created o) 29 Apr 05 09:53 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalilk on 13 SEP 04 02:538 PM Sample Amount : 0
Multiplier HE ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K7.D
Tat Tima‘ Area |Type|Width|Ref# |ng/ui Name

8.566 12466 BB 0.101 1 0.000 €20

11.104 77475 BB 0.127 1 0.000 €22

13.853 59469 BB 0.097 1 0.000 C24

16.513 1063521 BB 0.112 1 0.000 C26

18.0¢94 102448 BB 0.133 1 0.000 C27

20.190 4691028 BB 0.181 1 0.000 €28

22.705 113796 BB 0.156 1 0.000 STIG

23.775 185746 BB 0.142 1 0.000 SITOS

24.158 452027 BB 0.144 1 0.000 C30

Calibratlon table contains at least one peak with amt = 0
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Figura O76 — cromatograma do extrato coletado de 70 — 80 min de extra¢do do ensaio Al.

Tabela O76 — resultado do cromatograma da amostra de 70 — 80 min de extracao do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1 \DATA\CERACANA\ 1K8 . D

Operator : Luis Carlos Page Number T 1
Instrument : 5890GC Vial Number :
Sample Name 1 CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Cod Sequence Line g
Acquired on : 29 Apr 05 10:25 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 29 Apr 05 11:16 AM Analysis Method : CFRA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier . Bak ISTD Amount H
sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K8.D
Ret Time Area Type Width Ref# Ing/ul Name

8.596 11637 BB 0.111 1 0.000 C20

11.160 * not found * 1 c22

13.919 67558 BB 0.093 1 0.000 C24

16.579 1401252 BB 0.111 1 0.000 C26

18,170 148740 BB 0.145 1 0.000 C27

20.330 6731717 BB 0.189 1 0.000 €28

22.787 928313 BB 0.145 1 0.000 STIG

23.842 211097 BB 0.142 1 0.000 SITCS

24.222 < 672631 BB 0.148 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaka were found
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Figura O77 — cromatograma do extrato coletado de 80 — 90 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O77 — resultado do cromatograma da amostra de 80 — 90 min de extra¢do do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K9.D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument 1 5890GC vial Number :
Sample Name ! CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on ¢ 29 Apr 05 02:31 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 29 Apr 05 03:19 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier s 1 ISTD Amount
8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K9.D
Ret Time Area Type‘width Ref# ng/ul Name
8.630 13074 BB 0.104 1 0.000 C20

11.141 96353 BB 0.118 1 0.000 C22

13.907 72047 BB 0.095 1 0.000 C24

16.583 1538052 BB 0.115 1 0D.000 C26

18.180 151727 BB 0.136 1 0.000 C27

20.370 7285773 BB 0.192 1 0.000 c28

22.829 143894 BB 0.141 1 0.000 STIG

23.893 270238 BB 0.141 1 0.000 SITOS

24.270 746286 BB 0.151 1 0.000 €30

calibration table contains at least one peak with amt = 0
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Figura O78 — cromatograma do extrato coletado de 90 — 120 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O78 — resultado do cromatograma da amostra de 90 — 120 min de extracdo do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Name € \HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1K10.D

Operator ; Luis Carlos Page Number i1
Instrument : 5890GC Vial Number H
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: sequence Line :
Acquired on : 29 Apr 05 03:22 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 29 Apr 05 04:08 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on ¢ 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount HE)
Multiplier 31 ISTD Amount ]
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K10.D
Tet Time Area Type Width Ref# ng/ul Name |

8.571 16350|BB IU.108 1 ! 0.000 C20

11.098 156240 BB 0.113 1 0.000 C22

13.849 68908 BB 0.093 1 0.000 C24

16.535 1764410 BB 0.117 1 0.000 C26

18.112 204020 BB 0.149 1 @.000 C27

20.318 9510502 BB 0.207 1 0.000 C28

22.766 254151 BB 0.144 1 0.000 STIG

23.832 461967 BB 0.141 1 0.000 SITOS

24.21¢é 262350 BB 0.136 1 Q.000 C30

Calibration table comntains at least one peak with amt = 0
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Figura O79 — cromatograma do extrato coletado de 120 — 150 min de extrac¢do do ensaio Al.

Tabela O79 — resultado do cromatograma da amostra de 120 — 150 min de extracdo do ensaio

Al.

External Standard Report

Data File Name

Last Recalib on

13 SEP 04 D2:58 PM

Cperator : Luis Carlos
Instrument : 5890GC

Sanple Name : CERACANA

Run Time Bar Code:

Acquired on : 02 May 05 09:39 AM
Report Created on: 02 May 05 01:41 PM

Multiplier

1

sig. 1 in cé\HPCHEM\l\DATA\CERACANA\lKll.D
Type Width Reff ng/ul

Ret Time

8.012
10.476
13.222
15.845
17.264
19.204¢
21.580
22.706
23.192

Area

10548
65042
37024
1165398
172195
7971083
227023
378046
1028772

BB

BB
BB

0.097
0.099
0.112
0.105
0.148
0.176
0.173
0.150
0.149

R

C:\HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\1K11.D

Page Number

Vial Number
Injection Number
Sequence Line
Instrument Method
Analysis Method
Sample Amount
ISTD Amount

Name

CERA_2.MTH
CERA_2 .MTH

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000

Cc20
c22
c24
Cc26
c27
c28
STIG
SITOS
€30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0
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Figura O80 — cromatograma do extrato coletado de 150 — 180 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O80 — resultado do cromatograma da amostra de 150 — 180 min de extra¢do do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\1K12.D

Operator : Luis Carlos Page Number : 1
Instrument : 5830GC Vial Number

Sample Name ¢ CERACANA Injection Number :

Run Time Bar code: Sequence Line H

Acquired on ¢ 02 May 05 02:28 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 02 May 05 03:46 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 FM Sample Amount H]
Multiplier 2l ISTD Amount s

Sig. 1 in Cc:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K12.D
Ret Time Area Type Width Ref#§ ng/ul Name
’ | [ | | |

8.143 16772 BB 0.105 1 0.000 C20
10.604 189515 BB 0.121 1 0.000 C22
13.319 66487 BB 0.102 1 0.000 C24
15.928 1406985 BB 0.108 1 0.000 C26
17.376 324635 BB 0.145 1 0.000 C27
19.394 1.2241E+007 BB 0.205 1 0.000 C28
21.778 600202 BB 0.1756 1 0.000 STIG
22.905 912514 BB 0.167 1 0.000 SITOS
23.381 2006305 BB 0.181 1 0.000 C30

calibration table contains at least one peak with amt = 0

249



N P

I -

I s T

o T I -

A
P
5k || 234
F o Bl it ile ?F."E”‘:
. i B onh millE Al h e K
== Ta:-_ ) ) ) T i s T _:-n

Figura O81 — cromatograma do extrato coletado de 180 — 210 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O81 — resultado do cromatograma da amostra de 180 — 210 min de extra¢do do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Name € :\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1K13.D

Operator Luis Carlos Page Number £k
Instrument 5890GC Vial Number 2
Sanple Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line s
Acquired en 02 May 05 03:47 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 02 May 05 04:46 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount 0
Multiplier gl ISTD Amount £
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K13.D
Tet Time Area Type Width Ref# ng/ul Name

8.010 * not found * ! 1 cz20

10.578 88416 BB 0.131 1 0.000 C22

13.322 26326 BB 0.102 1 0.000 C24

15.948 911070 BB 0.110 1 0.000 C26

17.405 246964 BB 0.140 1 0.000 C27

19.449 1.25405E+007 BB 0.211 1 0.000 C28

21.839 499768 BB 0.155 1 0.000 STIG

22.954 782978 BB 0.151 1 0.000 SITOS

23.429 2399396 BB 0.150 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = ©

Not all calibrated peaks were found
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Figura O82 — cromatograma do extrato coletado de 210 — 240 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O82 — resultado do cromatograma da amostra de 210 — 240 min de extra¢do do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Nanme C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1K14.D

Cperator : Luis Carlos Page Number ;1
Instrument 1 5890GC Vial Number
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line B
Acquired on ¢ 13 Apr 05 04:01 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 Apr 05 04:46 PM Analysis Method : CERA_2.MTYH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : D
Multiplier Ak ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K14.D
Ret Timel Area Type Width Ref# ng/ul | Name
8.540 * not found * 1 c20

11.197 16732 BB 0.152 1 0.000 C22

13.920 23555 BB 0.081 1 0.000 C24

16.600 479972 BB 0.i10 1 0.000 C26

18.225 93761 BB 0.137 1 0.000 C27

20.383 5461299 BB 0.190 1 0.000 C28

22.912 283090 BB 0.143 1 0.000 STICG

23.198 225885 EB 0.134 1 0.000 C30

23.969 473051 BB 0.141 1 0.000 SITOS

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O83 — cromatograma do extrato coletado de 240 — 270 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O83 — resultado do cromatograma da amostra de 240 — 270 min de extra¢do do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Name Ci\HPCHEM¥\1\DATA\CERACANA\1K15.D

Operator : Luis Carlos Page Number E
Instrument : 5B30GC vial Number B
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Seguence Line :
Acquired on : 03 May 05 08:21 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Repcrt Created on: 03 May 05 09:33 AM Analysis Method : CERA_2.MIH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount i 0
Multiplier D1 ISTD Amount G
S8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K15.D
Tet Ti‘meE Area ITYPEIWidth‘REf# ng/ul Name
_________________________________ I
8.129 11086 BB 0.113 1 0.000 C20
10.600 * not found * 1 c22
13.300 * not found * 1 c24
15.962 164172 BB 0.109 1 0.000 C26
17.433 39883 BB 0.115 1 0.000 C27
19.288 3067480 BB 0.164 1 0.000 C28
21.828 401i08 BB 0.154 1 0.000 STIG
22.969 698969 BB 0.147 1 0.000 SITOS
23.419 1010011 BB 0.158 1 0.000 €30

Calibration table contains at least one peak with amt = O

Not all calibrated peaks were found
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Figura O84 — cromatograma do extrato coletado de 270 — 300 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O84 — resultado do cromatograma da amostra de 270 — 300 min de extra¢do do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K16.D

Operator : Luis Carlos Page Number i 1
Instrument 1 5890GC Vial Number :
Sanple Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on : 03 May 05 09:39 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 03 May 05 10:57 AM Analysis Methed : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier t 1 ISTD Amount :
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K16.D
Tst Tine Area Type Width Ref# ng/ul Name

8.010 * not found * ! I 1 c20

10.600 * not found * 1 caz2

13.300 * not found * 1 c24

15.977 107813 BB 0.103 1 0.000 C26

17.442 22920 BB 0.129 1 0.000 cC27

19.230 1703673 BB 0.164 1 0.000 €28

21.773 291008 BB 0.169 1 0.000 STIG

22.901 479153 EB 0.179 1 0.000 SITOS

23,371 634434 BB ¢.164 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt =0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O85 — cromatograma do extrato coletado de 300 — 330 min de extracdo do ensaio Al.

Tabela O85 — resultado do cromatograma da amostra de 300 — 330 min de extra¢do do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Name

C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\1K17.D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument T 5890GC Vial Number H

Sample Name i CERACANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line 3

Acquired on : 03 May 03 11:31 AM Tnstrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 03 May 05 02:00 PM Analysis Method : CERA_2,MTH
Last Recalib on 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier Bl ISTD Amount g

S8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K17.D

Ret Time| Area Typefwidth Ref# ngrul Name

8.010 * not found * 1 c20

10.600 * not found * 1 ca22

13.300 * not found * 1 c24

16.001 63570 BB 0.092 1 0.000 C26

17.489 11324 BB 0.107 1 0.000 C27

19.286 962323 BB 0.165 1 0.000 C28

21.864 275430 BB 0.160 1 0.000 STIG

22.970 459857 BB 0.155 1 0.000 SITOS

23.424 405319 BB 0.152 1 0.000 €30

Calibraticon table contains at least

Not all calibrated peaks were found

one peak with amt = 0
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Figura O86 — cromatograma do extrato coletado de 330 — 360 min de extracao do ensaio Al.

Tabela O86 — resultado do cromatograma da amostra de 330 — 360 min de extra¢do do ensaio
Al.

External Standard Report

Data File Name  : C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K18.D
Operator : Luis carlos Page Number s 1
Instrument : 5890GC Vial Number E
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line 8
Acquired on t 03 May 05 02:20 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 63 May 05 03:08 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount Y
Multiplier : 1 ISTD Amount i
sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\1K18.D
Tet Timel Area Type Width Ref# |ng/ul Name
8.010 * not found l I ! 1 c20

16.600 * not found * 1 ca2

13,300 * not found =* 1 C24

16.017 97143 BB 0.110 1 0.000 C26

17.513 12158 BB 0.113 1 0.000 €27

19.311 1088096 BB 0.148 1 0.000 C28

21.866 438398 BB 0.183 1 0.000 STIG

23.002 683880 EB 0.181 1 0.000 SITOS

23.441 531414 BB 0.180 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found

255



T

- a5 - L _  J 1

-

——] ] T

,
e

ol

[Eg )
|
i s
P

1

o

Figura O87 — cromatograma do extrato coletado de 0 — 10 min de extracdo do ensaio B1.

Tabela O87 — resultado do cromatograma da amostra de O — 10 min de extra¢do do ensaio
B1.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K1.D

Operator : Luis Carlos Page Number s 1
Instrument : 5890GC vial Number
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line
Acquired on : 13 Apr 05 02:39 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 Apr 05 03:25 PM Analysis Method : CERa_ 2.MTH
lLast Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount ;0
Multiplier : 1 ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K1.D
Ret Time Area ‘Type Width Ref# ng/ul Name [
8.540 % not found * I | 1 cz0

11.264 19069 BB 0.095 1 0.000 22

13.936 52954 BB 0.098 1 0.000 C24

16.615 607350 BB 0.111 1 14.000 C26

18.248 98952 BB 0.150 1 0,000 C27

20.331 2927257 BB a.169 1 0.000 C28

22.901 17361 BB 0.093 1 0.000 STiG

23.199 766067 BB 0.158 1 0.000 C30

23.951 48110 BB 0.152 1 0.000 SITOS

calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O88 — cromatograma do extrato coletado de 10 — 20 min de extrac¢do do ensaio B1.

Tabela O88 — resultado do cromatograma da amostra de 10 — 20 min de extra¢do do ensaio
BI.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K2.D

Operator : Luis carlos Page Number : 1
Instrument : 5890GC vial Number :
Sanple Name : CERACANA Injection Number 3
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on : 03 May 05 03:31 PM Instrument Method: CERA 2.MTH
Report Created on: 03 May 05 04:47 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier : 1 ISTD Amount H
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K2.D
?et Timel Area Type Width Ref# Inq/ul Name

8.010 * not found L ! l 1 c20

10.720 22856 BB 0.100 21 0.000 C22

13.367 78136 BB 0.102 1 0.000 C24

15.979 983544 BB 0.107 1 0.000 C2¢6

17.453 176755 BB 0.160 1 0.000 C27

19.373 5286121 BB  0.193 1 0.0060 C28

21.458 13827 BB 0.130 1 0.000 sSTIG

22.985 105526 BB 0.176 1 0.000 SITOS

23.440 534895 BB 0.184 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O89 — cromatograma do extrato coletado de 20 — 30 min de extra¢do do ensaio B1.

Tabela O89 — resultado do cromatograma da amostra de 20 — 30 min de extra¢do do ensaio
BI.

External Standard Report

Data File Name : C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K3.D

Operator ¢ Luis carlos Page Numbar Y
Instrument : 5890GC vial Number

Sample Name : CERACANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line g

Acquired on : 03 May 05 04:52 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 04 May 05 08:25 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount 1 0
Multiplier i1 ISTD Amount :

Sig. 1 in C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\3K3.D
Ret Time Area Type Width Ref# ng/ul Name
- —

8.010 % not found * 1 c20
10.718 25798 BB 0.096 1 0.000 C22
13.368 116188 BB 0.101 1 0.000 C24
15.994 1488527 BB 0.107 1 0.000 C286
17.462 226483 BB 0.163 1 0.000 C27
19.442 8112942 BB 0.180 1 0.000 C28
21.465 10414 BB 0.117 1 0.000 STIG
23.010 243099 BB 0.166 1 0.000 S8ITOS
23.451 806737 BB 0.173 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O90 — cromatograma do extrato coletado de 30 — 40 min de extracdo do ensaio B1.

Tabela O90 — resultado do cromatograma da amostra de 30 — 40 min de extracdo do ensaio
B1.

External standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\ 3K4,D

Operator : Luis carlos Page Number R
Instrument : 5890GC vial Number H
Sample Nane : CERACANA Injection Number ¢
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on : 04 May 05 08:36 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 04 May 05 09:26 AM Analysis Method : CERaA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount t 0
Multiplier Hoat ISTD Amount :
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K4.D
fet Time‘ Area Type Width Ref# ng/ul Nane
8.010 # not found L ! 1 ca20

10.728 21009 BB 0.081 1 0.000 C22

13.383 101459 BB 0.095 1 0.000 C24

16.007 1419722 BB 0.i08 1 0.000 C26

17.481 182944 BB 0.149 1 0.000 C27

19.45} 7902564 BB 0.185 1 0.000 C28

21.904 192297 BB 0.121 1 0.000 STIG

22.298 1382272 BB 0.175 1 0.000 SITOS

23.472 841058 BB 0.164 1 0.000 €30

Calibratien table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O91 — cromatograma do extrato coletado de 40 — 50 min de extrac¢do do ensaio B1.

Tabela O91 — resultado do cromatograma da amostra de 40 — 50 min de extracdo do ensaio
B1.

External Standard Report

Data File Name Ct\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K5.D

Operator : Luis Carlos Page Number HEY
Instrument : 5890GC Vial Number 5
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line g
Acguired on : 04 May 05 (9:29 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 04 May 05 10:17 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on ; 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount 0
Multiplier : 1 ISTD Amount =
8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K5.D
Ret Time‘ Area lTypelwidth Ref# ng/ul | Name

8.129 10535 BB 0.112 1 0.000 C20

10.690 24407 BB 0.099 1 0.000 C22

13.346 117813 BB 0.096 1 0.000 C24

15.981 1533118 BB 0.112 1 0.000 C26

17.448 212763 BB 0.165 1 0.000 C27

19.41% 8557595 BB 0.187 1 0.000 c28

21.834 277834 BB 0.162 1 0.000 STIG

22.949 408508 BB 0.169 1 0.000 SITOS

23.399 919555 BB 0.170 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = ¢
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Figura 092 — cromatograma do extrato coletado de 50 — 60 min de extracdo do ensaio B1.

Tabela 092 — resultado do cromatograma da amostra de 50 — 60 min de extra¢do do ensaio

BI1.

External Standard Report

Data File Nane

Operator

Instrument

Sample Name

Run Time Bar Code
Acquired on
Report Created on
Last Recalib on
Multiplier

1

5890GC

CERACANA

04 May 05 10:20 AM
64 May 05 11:05 AM

13 SEP 04 02:58 PM

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K6.D

Ret Time

Area

Type Width Ref# ng/ul

8.010 * not found #

10.701
13.351
15.945
17.39%
19.327
21.780
22.913
23.363

12676
75968
1111595
143636
6602893
218707
393864
733656

0.089
0.084
0.099
0.138
0.177
0.133
0.154
0.174

R e e e

Calibration table contalns at least

Not all calibrated peaks were found

C:\HPCHEM\ 1\DATA\ CERACANA\3K6.D
Luis Carlos

Page Number ¢ 1

Vial Number H

Injection Number :

Sequence Line 5

Instrument Method: CEBRA_2.MTH
Analysis Method : CERA_2.MTH
Sample Amount : 0

ISTD Amount

Name

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000

c20
cz22
c24
26
€27
ca8
STIG
SITOS
€30

one peak with amt = 0

261



o i — 1

Figura O93 — cromatograma do extrato coletado de 60 — 70 min de extra¢do do ensaio B1.

Tabela O93 — resultado do cromatograma da amostra de 60 — 70 min de extra¢do do ensaio

BI1.

External Standard Report

Data File Name

Operator : Luis carlos
Instrument : BBI0GC

Sample Name : CERACANA

Run Time Bar Code:

Acquired on : 04 May 85 11:10 AM
Report Created on: 04 May 05 12:07- PM
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM

Multiplier 1

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K7.D
Type Width Ref# ng/ul

Ret Time Area

e e e e B B

8.010 #* not found *

10.677 16460
13.330 100297
15.951 1436847
17.404 179586
19.388 8552566
21.826 357427
22.958 572739
23.404 934672

0,078
0.095
0.108
0.155
0.194
0.165
0.154
0.164

PRERPRRPRRPPR

Calibration table contains at least

Not all calibrated peaks were found

C: \HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\3K?7.D

Page Number : 1
Vial Number
Tnjection Number
Sequence Line

Instrument Method: CERA 2.MTH
Analysis Method CERA_2.MTH
Sample Amcunt o

ISTD Amount

Name

0.000
0.000
0.000
0.000
¢.000
0.000
0.000
0.000

c20
cz2
Cc24
Cc26
c27
c28
STIG
SITOS
¢3¢0

one peak with amt = 0

262



-
n

-

l B
1 - & £
| ; ', | £ 3
il . . | : \
. R s NER R D "
-
= -.Iﬂ T TN . -

Figura 094 — cromatograma do extrato coletado de 70 — 80 min de extrac¢do do ensaio B1.

Tabela 094 — resultado do cromatograma da amostra de 70 — 80 min de extracdo do ensaio
B1.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\3K8.D

Operator : Luis Carlos Page Number ¢ 1
Instrument : 5890GC Vvial Number H
sanple Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line
aAcquired on : 04 May 05 12:16 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 04 May 05 01:39 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier 1 ISTD Amount H
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K8.D
Ret Time Area Type Width Ref# ng/ul | Name
8.010 * not found * 1 <20

10.600 * not found * 1 c22

13.371 64269 BB 0.098 1 0.000 C24

15.997 1004866 BB 0.109 1 0.000 C26

17.471 128074 BB 0.147 1 0.000 C27

19.425 6173822 BB 0.183 1 0.000 C28

21.893 272976 BB 0.153 1 0.000 STIG

23.000 442347 BB 0.164 1 0.000 SITOS

23.450 687530 BB 0.179 1 0.000 C30

Calibration table containg at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O95 — cromatograma do extrato coletado de 80 — 90 min de extrac¢do do ensaio B1

Tabela O95 — resultado do cromatograma da amostra de 80 — 90 min de extracdo do ensaio
BI.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K9.D

Operator Luis Carlos Page Number i1
Instrument 5890GC vial Number
Sample Nane CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line B
Acquired on : 04 May 05 01:48 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 04 May 05 02:40 PM Analysis Method ¢ CERA_Z2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount t 0
multiplier 11 ISTD Amount £
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K9.D
Ret Time Area Type Width Ref# ng/ul Nane

8.010 * not found * 1 c20

10.600 * not found * 1 cz22

13.415 71156 BB 0.077 1 0.000 C24

16.045 1096934 BB 0.106 1 0.000 C26

17.522 139308 BB 0.141 1 0.000 C27

19.492 6771912 BB 0.180 1 0.000 C28

21.293 274609 BB 0.174 1 0,000 STIG

22.333 967498 BB 0.168 1 0.000 SITOS

23.493 766016 BB 0.158 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with ant = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura 096 — cromatograma do extrato coletado de 90 — 120 min de extracdo do ensaio B1.

Tabela 096 — resultado do cromatograma da amostra de 90 — 120 min de extracdo do ensaio
BI.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\3K10.D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument : 5890GC Vvial Number 3
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: sequence Line :
Acquired on : 04 May 05 02:45 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: ¢4 May 05 03:31 FM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier BL ISTD Amount 5
8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K10.D
Ret Time Area Type Width‘Ref# ng/ul Name

8.179 10571 BB 0.187 1 0.000 C20

10.600 * not found * 1 c22

13.400 68149 BB 0.077 1 0.000 C24

16.002 1143312 BB 0.113 1 0.000 C26

17.467 144976 BB 0.143 1 0.000 C27

19.424 7089219 BB 0.182 1 0.000 C28

21.888 354706 BB 0.169 1 0.000 STIG

23.015 574736 BB 0.163 1 0.000 SITOS

23.459 787180 BB 0.164 1 0.000 €30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O97 — cromatograma do extrato coletado de 120 — 150 min de extracdo do ensaio B1.

Tabela O97 — resultado do cromatograma da amostra de 120 — 150 min de extra¢do do ensaio
BI.

External Standard Report

Data File Name

C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\3K11.D

Operator : Luis Carles Page Number H
Instrument : 5890GC vial Number
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
acquired on i 04 May 05 03335 PM Instrument Method: CERA 2.MTH
Report Created on: 04 May 05 04:21 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier E I3TD Amount 5
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\JK11.D
Ret Time Area Typelwidth Ref# ngrul Name
8.139 11116 BB 0.167 1 0.000 C20

10.600¢ * not found * 1 cz22

13.372 68173 BB 0.093 1 0.000 C24

15.986 1348305 BB 0.10% 1 0.000 C26

17.441 175178 BB 0.146 1 0.000 C27

19.435 8912889 BB 0.199 1 0.000 C28

21.862 335528 BB 0,162 1 0.000 STIG

22.987 551133 BB 0.161 1 0.000 SITOS

23.44)1 993424 BB 0.180 1 0.000 C30

Calibration table contains at least cne peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O98 — cromatograma do extrato coletado de 150 — 180 min de extracdo do ensaio B1.

Tabela O98 — resultado do cromatograma da amostra de 150 — 180 min de extra¢do do ensaio
BI.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K12.D

Operator ;: Luls Carlos Page Number 1
Instrument : 5890GC Vial Number
Sample Name : CERACANA Injection Number i
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on t 04 May 05 04:26 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 05 May 05 07:34 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM sample amount : 0
Multiplier i1 ISTD Amount :
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K12.D
Ret Time‘ Area ‘TypelwidthIRef# ng/ul Name

8.010 * not found * 1 c20

10.600 * not found # 1 c22

13.367 65365 BB 0.088 1 0.000 C24

15.921 1454005 BB 0.09% 1 0.000 C26

17.446 193741 BB 0.125 1 0.000 C27

19.476 1.01172E+007 BB 0.186 1 0.000 C28

21.889 474748 BB 0.136 1 6.000 STIG

23.020 754573 BB 0.162 1 0.000 SITOS

23.458 1138625 BB 0.168 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura 099 — cromatograma do extrato coletado de 180 — 210 min de extracdo do ensaio B1.

Tabela 099 — resultado do cromatograma da amostra de 180 — 210 min de extracdo do ensaio
B1.

External Standard Report

Data File Name C3\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K13.D

Gperator : Luis carlos Page Number : 1
Instrument T 5890GC vial Number :
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line :
Acguired on : 05 May 05 (8:08 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 05 May 05 08:59 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on ¢ 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount H)
Multiplier t 1 ISTD Amount £
8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K13.D
?at Time Area lType Width!Ref# lng/ul Name

8.010 * not found = 1 20

10.600 * not found * 1 €22

13.408 47066 BB 0.092 1 0.000 C24

16.014 1267010 BB 0.114 1 0.000 C26

17.499 174830 BB 0,125 1 0.000 C27

19.500 9790778 BB 0.197 1 0.000 C28

21.929 349391 BB 0.155 1 0.000 STIG

22.304 727724 BB 0.148 1 0.000 SITOS

23.498 . 1260553 BB 0.165 1 0.000 C30

calibration table contains at least one peak with amt = 0

¥ot all calibrated peaks were found
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Figura O100 — cromatograma do extrato coletado de 210 — 240 min de extracdo do ensaio Bl

Tabela O100 — resultado do cromatograma da amostra de 210 — 240 min de extragdo do
ensaio B1.

External Standard Report

pata File Name € \HPCHEM\ 1 \DATA\CERACANA\3K14.D

Operator : Luis Carlos Page Number : 1
Instrument : 5820GC Vial Number :
Sanple Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line B
Acquired on : 05 May 05 09:03 AM Instrument Method: CERaA_ 2 .MTH
Report Created cn: 05 May 05 09:48 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount 10
Multiplier s 1 ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K14.D
Ret Time Area Type‘widthIRsf# ng/ul . Name

8.010 * not found * 1 c20

10.600 # not found * 1 caz

13.360 55043 BB 0.085 1 0.000 C24

15.996 1611702 BB 0.108 1 0.000 C26

17.460 224182 BB 0.149 1 0.000 €27

19.489 1.21541E+007 BB  0.206 1 0.000 C28

21.875 622885 BB 0.155 1 0.000 STIG

23.007 993337 BB 0.171 1 0.000 SITOS

23.437 1431384 BB 0.142 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O101 — cromatograma do extrato coletado de 240 — 270 min de extracdo do ensaio Bl

Tabela O101 — resultado do cromatograma da amostra de 240 — 270 min de extragdo do
ensaio B1.

External Standard Report

pata File Name ©: \HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\ 3K15.D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument 1 5890GC vial Number H
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line 5
Acquired on : 05 May 05 09:51 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 05 May 05 10:37 AM Analysis Methed : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount t 0
Multiplier : 1 ESTD Amount 8
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K15.D
Tet Timel Area Type Width Ref# ng/ul Name

8.117 12618 BB ‘0,157 1 0.000 C20

10.600 * not found #* 1 c22

13.331 27484 BB 0.084 1 0.000 C24

15.934 1001251 BB  0.101 1 0.000 C26

17.385 147065 BB 0.134 1 0.000 C27

19.346 8202593 BB 0.189 1 0.000 C28

21.782 350897 BB 0.133 1 0.000 STIG

22,908 564214 BB 0.:57 1 0.000 SITOS

23.362 960713 BB 0.171 1 0.000 €30

Calibraticn table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O102 — cromatograma do extrato coletado de 270 — 300 min de extra¢do do ensaio B1

Tabela O102 — resultado do cromatograma da amostra de 270 — 300 min de extragdao do

ensaio B1.

External Standard Report

Data File wame

Operator : Luis Carlos
Instrument i 5890GC

Sample Name : CERACANA

Run Time Bar Code:

Acquired on : 05 May 05 10:43 AM
Report Created con: 05 May 05 11:35 aM
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM
Multiplier SRR

Sig. 1 in C:\HPCH

[EM\ 1\DATA\CERACANA\3K16.D

C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\3K16.D

Page Number

Vial Number
Injection Number
Sequence Line

Instrument Method: CERA_2.MTH
Analysis Method CERA_2 .MTH
Sanple Amount 0

we r sn ke ek v se we

ISTD Amount

Name

Tet Timel Area Typalwidth Ref# ng/ul

&.087 12149 BB ©.155 1 0.000
10.600 #* not found #* 1

13.3563 15489 BB 0.089 1 0.000
15.970 771890 BB 0.107 1 0.000
17.441 124020 BB 0.143 1 0.000
19.414 7404596 BB 0.179 1 0.000
21.856 312493 BB 6.168 1 0.000
22.977 496691 BB 0.154 1 c.oo00
23.426 906524 BB 0.149 1 0.000

c20
c22
c24
c26
ca7
c28
STIG
SITOS
c30

Calibration table contains at least

Not all calibrated peaks were found

one peak with amt = 0

271



-

-

A

2

Figura O103 — cromatograma do extrato coletado de 300 — 330 min de extracdo do ensaio B1

Tabela O103 — resultado do cromatograma da amostra de 300 — 330 min de extragdo do

ensaio B1.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\3K17.D

13 SEP 04 0
1

ISTD Amount

Operator Luis Carles Page Number : 1
Instrument : 5890GC Vial Number :

Sample Name : CERACANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line B

Acquired on : 05 May 05 11:39 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 05 May 05 01:34 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 2:58 PM Sample Amount : 0

Multiplier

sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K17.D

Ret Timal Area Type Width Ref# lng/ul Name
_______________ | | ——— ] ————

8.117 21994 BB 0.268 1 3.000 C20
10.600 * pnot found * 1 ca2
13.385 15571 BB 0.094 1 0.000 C24
16.008 752474 BB 0.110 1 0.000 C26
17.472 112140 BB 0.134 1 0.000 Cc27
19.429 7117507 BB 0.180 0.000 C28
21.883 394902 BB 0.148 1 0.000 STIG
23.006 615169 BB 0.149 1 0.000 SITOS
23.454 859018 BB 0.173 1 0.000 C30

Calibration table contains at least

Not all calibrated peaks were found

one peak with amt = 0
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Figura O104 — cromatograma do extrato coletado de 330 — 360 min de extrac¢do do ensaio B1

Tabela O104 — resultado do cromatograma da amostra de 330 — 360 min de extragdao do

ensaio B1.

External Standard Report

Data File Name

Operator : Luis Carlos
Instrument : 58%0GC

Sample Name : CERACANA

Run Time Bar Code:

Acquired on i 05 May 05 03:20 PM

Report Created on:

05 May 05 04:07 PM

Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM
Multiplier i1

sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\3K18.D

Ret Time

Area

Type Width Ref# ng/ul

8.010 * not found *

10

13520

890243
159531
1.02699E+007
331920
538236
1395491

.600 * not found *
.327
.945
-410
414
.822
.936
.396

BB

.170

PR R

Calibration table contains at least

Not all calibrated peaks were found

C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\3K18.D

Page Number 1

Vial Number B

Injection Number :

Sequence Line 5

Instrument Method: CERA 2.MTH
Analysis Method : CERA 2,.MTH
Sample Amount : 0

ISTD Amount 5

Nane

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000

c20
c22
c24
C26
c27
Cc28
STIG
SITOS
<30

one peak with amt = ©
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Figura O105 — cromatograma do extrato coletado de O — 10 min de extrag¢do do ensaio C1.

Tabela O105 — resultado do cromatograma da amostra de 0 — 10 min de extracao do ensaio
Cl.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\5K1.D

Operator : Luis Carlos Page Number 1
Instrument t 5890GC vial Number E
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on : 06 May 05 09:48 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 06 May 05 11:16 aM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier H ISTD Amount g
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K1.D
Tet Timel Area Type;Widtthef# ng/ul | Name

8,010 * not found * 1 €20

10.793 22295 BB 0.075 1 0.000 Ca2

13.423 111878 BB 0.082 1 0.00¢ C24

16.035 1757175 BB 0.098 1 0.000 C26

17.499 62683 BB 0.11i2 1 0.000 C27

19.497 8997181 BB 0.190 1 0.000 C28

21.918 172468 BB 0.159 1 0.000 STIG

22.309 1215816 BB 0.180 1 0.000 3ITOS

23.493 1179705 BB 0.169 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found

274



EEL

Lo )

R

e ST

- -

= =t L

= . A

~il i =N = = - - T

Figura O106 — cromatograma do extrato coletado de 10 — 20 min de extracao do ensaio C1.

Tabela O106 — resultado do cromatograma da amostra de 10 — 20 min de extracao do ensaio
Cl.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K2.D

Operator : Luis carlos Page Number Bl
instrument : 5890GC vial Number B
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Tine Bar Code: Sequence Line 8
Acquired on : 06 May 05 11:1% AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 06 May 05 01:31 PM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Awmount : 0
Multiplier HE ISTD Amount S
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5KZ.D
?et Time‘ Area JTypelwidth‘Ref# Ing/ul Name

8.180 11573 BB 0.080 1 0.000 C20

10.725 32116 BB 0.106 1 0.000 c22

13.367 128273 BB 0.101 1 0.000 C24

16.002 2174997 BB 0.106 1 0.000 C26

17.452 91603 BB 0.169 1 0.000 C27

19.492 1.13748E+007 BB ¢.197 1 0.000 €28

21.897 284079 BB 0.157 1 0.000 STIG

23.013 396600 BB 0.151 1 0.000 SITOS

23.472 1576232 BB 0.166 1 0.000 €30

Calibration table contains at least one peak with amt = ¢
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Figura O107 — cromatograma do extrato coletado de 20 — 30 min de extracao do ensaio C1.

Tabela O107 — resultado do cromatograma da amostra de 20 — 30 min de extracao do ensaio
Cl.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\5K3.D

Operator : Tuis Carlos Page Number 1
Instrument : 5880GC Vial Number
Sample Name ¢ CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line H
Acquired on : 06 May 05 01:49 PM Instrunent Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 May 05 10:19 AM Analysis Method : CERA_2,MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier t 1 1STD Amount T
8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K3.D
1|2et Time Area Type width\Ref# I:ng/ul | Name

8.160 * not found #* 1 c20

10.760 22827 BB 0.082 1 0.000 C22

13.410 137467 BB 0.086 1 0.000 C24

16.056 2457555 BB 0.109 1 0.000 C26

17.515 100409 BB 0.166 1 0.000 C27

19.596 1.32691E+007 BB 0.210 1 0.000 C28

21.978 304905 BB 0.154 i 0.000 STIG

23.087 443112 BB 0.155 1 0.000 SITOS

23.550 1859170 BB 0.178 1 0.000 C30

calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O108 — cromatograma do extrato coletado de 30 — 40 min de extracao do ensaio C1.

Tabela O108 — resultado do cromatograma da amostra de 30 — 40 min de extracao do ensaio
Cl.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\ 5K4 .D

Operator : Luis Carles Page Number : 1
Instrument @ B890cC Vial Number

Sample Name : CERACANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Sequence Line :

Acquired on ¢ 06 May 05 03:55 PH Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 May 05 10:26 aM Analysis Method ; CERA 2.MTH
Last Recalib on 13 SEP 04 02:58 PM Sample Anount 0
Multiplier N ISTD Amount

8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K4.D
Ret Time Area Type Width Ref# ng/ul : Name

el B e

8.100 * not found * 1 20
10.744 10439 BB 0.092 1 0.000 C22
13.387 85464 BB 0.099 1 0.000 €24
16.019 1702282 BB 0.108 1 0.000 C26
17.486 76445 BB 0.155 1 0.000 C27
19.496 9577727 BB 0.191 1 0.000 C28
21.902 183609 BB 0.146 1 0.000 STIG
23.024 255583 BB 0.166 1 0.000 SITOS
23.474 1412743 BB 0.159 1 0.000 €30

calibration table contalns at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O109 — cromatograma do extrato coletado de 40 — 50 min de extra¢cdo do ensaio CI.

Tabela O109 — resultado do cromatograma da amostra de 40 — 50 min de extracao do ensaio
Cl.

External Standard Report

Data File Name : C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K5.D

Operator : Luis carlos Page wumber T 1
Instrument : 5890GC vial Number

Sample Name : CERACANA Injection Number :

Run Time Bar Code: Seqguence Line

Acquired on : 13 Apr 05 04:49 PM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 14 Apr 05 10:13 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount r o
Multiplier 1 ISTD Amount

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K5.D

Tet Tine Area Type Width Ref# ng/ul | Name

8.540 * not found % 1 c20

11.137 15251 BB 0.100 1 0.000 C22

13.836 37487 BB 0.086 1 0.000 C24

16.4299 812084 BB 0.106 1 0.000 C26

18.098 40595 BB 0.140 1 0.000 C27

20.209 5199887 BB 0.180 1 0.000 C28

22.745 158051 BB 0.141 1 0.000 STIG

23.809 211740 BB 0.127 1 0.000 SIS

24.188 788280 BB 0.140 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak witn amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O110 — cromatograma do extrato coletado de 50 — 60 min de extracao do ensaio C1.

Tabela O110 — resultado do cromatograma da amostra de 50 — 60 min de extracao do ensaio

CI.

External Standard Report

Data File Name

Operator Luis Carlos
Instrument 5890GC

Sample Name CERACANA

Acguired on 09 May 05 10:09 AM

Report Created on
Last Recalib on
Multiplier

13 May 05 10:43 AM
13 SEP 04 02:58 PM

Run Time Bar Code:
£ 1

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5KG.D

C:\HPCHEM\ 1\DATA\ CERACANA\SKG.D

Page Number

Vial Number
Injection Number
Sequence Line
Instrument Method
Analysis Method
Sample Amount
ISTD Amount

Name

PO e

CERA_2.MTH
CERA_2.MTH

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000

Ret Time! Area Typelwidth'nef# Ing/ul
7.900 * not found * 1
10.400 % not found #* 1
13.002 89817 BB 0.098 1
15.618 1873530 BB 0.108 1
16.981 81433 BB 0.145 1
18.888 1.21382FE+007 BB 0.19¢6 1
21.187 445774 BB 0.179 1
22.356 601855 BB 0.154 1
22.891 1955904 BB 0.162 1

calibration table contains at least

Not all calibrated peaks were found

0.000
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c20
caz
c24
c26
C27
ca8
STIG
SITOS
c30

one peak with amt = ¢
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Figura O111 — cromatograma do extrato coletado de 60 — 70 min de extracao do ensaio C1.

Tabela O111 — resultado do cromatograma da amostra de 60 — 70 min de extracao do ensaio

CI.

External Standard Repcrt

Data File Name

Operator : Luis Carlos
Instrument i 5890GC
Sample Name : CERACANA
Run Time Bar Code:

Acquired on B

Report Created on
Last Recalib on
Multiplier

1

09 May 05 11:16 AM
13 May 05
13 SEF 04 02:58 PM

11:07 aM

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K7.D
Type Width Ref# ng/ul

Ret Time

13.028
15.636
16.999
18.882
21.211
22.379
22.908

Area

e e e Ee B
7.900 * not found #*
10.400 * pot found *

58747
1451924
68082
1.00663E+007
586443
763043
1713848

BB
BB
BB
BB
BB
BB
BB

0.096
0.100
0.145
0.182
0.161
0.164
0.170

PEBRPRERRP R

Calibration table contains at least

Not all calibrated peaks were found

€ : \HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\5K7.D

Page Number

Vial Number
Injection Number
Sequence Line
Instrument Method:
Analysis Method :
Sample Amount
ISTD Amount

Name

CERA_2.MTH
CERA_2.MTH

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000

c20
c22
c24
Cc26
c27
c28
3TIG
SITOS
C30

one peak with amt = 0
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Figura O112 — cromatograma do extrato coletado de 70 — 80 min de extracao do ensaio Cl1.

Tabela O112 — resultado do cromatograma da amostra de 70 — 80 min de extracao do ensaio

Cl.

External Standard Report

Data File Name

Cperator

Acouired on
Report Created on
Last Recalib on
Multiplier

Instrument g
Sample Name H
Run Time Bar Code:

1

Injection Number

5890GC

CERACANA

09 May 05 02:10 PM
13 May 05 11:13 aM

13 SEP 04 02:58 PHM

sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\SKS.D

Ret Time

_______[-___________ St |

7.900 * not founad *
10.400 * not found *

13.065
15.674
17.057
18.925
21.271
22.434
22.943

Area

41145
1136611
50631
8374597
495948
664747
1495309

Type Width Ref# ng/ul

BB

0.100
0.107
0.139
0.182
0.168
0.162
0.166

O

Calibration table contalns at least

Not all calibrated peaks were found

C':\HPCHEM" 1\ DATA\CERACANA\5KS.D
Luis Carlos

Page Number
Vial Number

Sequence Line

Instrument Method

Analysis Meth
Sample Amoumt
ISTD Amount

'

CERA_2.MTH

od CERA_2.MTH
o

Name

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000

czo
c22
c24
<26
c27
c28
STIG
SITOS
C30

one peak with amt = 0
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Figura O113 — cromatograma do extrato coletado de 80 — 90 min de extracao do ensaio Cl1.

Tabela O113 — resultado do cromatograma da amostra de 80 — 90 min de extracao do ensaio
Cl.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\ DATA\CERACANA\ 5K9 .D

Operator : Luis Carlos Page Number S
Instrument : 5890GC vial Number E
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line B
Acquired on : 10 May 05 10:23 aM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 May 05 11:15 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount t 0
Multiplier : 1 ISTD Amount E
§ig. 1 in C:\HPGHEM\1\DATA\CERACANA\BK9.D
?et Timel Area ITypelwidth Ref# Ing/ul Name

7.900 * not found * I 1 C20

10.400 * not found * 1 c22

13.074 37100 BB 0.082 1 0.000 C24

15.670 1188681 BB 0.098 1 0.000 C26

17.098 78642 BB 6.125 1 0.000 ¢27

18.944 2404709 BB 0.177 1 0.000 C28

21.304 535935 BB 0.143 1 0.000 STIG

22.483 799202 BB 0.127 1 0.000 SITOS

22.970 1798355 BB 0.15¢ 1 0.000 C30

calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks weres found
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Figura O114 — cromatograma do extrato coletado de 90 — 120 min de extracdo do ensaio C1.

Tabela O114 — resultado do cromatograma da amostra de 90 — 120 min de extrac¢do do ensaio
Cl.

External Standard Report

Data File Name C:\EPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K10.D

Operator ; Luis Carlos Page Number ;1
Instrument : 5B90GC Vial Number H
Sanple Nane : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line g
Acquired on + 10 May 05 11:22 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 May 05 11:18 AM Analysis Method @ CERA_2.MTH
Last Recalib on ¢ 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount H]
Multiplier Hat ISTD Amount :
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K10.D
Ret Time Area Type Width Ref# lng/ul | Name
7.886¢ 11394 BB 0.219 1 0.000 C20

10.400 * not found * 1 ca2

13.031 23659 BB 0.081 1 0.000 C24

15.626 954276 BB 0.095 1 0.000 €26

17.009 44507 BB 0.115 1 0.000 C27

18.869 7807749 BB 0.169 1 0.000 €28

21.252 686710 BB 0.166 1 0.000 STIG

22.401 914692 BB 0.169 1 0.000 SITOS

22.908 1486200 BB 0.181 1 0.000 C30

calibration table contains at least one peak witﬁi§mt =0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O115 - cromatograma do extrato coletado de 120 — 150 min de extracdo do ensaio C1

Tabela O115 — resultado do cromatograma da amostra de 120 — 150 min de extracdo do

ensaio Cl1.

External Standard Report

Data File Name

C:\HPCHEM\ }\DATA\CERACANA\5K11.D

Operator : Luis carlos
Instrument 1 5890GC

Sample Nane i CERACANA

Run Time Bar Code:

Acguired on ¢ 10 May 05 03:03 PM
Report Created on: 13 May 05 11:21 AM
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM

Multiplier 1

Sig. 1’ in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K1l1.D

Page Number

vial Number
Injection Number
Sequence Line
Instrument Method
analysis Method
Sample Amount
ISTD Amount

Nane

CERA_2.MTH
CHRA_2.MTH
o

Ret Time Area Type Width Ref# ng/ul

7.900 * not found * ' ! 1 l

10.400 * not found * 1

13.052 15321 BB 0.090 1 0.000
15.653 574978 BB 0.102 1 0.000
17.031 51174 BB 0.116 1 0.000
18.872 6122342 BB 0.154 1 0.000
21.269 6385315 BB 0.151 1 ¢.000
22.420 907843 BB 0.174 1 0.000
22.926 1253939 BB 0.161 1 0.000

Calibration table contains at least

Not all calibrated peaks were found

284

c20
c22
c24
c26
€27
c28
STTG
SITOS
C30

one peak with amt = 0
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Figura O116 — cromatograma do extrato coletado de 150 — 180 min de extracdo do ensaio C1

Tabela O116 — resultado do cromatograma da amostra de 150 — 180 min de extragdo do

ensaio Cl1.

External Standard Report

Data File Name

Report Created on
Last Recalib on

11 May 05 09:00 AM

Cperator : Luis carlos
Instrument 1 5890GC

Sample Name : CERACANA

Run Time Bar Code:

Acquired on : 10 May 05 04:20 PM

Multiplier

13 SEP 04 02:58 PM
1

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K12.D
Area Type Width Reff ng/ul

Ret Time

= — R R

8.010
10.600
13.300
15.857
17.057
18.969
21.690
22,991
23.668

* not found ¥

* not found *

* not found *
678086 BB
63678 BB
1.15386L5+007 BB
109926 BB
2681220 BB
98386 BB

0.089
0.137
0.185
0.153
0.161
0.253

PR PR

Calibration table contains at least

Not all calibrated peaks were found

C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\SK12.D

Page Number : 1

Vial Number H

Injection Number :

Sequence Line G

Instrument Method: CERA 2.MTH
Analysis Method ; CERA_2.MTH
Sample Amount : 0

ISTD Amount

Name

0.000
0.000
0.000
0.000
0.000
0.000

cz0
<22
c24
C26
ca27
c28
STIG
SITOS
Cc30

one peak with amt = 0
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Figura O117 — cromatograma do extrato coletado de 180 — 210 min de extracdo do ensaio C1

Tabela O117 — resultado do cromatograma da amostra de 180 — 210 min de extragdo do
ensaio Cl1.

External Standard Report

Data File Name : C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\5K13.D
Operator : Luis Carlos Page Number i1
Instrunent i 5B20GC Vial Number :
Sample Name i CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Cede: Sequence Line :
Acquired on : 11 May 05 09:13 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 May 05 11:27 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount : 0
Multiplier 5k ISTD Amount
Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K13.D
Tet Timei Area IType‘Width Ref# ngs/ul Nanme
7.200° * not found * ' 1 I |020

10.400 * not found * 1 c22

13.100 * not found * 1 c24

15.673 414358 BB 0.108 1 0.000 C26

17.067 30607 BB 0.115 1 0.000 c27

18.957 8936%22 BB 0.188 1 0.000 C28

21.327 992034 BB 0.179 1 0.000 STIG

22.488 1387892 BB 0.165 1 0.000 SITOS

22.996 2559398 BB 0.147 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Mot all calibrated peaks were found
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Figura O118 — cromatograma do extrato coletado de 210 — 240 min de extracdo do ensaio C1

Tabela O118 — resultado do cromatograma da amostra de 210 — 240 min de extragdo do
ensaio Cl1.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ I\DATA\CERACANA\5K14.D

o

Cperator Luis Carlos Page Number 1
Instrument : 5890GC Vial Number H
Sample Name : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Sequence Line =
Acguired on : 11 May 05 10:04 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 May 05 11:32 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount 10
Multiplier 5l ISTD Amount g
8ig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K14.D
Ret Tine Area Type Width Ref# ng/ul Namne
7.828 20596 BB 0.182 1 0.000 C20

10.400 * not found % 1 cz22

13.100 * not found * 1 c24

15.613 126071 BB 0.099 1 0.000 C26

16.998 12363 BB 0.136 1 0.000 C27

18.745 3050545 BB 0.165 1 0.000 C28

21.205 701642 BB 0.178 1 0.000 STIG

22.375 943191 BB 0.176 1 0.000 SITOS

22.890 1253675 BB 0.154 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O119 — cromatograma do extrato coletado de 240 — 270 min de extracdo do ensaio C1

Tabela O119 — resultado do cromatograma da amostra de 240 — 270 min de extragdo do
ensaio Cl1.

External Standard Report

Data File Name C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\5K15.D .

Operator : Luis Carlos Page Number t 1
Instrument : 5890GC vial Number H
Sample Nane : CERACANA Injection Number :
Run Time Bar Code: Seguence Line H
Acquired on ¢ 11 May 05 10:52 AM Instrument Method: CERA_2.MTH
Report Created on: 13 May 05 11:34 AM Analysis Method : CERA_2.MTH
Last Recalib on : 13 SEP 04 02:58 PM Sample Amount H)
Multiplier i1 ISTD Amecunt E
Si¢. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K15.D
Ret Timel Area Type Width Ref# ng/ul Name

7.806 18412 BB 0.127 1 0.000 €20

10.400 * not found * 1 c22

13.100 * not found * 1 C24

15.611 88319 BB 0.102 1 0.000 C26

17.100 * not found * 1 c27

18.691 1627551 BB 0.159 1 0.000 C28

21.152 549801 BB 0.170 1 0.000 STIG

22.337 734614 BB 0.160 1 0.000 SITOS

22.859 701283 BB  0.169 1 0.000 C30

Calibration table contains at least one peak with amt = 0

Not all calibrated peaks were found
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Figura O120 - cromatograma do extrato coletado de 270 — 300 min de extracdo do ensaio C1

Tabela O120 — resultado do cromatograma da amostra de 270 — 300 min de extragdo do

ensaio Cl1.

External Standard Report

Data File Name
Operator
Instrument
Sample Name

Run Time Bar Code

Acquired on

Report Created on
Last Recalib on

Multiplier

5890GC

1

11 May 05
13 May 05 01:41 PM
13 SEP 04 02:58 PM

CERACANA

02:30 FM

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\SK16.D

Ret Time

Area

7.900 * not
10.400 * not
13.100 * not
15.682
17.100 * not
18.792
21.274
22.441
22,938

49598 BB
found *
891585 BB
306807 BB
442256 BB
371176 BB

0.093

0,171
0,168
0.165
0.156

1
1
1
1
1
1
1
1
1

Calibration table contains at least

Not all cglibrated peaks were found

C:\HPCHEM\l\DATA\CERACANA\SKlS.D
Luis carlos

Page Number
Vial Number
Injection Number
Sequence Line

Instrument Method: CERA_2.MTH
Analysis Method CERA_2.MTH
Sample Amount ]

ISTD amount

Name

Type Width Ref# ng/ul
|

0.000

0.000
0.000
0.000
0.000

c20
cz2z2
c24
c26
c27
ca8
STIG
8ITOS
c3o

one peak with amt = 0
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Figura O121 - cromatograma do extrato coletado de 300 — 330 min de extracdo do ensaio C1

Tabela O121 — resultado do cromatograma da amostra de 300 — 330 min de extragdo do

ensaio Cl1.

External Standard Report

Data File Name

Operator

Instrument
Sample Name

Run Time Bar Code
Acquired on
Report Created on
Last Recalib on
Multiplier

5890GC

11 May 05
13 May 05 01:42 PM
13 SEP 04 02:58 PM
1

CERACANA

03:31 PM

Sig. 1 in C:\HPCHEM\T\DATA\CERACANA\5K17.D
Area Type Width Reff# ng/ul

Ret Time

7.900 *

10.4p0 *

13.100
15.656
17.100
18.747
21.224
22.399
22.906

*

®

not found *

not found *

not found *
34861 BB

not found *
451675 BB
242474 BB
339573 BB
179072 BB

0.107

0.177
0.178
0.168
0.170

e e

Calibration table contains at least

Not all calibyrated peaks awere found

C:\HPCHEM\ 1\DATA\CERACANA\5K17.D
Luis Carles

Page Number

Vial Number
Injection Number
Sequence Line
Instrunent Method
Analysis Method
Sample Amount
ISTD Amount

CERA_2.MTH
CERA_2.MTH
0

Name

0.000

0.000
0.000
0.000
0.600

Cc20
c22
c24
c26
ca7
cas
STIG
SITOS
Cc30

one peak with amt = 0
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Figura O122 — cromatograma do extrato coletado de 330 — 360 min de extracdo do ensaio C1

Tabela O122 — resultado do cromatograma da amostra de 330 — 360 min de extragdo do

ensaio Cl1.

External Standard Report

Data File Name

Operator : Luis cCar
Instrument ¢ 5890GC
Sample Name : CERACANA
Run Time Bar Code:

Acquired on : 11 May ©

Report Created on: 13 May o0
Last Recalib on 1 13 SEP 04 02:58 PM

los

5

04:28 PM

5 01:44 PM

C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K18.D

Page Number H

Vial Number :

Injection Number :

Sequence Line B

Instrument Method: CERA_2.MTH
Analysis Method : CERA_2.MTH
Sample Amount ;0

ISTD Amount

Name

Multiplier gl

Sig. 1 in C:\HPCHEM\1\DATA\CERACANA\5K18.D

?at Time' Area ITypelwidth‘Ref# lnq/ul
7.833 20454 BB 0.275 1 0.000
10.400 * not found * 1
13.100 * not found =* 1
15.645 126241 BB 0.091 1 0.000
17.100 * not found * 1
18.756 1892940 EB 0.162 1 0.000
21.235 706399 BB 0.174 1 0.000
22.406 950082 BB 0.163 1 0.000
22,915 817568 BB 0.145 1 0.000

caljbration table contains at least

HQF all calibrated peaks were found

czo
czz
cza
c26
c27
c28
STIG
SITOS
30

one peak with amt = @
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APENDICE P: Andlise Cromatogrdfica dos Extratos.

Tabela P1 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de O - 10 min extracao.

Extrato Cinédtical - Analise cromatografica [CG]

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL 1C1 12.2 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 17656 0.00145 1.4493 220 0.00022
22 49 1014712 0.198 47240 0.00374 373597 567 0.000567
24 4.5 1011393 0192 29523 0.00230 22958 348 0.000345
C25 45 ga5051 0.184 335579 0.02359 285827 4332 0.004332
c27 47 945554 0.1858 19237 0.00157 1.5659 237 0.000237
25 45 995517 0192 1174282 0.09252 928186 14063 0.014083
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 33393 0.00345 3.4543 8.23 0.000523
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 159944 0.01539 153875 2331 0.00233
30 49 211102 0.195 GE245 0.00802 G.0165 912 0.000912

Tabela P2 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 10 - 20 min extracdo.

Extrato Cinédtical - Analise cromatografica [CG]

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL 102 16.0 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 19942 0.00125 1.2465 1.9 0.00a159
22 49 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 4.5 1011393 0192 63017 0.00374 3.7366 5.66 0.000566
C25 45 ga5051 0.184 £90575 0.03539 38,3945 5317 0.008817
c27 47 945554 0.1858 76456 0.00475 4.7454 718 0.00a719
25 45 995517 0192 1967142 011856  118.56800 17964 0017964
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 104197 0.00522 g.2187 1245 0001245
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 130675 0.00355 9.5555 1452 0.001482
30 49 211102 0.195 186374 0.01253 125293 18,96 0001395
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Tabela P3 — resultados do ensaio: cinética 1,: amostra coletada de 20 — 30 min extracao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 153 18.2 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 17364 0.00095 0.9542 1.45 0.000145
22 4.9 1014712 0.196 101052 0.00536 5.3624 g.12 0.000312
24 4.8 1011893 0.192 54376 0.00233 2.8345 4.29 0.000429
26 4.6 335051 0.154 555252 0.03742 37 4245 o670  0.00567
C27 4.7 946554 0.188 53635 0.00320 3.2022 4.85 0.000485
23 4.8 995517 0192 2330051 012346 1234572 16706 0015706
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 130252 0.00903 9.0319 13.68  0.001353
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 1745804 0.01127 11.2730 17.08  0.001705
30 449 911102 0.195 195419 0.01155 11.65493 1760 000175

Tabela P4 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 30 — 40 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1C4 14.3 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 10583 0.00074 0.7405 1.12 0.00a112
c22 49 1014712 0.195 75913 0.00513 81270 77 0.00a777
24 45 1011393 0192 37895 0.00251 2514 3.81 0.00a381
C25 46 gE5051 0.184 525285 0.03515 38.1837 a7.85  0.005785
c27 47 945554 0.153 42583 0.00295 29542 449 0.000443
C25 4.5 995517 0192 20644505 013922 1392203 21094 0021094
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 126179 n.o1105 11.0474 1674 0001674
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 182573 0.01459 14,9351 2270 0.00227
30 49 211102 0.195 181112 0.01362 136229 2084 0.002084

Tabela P5 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 40 — 50 min extragao.

Extrato Cindticat - Anadlise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amostra do extrato
vol.= 25 mL massa mg Yol mL
Padrao massamyg area mgmL 105 11.8 5.0
area mg/mL myL my/Ky Yapip
c20 51 1019877 0.204 0 0.00000 0.0000 0.00 0
c22 448 1014712 0.196 63771 0.00563 56287 8.53 0.000353
c24 4.8 1011893 0.192 37133 0.00233 2.9355 452 0.000452
C2B 4.6 834051 0.154 548465 0.04332 43.3155 7321 0.00731
c27 47 94B554 0.183 54942 0.00462 4 6239 7.01 0.000701
C25 4.8 995517 0.192 2298042 018780 1878013 28485 0.023455
Stigmasteral 5.4 855771 0216 1386581 0.01433 14,8320 2247 0002247
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 214492 0.02133 21.3348 3233 0.003233
C30 48 211102 0.196 208421 0.07900 18,9985 2379 0.002379

293



Tabela P6 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 60 — 70 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1CF 4.9 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 11665 0.00230 2.3000 3.48 0.000345
24 4.8 1011893 0.192 16063 0.00311 3.1100 4.71 0.000471
26 4.6 335051 0.154 131965 0.02300 279957 42,42 0.004242
C27 4.7 946554 0.188 16097 0.00326 3.2624 4.94 0.000454
23 4.8 995517 0192 530454 012407 1240737 168799  0.015799
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 a0322 0.01295 129607 19.64  0.001954
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 79285 0.01399 18.9920 2876 0.002575
30 449 911102 0.195 BE705 0.01364 14,6429 2219 0.002219

Tabela P7 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 70 — 80 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1C8 224 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 92958 0.00401 40073 6.07 0.000607
24 4.8 1011893 0.192 33615 0.00142 1.4237 216 0.000216
26 4.6 335051 0.154 BOGTI6 0.02816 201585 4266  0.004266
C27 4.7 946554 0.188 30511 0.00357 3.5694 .41 0.000541
23 4.8 995517 0192 027355 013035 1303497 19750 0.01975
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 235945 0.01329 13,2432 2014 0.002014
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 375295 0.01966 19.6646 2979 0.002973
30 449 911102 0.195 330445 0.015587 15.8676 2404  0.002404

Tabela P8 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 80 — 90 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 109 19.0 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 724394 0.00365 3.6850 5.50 0.000555
24 4.8 1011893 0.192 24317 0.00124 1.2342 1.83 0.000185
26 4.6 335051 0.154 580665 0.03177 37683 4313 0.004513
C27 4.7 946554 0.188 7EE12 0.00400 4.0043 6.07 0.000607
23 4.8 995517 0192 3294273 016720 1671870 25333 0025333
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 219356 0.01460 146033 2213 0.002213
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 356739 0.02204 220410 3340  0.00334
30 449 911102 0.195 39277 0.02223 222329 3369  0.003359
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Tabela P9 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 90 — 120 min extracgao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1C10 13.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 34216 0.00241 24121 365 0.000365
24 4.8 1011893 0.192 1022 0.00076 0.7633 1.16 0.000116
26 4.6 335051 0.154 322291 0.02445 24 4535 3705 0.003705
C27 4.7 946554 0.188 45450 0.00337 3.3670 5.10 0.00051
23 4.8 995517 0192 2163596 015229 1522924 23075 0.023075
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 167728 0.01545 15,4505 2341 0.002341
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 277783 0.02330 237983 3606  0.003606
30 449 911102 0.195 273946 0.02190 21,9007 3318 0.003313

Tabela P10 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 120 — 150 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1C1 255 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 44006 0.00160 1.6035 2.43 0.000243
24 4.8 1011893 0.192 12475 0.00045 0.4466 0.63 B.77E-05
26 4.6 335051 0.154 400714 0.01572 15,7184 2382  0.002352
C27 4.7 946554 0.188 70557 0.00264 2641 4.Mm 0.000401
23 4.8 995517 0192 3446955 012543 1254343 19005 0.019005
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 309624 0.01475 14,7453 2234 0.002234
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 519386 0.02300 23.0041 3485  0.0034585
30 449 911102 0.195 631325 0.02157 21 5662 3268  0.003253

Tabela P11 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 120 — 180 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1C12 9.8 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 127504 0.01352 13.5244 2049 0.002043
C27 4.7 946554 0.188 23493 0.00233 2.3306 361 0.000351
23 4.8 995517 0192 1275780 012554 1255372 189021 0.019021
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 91569 0.01179 11.7920 17.87 0001757
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 32972 0.00395 3.9439 5.93 0.000525
30 449 911102 0.195 184230 0.02022 202206 3064  0.003054
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Tabela P12 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 180 — 210 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1C13 252 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 167806 0.00666 B.6a77 10.02  0.0010039
C27 4.7 946554 0.188 29710 0.00113 1.1261 1.71 0.000171
23 4.8 995517 0192 1576392 0.05502 53.0210 g7.91  0.0057N
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 128129 0.00617 61713 9.35 0.000935
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 234772 0.01052 105173 15.94  0.001584
30 449 911102 0.195 282067 0.01153 11.5800 1766  0.001755

Tabela P13 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 210 — 240 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1C14 B.4 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 a7708 0.00937 9.3729 1420  0.00142
C27 4.7 946554 0.188 10510 0.00163 1.6305 2.47 0.000247
23 4.8 995517 0192 530069 0.09494 949359 14384 0.014304
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 44303 0.00333 8.8347 1339 0.001339
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 24315 0.00446 4.4592 6.76 0.000676
30 449 911102 0.195 9320 0.01566 15,6639 2373 0002373

Tabela P14 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 240 — 270 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1C15 12.3 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 107610 0.00903 9.0943 1378 0001375
C27 4.7 946554 0.188 21020 0.00170 1.6971 2457 0.000257
23 4.8 995517 0192 1216827 0.09540 953995 14454 0.014454
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 G390 0.00656 5.5573 9.94 0.000954
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 154144 0.01471 14,7090 2229 0.002223
30 449 911102 0.195 270063 0.02362 238167 3578 0.003578
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Tabela P15 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 270 — 300 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1C16 8.1 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 46313 0.00954 9.5415 1446  0.001445
C27 4.7 946554 0.188 a 0.00000 0.0000 0.00 a
23 4.8 995517 0192 513380 0.09717 A7 1ess 14722 0014722
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 19575 0.00434 4.8439 734 0.000734
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 24095 0.00555 5.5459 g.40 0.00054
30 449 911102 0.195 53465 0.01123 11.2763 17.09  0.001709

Tabela P16 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 300 — 330 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1C17 B.9 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 12523 0.00175 1.7528 266 0.000266
24 4.8 1011893 0.192 3501 0.00431 48138 7.29 0.000729
26 4.6 335051 0.154 16651 0.00251 2.5085 3.80 0.00035
C27 4.7 946554 0.188 a 0.00000 0.0000 0.00 a
23 4.8 995517 0192 542995 0.03956 896634 13616 0.013616
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 278 0.00493 4.9732 7.54 0.000754
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 59005 0.01004 10.0374 1521 0.001521
30 449 911102 0.195 147117 0.02293 229336 3475 0.003475

Tabela P17 — resultados do ensaio: cinética 1, amostra coletada de 330 — 360 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 1C18 B.2 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp

20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 35254 0.00641 6.4136 9.72 0.000972
C27 4.7 946554 0.188 a 0.00000 0.0000 0.00 a
23 4.8 995517 0192 430973 0.06703 670318 101568 0010136

Stigmasterol 5.4 355771 0.216 a 0.00000 0.0000 0.00 a

3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 21136 0.00400 4.0012 6.06 0.000606
30 449 911102 0.195 3431 0.00595 5.9525 9.02 0.000902
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Tabela P18 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 0 - 10 min extragao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 21 45.4 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 33045 0.00133 1.8204 277 0.000277
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 131823 0.00275 27548 417 0.000417
26 4.6 335051 0.154 840021 0.01923 19.2333 2914 0.002914
C27 4.7 946554 0.188 52764 0.00115 1.1542 1.75 0.000175
23 4.8 995517 0192 1605573 0.03411 34,1095 5166  0.005165
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 346217 0.00952 9.6241 14565  0.001453
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 461955 0.01194 11.9436 1810 000131
30 449 911102 0.195 31168 0.00192 1.9230 297 0.0002941

Tabela P19 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 10 - 20 min extragao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 202 355 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 46935 0.00132 1.3224 2.00 0.0002
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 94531 0.00253 25263 3.83 0.000383
26 4.6 335051 0.154 712812 0.02087 208721 Ie2 0003162
C27 4.7 946554 0.188 36442 0.00102 1.0194 1.64 0.000154
23 4.8 995517 0192 1499534 0.04074 40,7432 6173  0.006173
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 322074 0.01145 1144597 17,35  0.001735
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 443125 0.01452 14.8160 2245 0.002245
30 449 911102 0.195 51672 0.00157 1.6656 237 0.000237

Tabela P20 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 20 — 30 min extracao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 203 318 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 27595 0.00037 0.8652 1.3 0.000131
22 4.9 1014712 0.196 1858233 0.00570 5.6939 g.63 0.000863
24 4.8 1011893 0.192 91394 0.00273 273N 4.14 0.000414
26 4.6 335051 0.154 937292 0.03054 305424 4626 0.004625
C27 4.7 946554 0.188 64345 0.00200 2.0032 3.04 0.000304
23 4.8 995517 0192 2444119 0.07335 7386845 111595 0011195
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 393249 0.01576 15,7564 2387 0.002357
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 516051 0.02267 22 BEB6 3434 0.003434
30 449 911102 0.195 110936 0.00374 3.7423 567 0.000557
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Tabela P21 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 30 — 40 min extracao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2C4 245 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 10391 0.00042 0.4242 0.64 6.43E-05
c22 49 1014712 0.195 235380 0.00025 0.2453 1.43 0.00a143
24 45 1011393 0192 25108 0.000597 08722 1.47 0.00a147
C25 46 gE5051 0.184 321413 0.01364 136369 2086  0.002066
c27 47 945554 0.153 25335 0.00103 1.0269 1.56 0.000156
C25 4.5 995517 0192 1044303 n.04112 41,1236 62,31 0.006231
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 98473 0.00507 50724 7.B9 0.00a763
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 151249 0.00725 7.2458 10,96 0001095
30 49 211102 0.195 G4599 0.00234 2.8405 4.30 0.00043

Tabela P22 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 40 — 50 min extracao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 205 327 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 18799 0.00057 0.5750 0.87 3.71E-05
22 4.9 1014712 0.196 1275745 0.00377 37679 5.71 0.000571
24 4.8 1011893 0.192 G9344 0.00201 20120 3.05 0.000305
26 4.6 335051 0.154 934103 0.03125 32833 4740 0.00474
C27 4.7 946554 0.188 34778 0.00257 25746 3.90 0.00039
23 4.8 995517 0192 3577954 010551 1055143 159487 0.0159957
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 29361 0.00115 1.1525 1.75 0.000175
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 a 0.00000 0.0000 0.00 a
30 449 911102 0.195 245360 0.00307 8.0703 1223 0.001223

Tabela P23 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 60 — 70 min extracao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2CF 17.9 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 15740 0.00035 0.5492 1.29 0.000122
24 4.8 1011893 0.192 32578 0.00173 1.7267 252 0.000262
26 4.6 335051 0.154 559280 0.03329 35.2857 53.01  0.005501
C27 4.7 946554 0.188 B367E 0.00331 3.81M 877 0.000577
23 4.8 995517 0192 3015204 016244 1624375 24612  0.024612
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 93334 0.00693 5.9333 1050  0.00105
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 250971 0.01646 16.4563 2493 0.002433
30 449 911102 0.195 285260 001714 17.1414 2597 0.002657
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Tabela P24 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 70 — 80 min extracao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2C8 15.3 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 21924 0.00136 1.3555 206 0.000205
26 4.6 335051 0.154 551740 0.03743 37 4854 56.60  0.00563
C27 4.7 946554 0.188 G655 0.00420 4.1966 5.36 0.000635
23 4.8 995517 0192 2794525 017615 1761514 26690  0.02669
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 128782 0.01062 106226 16.04  0.001609
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 215623 0.01654 16.5411 2506 0.002506
30 449 911102 0.195 27301 0.01955 19.5454 2961 0.002951

Tabela P25 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 80 — 90 min extracao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 209 13.5 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 16493 0.00116 1.15594 1.76 0.000176
26 4.6 335051 0.154 437239 0.03752 375170 56.64  0.005684
C27 4.7 946554 0.188 57930 0.00427 4.2651 G.46 0.000645
23 4.8 995517 0192 2614595 018676 1867642 26290 0023295
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 104290 0.00975 9.7493 1477 0001477
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 180094 0.01566 15,6576 2372 0002372
30 449 911102 0.195 273919 .02z 222230 3367 0.0033657

Tabela P26 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 90 — 120 min extracao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2C10 13.6 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 126873 0.00090 0.3930 1.36 0.000135
26 4.6 335051 0.154 474728 0.03625 36.2049 5498  0.005493
C27 4.7 946554 0.188 63094 0.00451 46075 5.93 0.000B55
23 4.8 995517 0192 2337309 020118 2011825 30482 0.0304582
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 a3e747 0.00305 8.0497 1220 000122
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 171812 0.01433 14.8277 2247 0.002247
30 449 911102 0.195 370165 0.02923 292763 4436 0.004435
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Tabela P27 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 120 — 150 min extragao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2C1 /B3 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 18024 0.00022 0224 0.34 3.4E-05
26 4.6 335051 0.154 715630 0.00975 9.7495 1477 0001477
C27 4.7 946554 0.188 117424 0.00153 1.6283 232 0.000232
23 4.8 995517 0192 5295529 0.06697 669695 101.47 0010147
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 148707 0.00245 2.4596 3.73 0.000373
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 283206 0.00436 4.3365 6.60 0.00066
30 449 911102 0.195 751386 0.01059 1064925 16.05  0.001605

Tabela P28 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 150 — 180 min extragao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2C12 9.4 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 284380 0.03145 31.4475 4765 0.004765
C27 4.7 946554 0.188 44648 0.00472 4.7169 715 0.000715
23 4.8 995517 0192 2002674 0.26495  Z64.9502 40144 0.040144
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 53324 0.00790 7.8932 11.97 0001157
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 a 0.00000 0.0000 0.00 a
30 449 911102 0.195 409503 0.04636 45,8535 71.00 0.0071

Tabela P29 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 180 — 210 min extragao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2C13 16.1 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 263094 0.0173 17,3093 2623 0.002623
C27 4.7 946554 0.188 55314 0.00341 3.4119 817 0.000517
23 4.8 995517 0192 2756431 016510 1650933 25015  0.025015
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 74268 0.00532 5.8216 3.82 0.000382
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 168544 0.01229 12.26871 18.62  0.0015862
30 449 911102 0.195 435906 0.03246 324628 4919 0.004919
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Tabela P30 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 210 — 240 min extragao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2014 19.3 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 14605 0.00072 0.7179 1.09 0.000109
26 4.6 335051 0.154 2369139 0.01276 12,7603 1933 0.001933
C27 4.7 946554 0.188 49779 0.00256 25614 3.83 0.000385
23 4.8 995517 0192 2656142 013271 1327139 20103 002005
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 29942 0.00195 1.9579 297 0.0002497
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 111319 0.00677 B.7697 1026 0.001026
30 449 911102 0.195 634416 0.02973 297339 4513 0.004513

Tabela P31 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 240 — 270 min extragao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2C15 17.0 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 10725 0.00060 0.5935 0.9 9.07E-05
26 4.6 335051 0.154 164199 0.01004 10.0402 1521 0.001521
C27 4.7 946554 0.188 28627 0.00167 1.6723 243 0.000253
23 4.8 995517 0192 1918751 010884 1088426 16491  0.0164
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 14441 0.00107 1.0720 1.62 0.000182
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 30564 0.00255 5.5830 g.46 0.000346
30 449 911102 0.195 432856 0.02739 2735876 41680  0.00415

Tabela P32 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 270 — 300 min extragao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2C16 8.3 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 BI726 0.00373 3.7325 1323 0001323
C27 4.7 946554 0.188 11265 0.00135 1.3482 204 0.000204
23 4.8 995517 0192 811453 0.09425 942775 14284 0014284
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 26326 0.00393 3.9269 5.95 0.000555
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 5a067 0.00773 7787 11.80  0.00113
30 449 911102 0.195 53351 0.00593 5.9737 1067 0.001057
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Tabela P33 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 300 — 330 min extragao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2017 /B &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 70357 0.00963 96272 1459 0.001458
C27 4.7 946554 0.188 11357 0.00149 1.45879 225 0.000225
23 4.8 995517 0192 795632 010095 1009535 15296 0.015296
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 10414 0.00173 1.7243 252 0.000262
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 20997 0.00324 3.2427 4.9 0.000421
30 449 911102 0.195 195533 0.02774 27733 4203 0.004203

Tabela P34 — resultados do ensaio: cinética 2, amostra coletada de 330 — 360 min extragao.

Extrato CindticaZ - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 2C18 4.6 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 42300 0.00967 96718 1465  0.001485
C27 4.7 946554 0.188 a 0.00000 0.0000 0.00 a
23 4.8 995517 0192 461764 0.09650 968021 14667  0.014667
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 37405 0.01026 10,2624 15656  0.001555
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 11512 0.00294 289373 4.45 0.000445
30 449 911102 0.195 111444 0.02606 26.0590 3945 0.003943

Tabela P35 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de O -

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

10 min extragao.

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 31 12.1 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 11071 0.00092 0.9151 1.39 0.000139
22 4.9 1014712 0.196 1474 0.00012 01177 0.1a 1.78E-05
24 4.8 1011893 0.192 28347 0.00226 22618 3.43 0.000343
26 4.6 335051 0.154 354335 0.03043 30,4332 4619 0.004513
C27 4.7 946554 0.188 73432 0.00544 6.4371 9.75 0.000975
23 4.8 995517 0192 1230031 0.09303 93.0335 14854 0.014854
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 3281 0.00036 0.8637 1.3 0.000131
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 112349 0.01090 10.8979 16.51  0.001651
30 449 911102 0.195 119241 0.01060 105995 16.06  0.001605
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Tabela P36 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 10 — 20 min extracao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 32 12.8 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 G396 0.00050 0.4997 0.76 7.A7E05
22 4.9 1014712 0.196 44078 0.00333 3.3258 5.04 0.000504
24 4.8 1011893 0.192 16915 0.00113 1.1795 1.79 0.000179
26 4.6 335051 0.154 295442 0.02399 239925 3635 0.003635
C27 4.7 946554 0.188 41482 0.00322 3.2183 4.83 0.000485
23 4.8 995517 0192 1472725 011095 1109520 168.11  0.016311
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 152663 0.01505 15.0519 2281 0.00223
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 250580 0.02295 229772 3481 0.003431
30 449 911102 0.195 153663 0.0129 129132 1967  0.001957

Tabela P37 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 20 — 30 min extracgao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3C3 E7.1 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 9407 0.00014 0.1402 0.1 212E05
22 4.9 1014712 0.196 185714 0.00267 26730 4.05 0.000405
24 4.8 1011893 0.192 4276 0.00077 0.7674 1.16 0.000116
26 4.6 335051 0.154 1099231 0.01703 17.02589 25680 000253
C27 4.7 946554 0.188 1295939 0.00192 1.9235 297 0.0002941
23 4.8 995517 0192 70939051 010202 1020240 15458 0015455
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 787538 0.01431 14.8121 2244 0.002244
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 1328054 0.02323 232302 3520  0.00352
30 449 911102 0.195 940439 0.01503 15.0753 2284 0.002234

Tabela P38 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 30 — 40 min extracao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3C4 39.4 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 5218 0.00013 0.1325 0.20 2.MME05
22 4.9 1014712 0.196 95429 0.00234 2.3392 3.54 0.000354
24 4.8 1011893 0.192 23594 0.00059 0.6335 1.04 0.000104
26 4.6 335051 0.154 590330 0.01559 15.5878 2362 0.002362
C27 4.7 946554 0.188 35372 0.00215 21518 3.26 0.000325
23 4.8 995517 0192 4933151 012086 1208623 18312 0018312
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 418728 0.01341 13.4123 2032 0.002032
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 731593 0.02173 217935 3302 0.003302
30 449 911102 0.195 787220 0.02149 21491 3286 0.003255
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Tabela P39 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 40 — 50 min extracao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3CH 251 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 45424 0.00173 1.7863 27 0.000271
24 4.8 1011893 0.192 14555 0.00055 0.5513 0.54 8.35E-05
26 4.6 335051 0.154 3362439 0.01393 13.9254 2110 00021
C27 4.7 946554 0.188 51475 0.00204 2.0366 3.09 0.000309
23 4.8 995517 0192 2993760 011521 1152101 17456 0017456
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 242395 0.01221 1220 1850  0.00135
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 43161 0.02015 201827 3056  0.003055
30 449 911102 0.195 519051 0.02224 222431 3370 000337

Tabela P40 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 60 — 70 min extracao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3CF 17.1 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 18244 0.00107 1.0699 1.62 0.000162
24 4.8 1011893 0.192 7543 0.00042 0.4135 063 B.34E-05
26 4.6 335051 0.154 184161 0.011139 11.1949 16.96  0.001695
C27 4.7 946554 0.188 30108 0.00175 1.7485 265 0.000265
23 4.8 995517 0192 1768615 0.09974 997378 15112 0015112
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 113171 0.00335 8.3523 1265  0.001285
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 216240 0.01454 14.8423 2249 0.002243
30 449 911102 0.195 330332 0.02073 207785 3148 0.003143

Tabela P41 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 70 — 80 min extracao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3C8 14.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 3166 0.00054 0.5365 0.81 3.13E-05
24 4.8 1011893 0.192 G397 0.00045 0.4451 0.67 B.7AE-05
26 4.6 335051 0.154 184853 0.01307 13.0716 19.681  0.0015931
C27 4.7 946554 0.188 28315 0.00195 1.9466 295 0.000295
23 4.8 995517 0192 1611104 010562 1056833 16013 0.016013
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 777 0.00634 5.8433 10.37  0.001037
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 179023 0.01429 14.2943 2166  0.002166
30 449 911102 0.195 311553 0.02230 227963 3484 0.003454

305



Tabela P42 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 80 — 90 min extracao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 309 14.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 3344 0.00055 0.5432 0.33 3.31E-05
24 4.8 1011893 0.192 5400 0.00035 0.3435 0.53 5.28E-05
26 4.6 335051 0.154 154333 0.01092 10,9170 16.54  0.001654
C27 4.7 946554 0.188 36132 0.00244 2.4409 3.70 0.00037
23 4.8 995517 0192 15902584 010432 104.3230 15807 0.015807
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 G3495 0.00533 5.8304 8.9 0.000351
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 142101 0.01135 11.3458 1712 0001718
30 449 911102 0.195 306911 0.02245 224571 3403  0.003403

Tabela P43 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 90 — 120 min extracao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3C10 249 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 4094 0.00016 0.1644 0.25 2.49E-05
22 4.9 1014712 0.196 15435 0.00060 0.5957 0.9 9.07E-05
24 4.8 1011893 0.192 11351 0.00043 0.4325 0.66 B.55E-05
26 4.6 335051 0.154 240347 0.01003 10.0336 1520 000152
C27 4.7 946554 0.188 39194 0.00156 1.6632 237 0.000237
23 4.8 995517 0192 2039745 0.03093 809313 12262 0012262
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 a7340 0.00a45 4.4520 6.75 0.000575
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 174461 0.00522 3.2236 1246 0.001245
30 449 911102 0.195 392433 0.01695 16.9522 2569 0.0025E59

Tabela P44 resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 120 — 150 min extracao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3CNn 24.8 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 13255 0.00052 0.5162 0.7a 7.A2E05
24 4.8 1011893 0.192 9500 0.00036 0.3634 0.55 5.51E05
26 4.6 335051 0.154 247146 0.01036 10,3591 1570 000157
C27 4.7 946554 0.188 43526 0.00194 1.9431 294 0.0002494
23 4.8 995517 0192 2303170 0.03956 g9.5564 13562  0.013569
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 30133 0.00153 1.6334 232 0.000232
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 75006 0.00359 3.5877 5.4 0.000544
30 449 911102 0.195 439543 0.01906 19.0640 2388 0.002533
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Tabela P45 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 150 — 180 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3C12 2.2 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 4421 0.00021 0.2036 0.3z 3.16E-05
c22 49 1014712 0.195 25439 0.00116 1.14589 1.76 0.002176
24 45 1011393 0192 13149 0.00055 0.5534 089 8.92E-05
C25 46 gE5051 0.184 241285 n0.01183 11.8310 1793 0001793
c27 47 945554 0.153 32072 0.00150 1.5024 225 0.000225
C25 4.5 995517 0192 1925095 0.08757 g7.56668 13263 0013260
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 49378 0.00294 259334 4.45 0.000445
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 105357 0.00586 5.6606 g.65 0.000355
30 49 211102 0.195 347879 0.01765 17 6503 2674 0.002674

Tabela P46 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 180 — 210 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3C13 15.3 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 3674 0.00024 0.2402 0.36 3.B4E-05
22 4.9 1014712 0.196 13345 0.000534 0.8426 1.28 0.000125
24 4.8 1011893 0.192 13522 0.00034 0.8335 1.27 0.000127
26 4.6 335051 0.154 210736 0.01432 14.3175 2169  0.002163
C27 4.7 946554 0.188 26542 0.00166 1.6579 251 0.000251
23 4.8 995517 0192 14635971 0.09227 922707 13880 001393
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 33178 0.00274 27367 4.15 0.000415
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 g4659 0.00643 6.4944 9.64 0.000954
30 449 911102 0.195 267444 0.01310 18.0455 2742 0.002742

Tabela P47 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 210 — 240 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3C14 9.9 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 15764 0.00154 1.6379 2.33 0.000233
24 4.8 1011893 0.192 7632 0.00073 0.7266 1.10 0.00011
26 4.6 335051 0.154 1895581 0.019NM 199055 3016 0.003016
C27 4.7 946554 0.188 23044 0.00231 2316 3.0 0.00035
23 4.8 995517 0192 14272 013903 1390272 21065 0.0210685
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 39032 0.00493 4.9766 7.54 0.000754
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 BI7E7 0.00827 g3.27M 1253 0.001253
30 449 911102 0.195 233606 0.02592 259242 3928 0.003923
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Tabela P48 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 240 — 270 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3C15 /B &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 4456 0.00057 0.5663 0.56 3.56E-05
24 4.8 1011893 0.192 3290 0.00041 0.4107 062 B.22E-05
26 4.6 335051 0.154 35504 0.01171 11.7057 1774 0001774
C27 4.7 946554 0.188 12667 0.00166 1.6552 251 0.000251
23 4.8 995517 0192 795156 010082 1008931 152487 0015267
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 35583 0.00591 5.9037 3.95 0.0003%5
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 11437 0.00177 1.7663 268 0.000265
30 449 911102 0.195 145240 0.02070 208972 3136 0.003136

Tabela P49 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 270 — 300 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3C16 B.4 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 4335 0.00065 0.6542 0.99 9.91E-05
24 4.8 1011893 0.192 G425 0.00095 0.9524 1.44 0.000144
26 4.6 335051 0.154 BE573 0.01031 108125 16.38  0.001635
C27 4.7 946554 0.188 5019 0.00073 0.7733 1.18 0.000118
23 4.8 995517 0192 593669 0.039020 902047 13667  0.013667
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 8003 0.00153 1.56781 239 0.000239
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 17748 0.00325 3.2548 4.93 0.000423
30 449 911102 0.195 106233 0.01735 17.8541 2705  0.00Z705

Tabela P50 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 300 — 330 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3C1¥ B.1 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 40339 0.00065 0.6474 0.93 9.81E-05
24 4.8 1011893 0.192 6730 0.00105 1.0645 1.60 0.00016
26 4.6 335051 0.154 43431 0.00326 3.2632 1262 0.001252
C27 4.7 946554 0.188 G372 0.00112 1.11858 1.70 0.00017
23 4.8 995517 0192 454047 0.07175 717784 10876 0.010376
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 6346 0.00131 1.3124 1.99 0.000199
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 12713 0.00245 24461 3.7 0.000371
30 449 911102 0.195 31746 0.01441 14.4144 2184  0.0021384
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Tabela P51 — resultados do ensaio: cinética 3, amostra coletada de 330 — 360 min extragao.

Extrato Cindtical - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 3C18 327 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 5202 0.00016 0. 1581 024 2A1E-05
c22 49 1014712 0.195 35963 0.00106 1.0622 1.61 0.00a161
24 45 1011393 0192 24478 0.00071 0.7101 1.08 0.00a108
C25 46 gE5051 0.184 4708583 0.01457 14 9657 2288  0.002265
c27 47 945554 0.153 58170 0.00177 1.7666 265 0.000265
C25 4.5 995517 0192 30867 44 0.02103 21.0281 13792 0013792
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 97195 0.00375 37511 565 0.000565
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 174343 0.00526 G.2577 9.45 0.000945
30 49 211102 0.195 470444 0.01547 154746 2345  0.002345

Tabela P52 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 0 - 10 min extragao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C1 11.4 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 14051 0.00123 1.2327 1.87 0.00a187
c22 49 1014712 0.195 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 45 1011393 0192 34032 0.00253 28322 429 0.000423
C25 46 gE5051 0.184 324532 0.03555 35,9835 o452 0.005452
c27 47 945554 0.153 31436 0.00274 27385 4.15 0.00a415
C25 4.5 995517 0192 1455163 012308 1230919 18650 001865
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 92062 n.o1a19 101916 1544 0001544
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 128065 n.01318 13.1852 19.96 0001995
30 49 211102 0.195 119389 001126 11.2647 17.07 0001707

Tabela P53 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 10 - 20 min extragao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C2 10.0 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 15463 0.00155 1.5470 234 0.000234
c22 49 1014712 0.195 76798 0.00742 74165 11.24 0001124
24 45 1011393 0192 35548 0.00337 33723 211 0.000511
C25 46 gE5051 0.184 425750 0.04465 44 6762 6762 0.006769
c27 47 945554 0.153 38363 0.00331 3.8097 877 0.000577
C25 4.5 995517 0192 1666124 016067  160.6652 24344 0024344
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 128414 0.01621 16,2061 2485  0.002455
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 150566 0.02213 221322 3363  0.003353
30 49 211102 0.195 138073 0.014385 148520 2250 0.00225
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Tabela P54 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 20 — 30 min extracgao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C3 10.6 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 49051 0.00447 44692 B.77 0.000677
24 4.8 1011893 0.192 15425 0.00133 1.3305 209 0.000209
26 4.6 335051 0.154 241642 0.02370 23 6966 3590 000359
C27 4.7 946554 0.188 I 0.0030 3.0094 4.56 0.000455
23 4.8 995517 0192 1321523 012022 1202241 18216 0018216
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 135110 0.01609 16.0860 2437 0.00243F7
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 214365 0.02373 237914 36.05  0.003605
30 449 911102 0.195 149445 0.01516 151647 2298 0.002293

Tabela P55 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 30 — 40 min extracao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C4 9.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 27205 0.00271 27087 4.10 0.00041
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 121565 0.01303 13.0274 1974 0001574
C27 4.7 946554 0.188 22136 0.00227 2.2663 3.43 0.000343
23 4.8 995517 0192 987357 0.09316 951578 14872 0.014872
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 118750 0.01545 15.4500 2341 0.002341
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 196201 0.02374 237405 3597 0.0035587
30 449 911102 0.195 152818 0.01695 16.9455 2568  0.0025E3

Tabela P56 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 40 — 50 min extracgao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4CH 44.0 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 111641 0.00245 2.4505 3.7 0.000371
24 4.8 1011893 0.192 34414 0.00074 0.7420 1.12 0.000112
26 4.6 335051 0.154 603720 0.01435 14,3805 2179 0.002173
C27 4.7 946554 0.188 108410 0.00245 2.4468 3.71 0.000371
23 4.8 995517 0192 4941152 010828 108.2924 16403 0.016405
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 A06213 0.01a52 14.5193 2200 0.0022
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 853106 0.02276 227568 3445  0.003445
30 449 911102 0.195 839334 0.02052 205183 31.09 0.003109
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Tabela P57 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 60 — 70 min extracao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C¥ 215 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 26454 n.00114 1.1883 1.80 0.00015
24 45 1011393 0192 10273 0.00045 0.4535 .63 5.87E-05
C25 46 gE5051 0.184 207451 0.01003 10,0299 12,20 0001582
c27 47 945554 0.153 I8 0.00172 1.7237 261 0.000261
C25 4.5 995517 0192 1856229 0.08335 933457 12628 0012625
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 141003 0.00525 8.2767 1254 0001284
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 282073 0.01540 15,3987 2333 0.002333
30 49 211102 0.195 3505975 0.01756 17 5589 2660  0.00266

Tabela P58 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 70 — 80 min extracgao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C8 17.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 25408 0.00133 1.3363 210 0.00021
24 45 1011393 0192 10589 0.00057 0.5676 0.56 8.6E-05
C25 46 gE5051 0.184 192947 0.01133 11.3314 177 00077
c27 47 945554 0.153 310581 0.00174 1.7421 264 0.000264
C25 4.5 995517 0192 1774953 0.096570 967022 14652 0.014652
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 95148 0.00700 £.9975 1060  0.00106
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 206810 0.0137a 13,7006 2078 0.002076
30 49 211102 0.195 343225 0.02086 208576 3160 0.00316

Tabela P59 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 80 — 90 min extracao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 409 8.6 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 152451 0.00174 1.7352 263 0.000263
24 45 1011393 0192 21840 0.00239 23572 3.62 0.000362
C25 46 gE5051 0.184 101230 0.01224 122357 18.54 00015354
c27 47 945554 0.153 15777 0.00152 1.8218 278 0.00027&
C25 4.5 995517 0192 855523 0.09553 959303 14535 0014535
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 33897 0.00424 4.8445 749 0.00a7 42
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 67604 0.00923 9.2264 1396 0001395
30 49 211102 0.195 168475 0.02107 21.0719 31.83  0.003193
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Tabela P60 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 90 — 120 min extracao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C10 249 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 45 1011393 0192 13793 0.00053 0.5257 0.80 7.97E-05
C25 46 gE5051 0.184 256800 n.01ar2 10,7204 16.24 0001624
c27 47 945554 0.153 39912 0.00159 1.5918 24 0.000241
C25 4.5 995517 0192 2280503 0.05532 g8.3188 13382 0013382
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 46543 0.00237 23742 3.60 0.00035
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 114265 0.00535 5.35861 g.16 0.000516
30 49 211102 0.195 452205 0.01853 19.5342 2980  0.0029

Tabela P61 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 120 — 150 min extragao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C11 2.2 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 27784 0.001Z7 1.2657 1.92 0.00a192
24 45 1011393 0192 12743 0.00057 0.5703 0.56 8.64E-05
C25 46 gE5051 0.184 20258585 0.00925 9.8451 12,07  0.001507
c27 47 945554 0.153 31448 0.00147 1.4731 223 0.000223
C25 4.5 995517 0192 1734655 0.05118 g1.1786  123.00 0.0123
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 39518 0.00237 23702 3.59 0.00a353
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 75768 0.00415 4.1945 G.36 0.000636
30 49 211102 0.195 352978 0.01791 17.9089 2713 0.002713

Tabela P62 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 150 — 180 min extragao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C12 1.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 14385 n.00114 11874 1.80 0.00015
24 45 1011393 0192 2474 0.00201 2.0082 3.04 0.00a304
C25 46 gE5051 0.184 123090 0.01094 109359 16.57 0001657
c27 47 945554 0.153 18372 0.00156 1.5534 23k 0.000236
C25 4.5 995517 0192 1099293 0.05060 906046 13728 0013726
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 20865 0.00223 22294 3.35 0.000335
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 40504 0.00406 4.0632 G.16 0.000616
30 49 211102 0.195 216554 0.01595 19.9453 3022 0.003022
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Tabela P63 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 180 — 210 min extragao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C13 8.3 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 11039 0.00125 1.2845 1.94 0.0001%5
24 45 1011393 0192 19777 0.00225 22506 3.43 0.000343
C25 46 gE5051 0.184 103352 0.01301 13010 19.71  0.001971
c27 47 945554 0.153 15451 0.00135 1.8487 280 0.00025
C25 4.5 995517 0192 8951111 011050 1108034 16743 0016743
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 19319 0.00294 28375 4.45 0.000445
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 31548 0.00445 44614 G.76 0.00067 6
30 49 211102 0.195 187012 0.02424 24,2354 3872 0.003672

Tabela P64 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 210 — 240 min extragao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C14 B.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 45 1011393 0192 a 0.00000 0.0000 0.0a a
C25 46 gE5051 0.184 62115 0.005964 9.6370 1460  0.00146
c27 47 945554 0.153 a 0.00000 0.0000 0.0a a
C25 4.5 995517 0192 727740 010474 1047423 15870 001587
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 15897 0.00299 25944 454 0.000454
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 3022 0.00525 5.2768 g.00 0.0005
30 49 211102 0.195 136090 0.02135 21.8479 3310 00033

Tabela P65 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 240 — 270 min extragao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C15 4.5 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 45 1011393 0192 13973 0.00295 2.84E5 1.47 0.000447
C25 46 gE5051 0.184 40204 0.01160 11,5970 1757 0001757
c27 47 945554 0.153 a 0.00000 0.0000 0.0a a
C25 4.5 995517 0192 394154 0.05446 gd4.4648 12793 0012798
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 10993 0.00305 3.0530 467 0.000467
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 19650 0.00513 5.1282 77 0.00a777
30 49 211102 0.195 71282 0.01704 17.0383 2582 0.002582
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Tabela P66 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 270 — 300 min extragao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C16 Ha &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 5613 0.00093 0.9356 1.49 0.000142
24 4.8 1011893 0.192 9730 0.00163 1.6784 2454 0.000254
26 4.6 335051 0.154 47995 0.00907 9.0715 1374 0001374
C27 4.7 946554 0.188 9162 0.00165 1.6543 251 0.000251
23 4.8 995517 0192 390205 0.06542 634152 10366 0.010366
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 3426 0.00193 1.9334 293 0.0002493
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 12017 0.00256 2.0644 3.89 0.000352
30 449 911102 0.195 72349 0.01425 142489 2189 0.002158

Tabela P67 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada de 300 — 330 min extragao.

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C1¥ 12.5 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 7335 0.00057 0.5667 0.56 3.59E-05
24 4.8 1011893 0.192 5233 0.00040 0.4010 061 5.08E-05
26 4.6 335051 0.154 91328 0.00759 7.0947 11.51  0.001151
C27 4.7 946554 0.188 3477 0.00250 28007 3.79 0.000379
23 4.8 995517 0192 514373 0.03972 39.7203 6016 0.006015
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 7044 0.00071 07112 1.08 0.000108
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 14140 0.00133 1.3277 2m 0.000201
30 449 911102 0.195 33390 000722 72187 10.94  0.001094

Tabela P68 — resultados do ensaio: cinética 4, amostra coletada

Extrato Cindticad - Analise cromatografica [CG]

de 330 — 360 min extracao.

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL 4C18 14.9 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 14033 0.00091 0.9096 1.38 0.000135
24 4.8 1011893 0.192 8717 0.00036 0.3640 0.55 5.52E05
26 4.6 335051 0.154 g7 006 0.00607 5.0699 9.20 0.00092
C27 4.7 946554 0.188 12174 0.00031 08114 1.23 0.000123
23 4.8 995517 0192 732787 0.04743 47 4257 71686  0.007186
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 15316 0.00130 1.2973 1.97 0.000$197
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 25703 0.00202 20247 3.07 0.000307
30 449 911102 0.195 139030 0.01004 10.0365 1521 0.001521
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Tabela P69 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 0 - 10 min extracao.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL Al 12.2 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 78003 0.00539 5.3945 9.69 0.0009:59
22 4.9 1014712 0.196 18587149 0.01494 14,9395 2264 0.002264
24 4.8 1011893 0.192 109932 0.00355 3.5487 1295  0.001295
26 4.6 335051 0.154 1637472 013952 1395191 21139 0021139
C27 4.7 946554 0.188 120807 0.00934 9.8413 1491 0.001431
23 4.8 995517 0192 B551316 051783 5178348 78460  0.07846
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 41252 0.00427 4.2673 5.47 0.000647
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 130137 0.01252 125199 18.97  0.001837
30 449 911102 0.195 Ba7077 0.05793 57 9316 g87.78  0.005773

Tabela P70 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 10 — 20 min extracao.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A2 20.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 39994 0.00193 1.9326 293 0.0002493
22 4.9 1014712 0.196 95445 0.00445 4.4533 6.75 0.000675
24 4.8 1011893 0.192 Be277 0.00395 3.9542 5.99 0.000559
26 4.6 335051 0.154 1281955 0.06435 B4 3757 9754 0.009754
C27 4.7 946554 0.188 106647 0.00512 5.1164 775 0.000775
23 4.8 995517 0192 4991625 0.23254 23256415 35234 0035234
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 26314 0.00160 1.6043 2.43 0.000243
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 107557 0.00610 5.0956 9.24 0.000924
30 449 911102 0.195 457190 0.02376 237567 3599 0.003559

Tabela P71 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 20 — 30 min extracao.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A3 24.2 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 30964 0.00123 1.2799 1.94 0.000194
22 4.9 1014712 0.196 113664 0.00454 4.5362 6.67 0.000657
24 4.8 1011893 0.192 105271 0.00413 41270 5.25 0.000E25
26 4.6 335051 0.154 1701533 0.07309 730880 11074 0011074
C27 4.7 946554 0.188 122006 0.00501 5.0067 7.59 0.0007E9
23 4.8 995517 0192 BE43359 0.264%4  Z64.9441 40143 0.040143
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 27631 0.00144 1.4409 218 0.000215
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 145193 0.00704 70422 1067 0.001067
30 449 911102 0.195 526304 0.02732 27 8152 4214 0.004214
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Tabela P72 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 30 — 40 min extracao.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A4 271 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 226861 0.00034 0.58363 1.27 0.00a127
c22 49 1014712 0.195 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 45 1011393 0192 109432 0.00333 3.8310 £.80 0.00055
C25 46 gE5051 0.184 1748052 0.06705 G7.0502 10159 0010159
c27 47 945554 0.153 129102 0.00473 47309 77 0.00a717
C25 4.5 995517 0192 70168571 02489658 2496760 37830 003783
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 23520 0.0a110 1.0953 1.66 0.000166
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 178574 0.00773 77341 1172 0001172
30 49 211102 0.195 B21913 0.02465 246342 37.40  0.00374

Tabela P73 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 40 — 50 min extracao.

Extrato Cindtica A1 - Anélise cromatografica [CG]

Amostra dos padries Armostra do extrato
wal.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamg éarea mg/mL AlS 214 5.0
area my/mL myg/L myg/Kyg Yap/p
c20 5.1 1019877 0204 15282 0.00071 07142 1.08 0.000108
c22 49 1014712 01596 BE744 0.00310 3.1024 470 0.00047
24 4.5 1011393 0152 75962 0.00337 3.3676 £.10 0.00051
C2h 46 gE5051 0.184 1240673 0.06026 60.2647 91,31 0.009131
c27 47 245554 0.185 111404 0.00517 51657 7.83 0.000783
Cc25 48 995517 0152 5115255 023050 2306029 34925 0034925
Stigmasteral 5.4 855771 0216 45539 0.00ze7 28713 435 0.000435
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 148346 0.00514 8.1362 1233 0.001233
30 48 211102 0156 467942 002352 23.5200 Jo.64  0.003564

Tabela P74 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 50 — 60 min extracgao.

Extrato Cinética A1 - Andlise cromatografica [CG]

Armostra dos padries Arnostra do extrato
val.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area mg/mL A6 200 5.0
area mg/mL my/L mg/Ky Yop/p
20 8.1 1019877 0.204 15740 0.00079 0.7571 1.19 0.00a119
c22 48 1014712 0.196 100373 0.004a85 4.8472 734 0.0007 34
24 45 1011893 0192 104335 0.00497 45731 7.53 0.000753
26 46 885051 0.184 1842091 0.02574 957416 14506 0.014506
c27 47 946554 0.1358 160432 0.00797 75551 1207 00031207
25 48 995517 0192 a056433 0.38345  388.4502 58856  0.053356
Stigmasteral 5.4 855771 0218 B5361 0.00412 41243 6.25 0.000525
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 186355 0.01024 10,9365 16.57  0.001657
30 448 211102 0.198 7900239 0.04245 42 45823 6438  0.006433
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Tabela P75 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 60 — 70 min extracao.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A7 238 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 12465 0.00053 0.5233 0.80 SE-05
22 4.9 1014712 0.196 77475 0.00317 3.1705 4.80 0.00045
24 4.8 1011893 0.192 59454 0.00239 2.3906 362 0.000352
26 4.6 335051 0.154 1063521 0.04654 45 5440 7096  0.007093
C27 4.7 946554 0.188 102443 0.00431 43110 5.53 0.000653
23 4.8 995517 0192 4691025 019168 1916803 29043 0.029043
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 113796 0.00s09 5.0353 9.22 0.000922
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 185746 0.00924 9.2378 14.00 0.0014
30 449 911102 0.195 452027 0.02060 206021 322 0.003122

Tabela P76 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 70 — 80 min extracao.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL Als 230 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 1637 0.00051 0.5060 0.77 7.B7E05
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 G7555 0.00279 27867 4.22 0.000422
26 4.6 335051 0.154 1401252 0.06333 63.3295 9595 0.002585
C27 4.7 946554 0.188 145740 0.00542 5.4222 9.73 0.000973
23 4.8 995517 0192 G737 028224 2822413 42764 0042764
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 92333 0.00509 5.0933 772 0.000772
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 211097 0.01077 10,7725 16.32  0.001632
30 449 911102 0.195 B72631 0.03146 31.4563 4766 0.004766

Tabela P77 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 80 — 90 min extracao.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A9 237 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 13074 0.00055 0.5517 0.54 8.36E-05
22 4.9 1014712 0.196 96353 0.00393 3.9265 5.95 0.000525
24 4.8 1011893 0.192 72047 0.00233 2.834 4.37 0.000437
26 4.6 335051 0.154 15358052 0.067 46 674594 10221 0010221
C27 4.7 946554 0.188 161727 0.00636 5.3577 9.63 0.000953
23 4.8 995517 0192 72085773 0.29645 2954439 44916 00446
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 143894 0.00766 7BE23 11.61  0.001181
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 270235 0.01335 13,3832 2026 0.002025
30 449 911102 0.195 746286 0.03357 338701 5132  0.005132
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Tabela P78 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 90 — 120 min extragao.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A1-10 3.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 16350 0.00052 0.5158 0.73 7.B2E05
22 4.9 1014712 0.196 156240 0.00476 4.7601 7.2 0.000721
24 4.8 1011893 0.192 G3905 0.00206 20623 3.12 0.000312
26 4.6 335051 0.154 1764410 0.05736 a7 8575 g7.66  0.005766
C27 4.7 946554 0.188 204020 0.00539 6.3914 9.63 0.000955
23 4.8 995517 0192 2510502 0.28931 2893122 43835 0043335
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 254151 0.01012 10,1151 1633  0.001533
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 461967 0.01710 171046 2592 0.002582
30 449 911102 0.195 959350 0.03239 32893 4984  0.004934

Tabela P79 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 120 — 150 min extrag3o.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A1 228 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 10545 0.00046 0.4627 0.70 7.01E-05
22 4.9 1014712 0.196 Go049 0.00276 27554 417 0.000417
24 4.8 1011893 0.192 37024 0.00154 1.5406 233 0.000233
26 4.6 335051 0.154 1165355 0.03313 53.1323 8050  0.00805
C27 4.7 946554 0.188 172195 0.00750 7.5001 11,36 0.001135
23 4.8 995517 0192 7971083 033714 3371359 51081 0.031081
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 227023 0.01257 125661 19.04  0.001904
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 373046 0.01946 19.4612 2949 0.002943
30 449 911102 0.195 10258772 0.04353 4836337 7384 0.007354

Tabela P80 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 150 — 180 min extrag3o.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL Al112 40.2 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 16772 0.00042 0.4173 063 B.32E-05
22 4.9 1014712 0.196 189514 0.00455 4.5530 5.90 0.00069
24 4.8 1011893 0.192 BE457 0.00157 15691 233 0.000235
26 4.6 335051 0.154 14069385 0.03635 363817 5512 0.005512
C27 4.7 946554 0.188 324635 0.00302 3.0196 1215 0.001215
23 4.8 995517 0192 12241000 0.29364 2936333 44491  0.04443
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 BO0202 0.01334 18.8425 2355  0.002555
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 92514 0.02664 26 6424 4037 0.004037
30 449 911102 0.195 2006305 0.05363 536322 8134  0.005134
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Tabela P81 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 180 — 210 min extrag3o.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A1-13 29.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 3416 0.00255 28731 4.36 0.000436
24 4.8 1011893 0.192 26326 0.00034 0.3409 1.27 0.000127
26 4.6 335051 0.154 911070 0.03139 31.8671 4331 0.004831
C27 4.7 946554 0.188 246964 0.00326 8.2577 1261 0.001251
23 4.8 995517 0192 12540500 040717 4071749 61693 0.061623
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 499763 0.02124 21.2363 3218  0.003218
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 782978 0.03094 309424 46.66  0.004655
30 449 911102 0.195 2399355 0.03690 968970 131658 0.013166

Tabela P82 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 210 — 240 min extragao.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A1-14 258 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 16732 0.00063 0.6263 0.95 9.49E-05
24 4.8 1011893 0.192 23565 0.00037 0.8662 1.3 0.000131
26 4.6 335051 0.154 479972 0.01934 19.3352 2930  0.00293
C27 4.7 946554 0.188 93761 0.00361 3.6090 5.47 0.000547
23 4.8 995517 0192 S461299 020413 2041262 30928 0030925
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 233090 0.01335 13.8475 2098  0.002093
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 225085 0.01025 10,2761 1557 0.001557
30 449 911102 0.195 473051 0.01972 19.72158 2988  0.002933

Tabela P83 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 240 — 270 min extrag3o.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A1-15 34.1 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 11055 0.00033 0.3251 0.49 4.93E-05
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 164172 0.00500 5.0045 7.50 0.000755
C27 4.7 946554 0.188 39333 0.00116 1.1615 1.76 0.000176
23 4.8 995517 0192 067450 0.03675 96,7461 13143 0013143
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 401103 0.01434 14.3445 2249 0.002249
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 593969 0.02406 24 0552 3645 0.003645
30 449 911102 0.195 1010011 0.03136 31.8539 4327 0.004527
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Tabela P84 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 270 — 300 min extragao.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A1-16 15.0 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 107813 0.007 47 74714 11.32  0.001132
C27 4.7 946554 0.188 22920 0.00152 1.6174 230 0.00023
23 4.8 995517 0192 1703673 010953 1095261 16595  0.016595
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 291003 0.02343 24 4339 3710 00037
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 479153 0.03743 37 4924 56.61  0.005681
30 449 911102 0.195 534434 0.04549 454940 B3.93  0.005593

Tabela P85 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 300 — 330 min extrag3o.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A1 15.1 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 63570 0.00435 4.3762 6.63 0.000663
C27 4.7 946554 0.188 11394 0.00075 0.7493 1.14 0.000114
23 4.8 995517 0192 962323 0.06146 61.4563 9312 0.009312
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 275430 0.02302 23097 3488 0.003433
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 459357 0.03574 357443 o416 0.005416
30 449 911102 0.195 405319 0.02357 238721 4375 0.004375

Tabela P86 — resultados do ensaio: cinética A1, amostra coletada de 330 — 360 min extrag3o.

Extrato Cindtica AT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL A1-18 272 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 a 0.00000 0.0000 0.00 a
26 4.6 335051 0.154 97143 0.00371 37125 5.62 0.000562
C27 4.7 946554 0.188 12155 0.00044 0.4439 0.67 B.73E-05
23 4.8 995517 0192 105858095 0.03355 355763 a3.45  0.005845
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 433393 0.02034 203407 3082  0.003032
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 633580 0.02951 29510 4471 0.004471
30 449 911102 0.195 831414 0.021m 210147 3184 0.003184
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Tabela P87 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 0 - 10 min extracgao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B11 12.2 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 19069 0.00151 1.5096 228 0.000225
24 45 1011393 0192 525854 0.00412 41178 6.24 0.000624
C25 46 gE5051 0.184 BO7350 0.05175 a1.7486 7841 0.0075M
c27 47 945554 0.153 95952 0.00305 g.0547 1220 000122
C25 4.5 995517 0192 2927257 023138  231.3788 35057 0035057
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 17361 0.00130 1.7959 272 0.000272
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 766067 0.07370 737000 1167 0NET
30 49 211102 0.195 48110 0.00424 42416 6.43 0.000643

Tabela P88 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 10 — 20 min extragao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B1-2 29.1 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 22056 0.00076 0.7506 1.15 0.000115
24 4.8 1011893 0.192 78136 0.00255 25474 3.86 0.000385
26 4.6 335051 0.154 9535044 0.03313 351334 5323  0.005323
C27 4.7 946554 0.188 176755 0.00603 5.0320 9.14 0.000914
23 4.8 995517 0192 5206121 0147517 1751728 26541 0.026541
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 13827 0.00060 0.5997 0.9 9.09E-05
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 105526 0.00426 42562 G.45 0.000645
30 449 911102 0.195 534395 0.01977 19.7713 2995 0.002995

Tabela P89 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 20 — 30 min extragao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B13 30.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 25798 0.00031 0.8116 1.23 0.000123
24 4.8 1011893 0.192 116183 0.00359 3.5905 5.44 0.000544
26 4.6 335051 0.154 1488527 0.03040 50,4009 76,36 0.007636
C27 4.7 946554 0.188 226433 0.00733 7.3262 1110 000N
23 4.8 995517 0192 9112942 0.25484 2548370 38612 0.038612
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 10414 0.00043 0.4231 0.65 6.49E-05
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 243099 0.00923 9.2941 14.08  0.001405
30 449 911102 0.195 806737 0.02827 282652 4283 0.004233
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Tabela P90 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 30 — 40 min extragao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B14 34.1 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 21002 0.00060 0.5950 0.90 9.02E-05
24 4.8 1011893 0.192 101459 0.00232 28228 4.28 0.000425
26 4.6 335051 0.154 1419722 0.04325 432731 6557  0.006557
C27 4.7 946554 0.188 182944 0.00533 5.3278 3.07 0.000307
23 4.8 995517 0192 7902564 0223458 2234787 33860  0.03386
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 192297 0.00712 7.1168 1078 0.001073
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 1362272 0.04755 47 5773 7209 0.007209
30 449 911102 0.195 8341053 0.02653 26 5295 4020  0.00402

Tabela P91 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 40 — 50 min extragao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B15 371 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 10535 0.00023 0.2340 0.43 4.3E-05
22 4.9 1014712 0.196 24407 0.00064 0.6354 0.96 9.63E-05
24 4.8 1011893 0.192 117813 0.0030 3027 4.56 0.000455
26 4.6 335051 0.154 1533118 0.04296 429557 B65.068  0.006503
C27 4.7 946554 0.188 212763 0.00570 5.6951 3.63 0.000353
23 4.8 995517 0192 3557505 022243 2224336 33702 0033702
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 277334 0.00945 9.4510 1432 0.001432
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 403505 0.01292 129237 1956  0.001955
30 449 911102 0.195 919555 0.02666 26 6602 4039 0.004039

Tabela P92 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 50 — 60 min extragao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B16 282 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 12676 0.00043 0.4341 0.66 6.56E-05
24 4.8 1011893 0.192 75965 0.00256 25557 3.87 0.000387
26 4.6 335051 0.154 11115585 0.04097 409745 62068  0.006203
C27 4.7 946554 0.188 143636 0.00505 5.0532 7 .Bh 0.000765
23 4.8 995517 0192 BR02823 022579 225736 34211 0.034211
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 218707 0.00979 9.7877 1483  0.001433
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 393064 0.01639 16.3930 2484  0.0024584
30 449 911102 0.195 733656 0.02793 279335 4240 0.00424
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Tabela P93 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 60 — 70 min extragao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B1-7 298 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 16460 0.00053 0.5335 0.81 3.08E-05
24 4.8 1011893 0.192 100297 0.00319 3193 4.84 0.0004584
26 4.6 335051 0.154 1436547 0.03012 50,1203 75,94  0.007584
C27 4.7 946554 0.188 179536 0.00593 5.9346 9.07 0.000907
23 4.8 995517 0192 3552566 027676 2767596 41933 0041933
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 3747 0.01514 15.1369 2293 0.002293
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 572739 0.02256 225580 3416 0.003415
30 449 911102 0.195 934672 0.03374 337367 5112 0.005112

Tabela P94 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 70 — 80 min extragao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B18 263 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 G424 0.00232 23184 351 0.000351
26 4.6 335051 0.154 1004566 0.03972 39.7166 6016 0.006015
C27 4.7 946554 0.188 128074 0.00434 4.8360 7.33 0.000733
23 4.8 995517 0192 61735822 022637 2263711 34299  0.034299
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 272976 0.01310 13.0459 19.85 0.001935
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 442347 0.01974 19.7409 29917 0.00291
30 449 911102 0.195 B37530 0.02312 281187 4260  0.00426

Tabela P95 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 80 — 90 min extragao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B19 24.2 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 71156 0.00279 2.7395 4.23 0.000423
26 4.6 335051 0.154 10965934 0.04712 47 1178 7139 0007133
C27 4.7 946554 0.188 139303 0.00572 87167 3.66 0.000365
23 4.8 995517 0192 B771912 0.26985 2698476 40886 0.040356
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 274609 0.01432 143207 2170 0007
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 967495 0.04692 45,9240 7110 00071
30 449 911102 0.195 7BE016 0.03405 34.0472 5189  0.005159
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Tabela P96 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 90 — 120 min extracgao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B1-10 33.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 10571 0.00031 0.3137 0.45 4.75E-05
c22 49 1014712 0.195 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 45 1011393 0192 65149 0.00152 1.9185 291 0.000221
C25 46 gE5051 0.184 1143312 0.035Z7 35,2658 343 0.005343
c27 47 945554 0.153 144975 0.00427 42722 G.47 0.000647
C25 4.5 995517 0192 70ga18 020286 2028575 30736 0030736
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 354706 0.01325 13.2833 2013 0.002013
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 874736 0.02002 20,0170 3033 0.003033
30 49 211102 0.195 787180 0.02512 251245 38.07  0.003307

Tabela P97 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 120 — 150 min extracao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B1-11 30.5 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 1116 0.00036 0.3645 0.55 5.52E05
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 B3173 0.00212 21206 32 0.000321
26 4.6 335051 0.154 1345305 0.04595 459524 6962  0.006952
C27 4.7 946554 0.188 175178 0.00570 5.7033 3.64 0.000354
23 4.8 995517 0192 3912862 025180  Z81.8001 42697  0.042697
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 335528 0.01333 13.8834 2104 0.002104
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 551133 0.02121 21.2085 3213 0003213
30 449 911102 0.195 993424 0.03503 350343 53.08  0.005303

Tabela P98 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 150 — 180 min extracao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B1-12 31.4 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 B5365 0.00197 1.9749 299 0.000299
26 4.6 335051 0.154 1454005 0.04313 431344 7293 0007233
C27 4.7 946554 0.188 193741 0.00613 61274 9.23 0.000925
23 4.8 995517 0192 10117200 031071 3107086 47077 0.047077
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 474743 0.01903 19.0509 2391 0.00251
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 704573 0.02621 202054 4274 0.004274
30 449 911102 0.195 1138625 0.03900 39.0041 5910  0.0059
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Tabela P99 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 180 — 210 min extracao.

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B1-13 327 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 47065 0.00137 1.3655 207 0.000207
26 4.6 335051 0.154 1267010 0.04025 402765 61.03 0.006103
C27 4.7 946554 0.188 174830 0.00531 5.3095 3.04 0.000304
23 4.8 995517 0192 979077g 0.28673 2887301 43747 0043747
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 349391 0.01343 13.4844 2043 0.002043
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 727724 0.02612 26.1204 3956  0.003955
30 449 911102 0.195 1260953 0.04143 41 4773 G284  0.005234

Tabela P100 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 210 — 240 min extracao

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B1-14 38.8 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 55043 0.00135 1.3459 204 0.000204
26 4.6 335051 0.154 1611702 0.04315 43,1790 6542 0.006542
C27 4.7 946554 0.188 224182 0.00574 5.7379 3.69 0.000369
23 4.8 995517 0192 12154100 0.30207 3020742 457 69 0.045769
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 522335 0.02026 20260 3070 0.00307
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 993337 0.03005 30.0457 4553 0.004553
30 449 911102 0.195 1431384 0.03963 39681 G012 0.005012

Tabela P101 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 240 — 270 min extracao

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B1-15 273 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 12618 0.00046 0.4623 0.70 7E-05
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 27484 0.00095 0.9551 1.45 0.000145
26 4.6 335051 0.154 1001251 0.03312 351241 o776 0.005776
C27 4.7 946554 0.188 147065 0.00535 5.3497 3.1 0.000311
23 4.8 995517 0192 202593 0.28974 2897417 439.00 0.0432
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 350397 0.01e22 16.2212 2488 0.002453
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 564214 0.02426 242573 3675 0.003675
30 449 911102 0.195 960713 0.03735 378521 5735  0.005735
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Tabela P102 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 270 — 300 min extracao

Extrato Cinética B1 - Analise cromatogréfica fCG]

Amaostra dos padries

Arnostra do extrato

wal.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area mg/mL B1-16 22.0 o0
area myg/mL my/L myg/Kg Yap/p
c20 4.1 1019577 0.204 12149 0.00055 0.5523 0.84 g.37E-05
c22 449 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.oo n
24 4.8 1011893 0192 15489 0.00067 06675 1.01 0.000101
C25 46 885051 0.184 771890 0.03547 36.4714 5526 0.005526
C27 47 946554 0183 124020 0.00560 55552 845 0.000345
C25 45 995517 0122 74045525 032456 3245647 49176  0.049175
Stigmasterol 5.4 855771 0216 312493 0.01793 17 9260 2716 0.002716
{3 Sitosterol 1.0 170400 0.04a 496631 0.02850 26.4887 4015 0.004015
30 448 911102 0.198 906524 0.04432 443216 6715  0.006715

Tabela P103 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 300 — 330 min extracao

Extrato Cindtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL B1-17 252 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 21994 0.00034 0.8396 1.27 0.000127
22 4.9 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0.192 16571 0.00056 0.5633 0.35 3.54E-05
26 4.6 335051 0.154 702474 0.02985 298545 4523 0.004523
C27 4.7 946554 0.188 112140 0.00425 4.2605 G.44 0.000644
23 4.8 995517 0192 711707 0.26197 26196806 39692 0.039692
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 394902 0.01902 19.0219 2382  0.002532
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 515169 0.02756 27 5504 #1176 0.004176
30 449 911102 0.195 859013 0.03527 35.2663 5343 0.005343

Tabela P104 — resultados do ensaio: cinética B1, amostra coletada de 330 — 360 min extragdo

Extrato Cinédtica B1 - Anélise cromatografica [CGJ

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL B1-18 35.4 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
22 49 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 4.5 1011393 0192 13390 0.00034 0.3355 0.51 4.09E-04
C25 45 ga5051 0.184 890243 0.02410 24,0839 36851  0.003651
c27 47 945554 0.1858 159531 0.00413 41267 6.25 0.000625
25 45 995517 0192 10269900 025790 2579037 39076 0.039076
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 331820 0.01091 10,9056 1623 0001653
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 £3523k 0.01645 16.4514 24893 0.002493
30 49 211102 0.195 1395491 0.035039 39.0820 8923 0.005923
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Tabela P105 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de O - 10 min extragao.

Extrato Cindtica CT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL C11 12.2 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 4.9 1014712 0.196 22295 0.00176 1.7649 267 0.000267
24 4.8 1011893 0.192 111878 0.00370 8.7000 1318  0.001318
26 4.6 335051 0.154 1757175 014972 1497182 22685 0.022685
C27 4.7 946554 0.188 G2633 0.00510 5.1024 773 0.000773
23 4.8 995517 0192 3997181 71116 7111630 1077.52 0107752
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 172463 0.01734 17.8405 2703 0.002703
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 1215816 011697 11659634 17722 07722
30 449 911102 0.195 1179705 0.10401 1040094 15759 0015759

Tabela P106 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 10 — 20 min extracao.

Extrato Cindtica CT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries

Armostra do extrato

vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL c12 40.7 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
20 5.1 1019877 0.204 1573 0.00023 0.2344 0.43 4.31E05
22 4.9 1014712 0.196 32116 0.00076 0.7621 1.15 0.000115
24 4.8 1011893 0.192 128273 0.00299 2.9900 453 0.000453
26 4.6 335051 0.154 2174997 0.03555 55.5500 8417 0.008417
C27 4.7 946554 0.188 91603 0.00224 22351 3.39 0.000339
23 4.8 995517 0192 11374800 0.26951 2695032 40335 0.040335
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 284079 0.00331 8.8037 13.35 0.001335
3 Sitosterol 1.0 170400 0.040 396600 0.01144 11.4372 17,33  0.001733
30 449 911102 0.195 1676232 0.04166 41 BEE7 6312  0.005312

Tabela P107 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 20 — 30 min extracao.

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL 1C-3 .2 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
22 49 1014712 0.198 22827 0.00054 0.5351 0.81 8. 11E-05
24 4.5 1011393 0192 137467 0.00317 3.1655 4.80 0.00045
C25 45 ga5051 0.184 2457555 0.05200 £2.0045 9385  0.0023%5
c27 47 945554 0.1858 100409 0.00242 24202 367 0.00a367
25 45 995517 0192 13269100 0310558 3105752 47057 0047057
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 304505 0.005934 933597 1415 0001415
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 443112 0.01262 126234 1913 0001913
30 49 211102 0.195 1852170 0.04854 4556379 73584 0.007354
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Tabela P108 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 30 — 40 min extracao.

Extrato Cinética C1 - Analise cromatografica fCG]

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

val.= 25 mL massa mg Yol mL
Padran massamg area mgmL c14 353 5.0
area mg/mL mg/L my/Kyg Yp/p
c20 5.1 1019877 0.204 1] 0.00000 0.0000 0.00 1]
22 48 1014712 0.196 10439 0.000239 0.2356 0.43 4. 33E-05
24 4.8 1011893 0.192 85464 0.00230 22969 3.48 0.000345
C2B 48 835051 0.134 1702282 008013 201275 7595 0.007535
C27 47 945554 0.133 76445 0.00215 215806 326 0.000326
C25 4.8 995517 0.192 Q577727 026164 2616437 39643 0.039643
Stigmasteral 5.4 8355771 0.216 183609 0.00656 B.5643 955 0.000935
i3 Sitosteral 1.0 170400 0.040 255533 0.00350 g.4930 1288  0.00MZ88
30 4.8 211102 0.196 1412743 0.04305 43.0475 6522  0.008522

Tabela P109 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 40 — 50 min extracao.

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries Arnostra do extrato
wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL C15 209 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
20 51 10195877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 449 1014712 0.195 16261 0.00070 0.7043 1.07 0.000$107
24 4.8 1011893 0192 37457 0.00170 1.707 2458 0.000255
26 4.6 335051 0.154 812034 0.04039 40.3900 6120  0.00512
C27 4.7 45554 0.188 40595 0.00193 1.92689 2492 0.000292
23 4.8 995517 0.192 5199357 023992 2399221 36352 0.036352
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 158051 0.00954 9.5437 1446  0.001445
& Sitosterol 1.0 170400 0.040 211740 0.01139 11.8910 18.02  0.001502
30 4.9 211102 0.196 708280 0.04057 40,5689 6147  0.006147

Tabela P110 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 50 — 60 min extracao.

Extrato Cindtica CT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL C16 35.0 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 45 1011393 0192 89517 0.00243 24345 369 0.00a362
C25 46 gE5051 0.184 1873530 0.05564 45,6432 g4.31  0.003431
c27 47 945554 0.153 81433 0.00231 23105 3.50 0.00035
C25 4.5 995517 0192 12133200 033443 3344327 50672 0050672
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 445774 0.01807 16,0736 2435 0.002435
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a BO1855 0.02015 201825 3068  0.003026
30 49 211102 0.195 1955904 0.05011 G0.1089 91.07  0.002107
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Tabela P111 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 60 — 70 min extracao.

Extrato Cinética C1 - Andlise cromatografica [CG]

Armostra dos padries Arnostra do extrato
val.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area mg/mL c17 3&.7 5.0
area mg/mL my/L mg/Ky Yop/p
20 8.1 1019877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.oo n
c22 48 1014712 0.196 a 0.00000 0.0000 0.0o n
24 45 1011893 0192 58747 0.00144 1.4402 218 0.000215
26 46 885051 0.184 1451924 0.03200 38.9589 59.08  0.005309
c27 47 946554 0.1358 GE052 0.00175 1.7470 2EB5 0.000265
25 48 995517 0192 10066300 025083 26508311 380.05 0.033005
Stigmasteral 5.4 855771 0218 586443 0.0112 19.1241 2898  0.002393
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 763043 0.02314 231419 35.06  0.003506
30 448 211102 0.198 1713545 0.04763 47 6344 7247 0.007217

Tabela P112 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 70 — 80 min extracao.

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries Arnostra do extrato
wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL C18 298 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
20 51 10195877 0.204 a 0.00000 0.0000 0.00 a
22 449 1014712 0.195 a 0.00000 0.0000 0.00 a
24 4.8 1011893 0192 41145 0.00131 1.3099 1.95 0.000125
26 4.6 335051 0.154 1136611 0.03965 396474 B0.0Y  0.005007
C27 4.7 45554 0.188 20631 0.00169 1.6873 2.56 0.000256
23 4.8 995517 0.192 3374847 027100 2710006 41061 0.041051
Stigmasterol 5.4 355771 0.216 495945 0.02100 21.0032 362 0003182
& Sitosterol 1.0 170400 0.040 BR4747 0.02613 26,1819 3967 0.003957
30 4.9 211102 0.196 1495303 0.05397 039727 g1.76  0.005175

Tabela P113 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 80 — 90 min extracao.

Extrato Cindtica CT - Andlise cromatografica [CGJ

Amaostra dos padries Amaostra do extrato
vol.= 25 mlL massa mg Vol mL
Padrdo massamg area myg/mL c19 35.4 &0
area mg/mlL my/L mig/Ky Yupdp
c20 g1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
c22 49 1014712 0.195 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 45 1011393 0192 37100 0.00093 0.9943 1.51 0.00a151
C25 46 gE5051 0.184 1186651 0.03450 34.9045 5289 0.005259
c27 47 945554 0.153 78R42 0.00221 22081 3.34 0.000334
C25 4.5 995517 0192 2404709 025618 28619145 3E817 0038317
Stigmasteral 5.4 855771 0.218 £355935 0.01811 19,1062 2895  0.0023%5
{3 Sitosteral 1.0 170400 0.04a 799202 0.02850 26.4580 4015 0.004015
30 49 211102 0.195 1798355 0.05464 54 6426 8279 0.008279
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Tabela P114 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 90 — 120 min extrag@o.

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL C1-10 39.2 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 11394 0.000Z5 0.29a7 0.44 4 4E-05
22 49 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 4.5 1011393 0192 23858 0.00057 0.5726 0.87 3.68E-0a
C25 45 ga5051 0.184 954278 0.02531 25,3051 38.34  0.003334
c27 47 945554 0.1858 44507 0.00113 1.1274 1.71 0.00a171
25 45 995517 0192 7807749 019207 1920712 291.02 0029102
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 BEE710 0.02211 221082 3350  0.00335
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 914892 0.02739 2735873 41650 0.00415
30 49 211102 0.195 1436200 0.04075 40,7803 61789 0.008173

Tabela P115 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 120 — 150 min extracdo

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL C1-11 358 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
22 49 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 4.5 1011393 0192 15321 0.00041 0.4060 n.62 6.15E-04
C25 45 ga5051 0.184 E745975 0.01670 166951 2530 0.00253
c27 47 945554 0.1858 81174 0.00142 1.4195 215 0.000215
25 45 995517 0192 5122342 016491 1649133 24987  0.024987
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 BE5315 0.02416 24 1587 3660  0.00366
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 807843 0.02976 297835 4510 0.00451
30 49 211102 0.195 1253939 0.03767 37 6749 a7.08  0.005705

Tabela P116 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 150 — 180 min extracdo

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL 112 Ny 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
22 49 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 4.5 1011393 0192 a 0.00000 0.0000 0.0a a
C25 45 ga5051 0.184 B75056 0.01850 16,9032 25681 0.002561
c27 47 945554 0.1858 63675 0.00152 1.45165 230 0.00023
25 45 995517 0192 11533600 026683  266.8330 40429 0.040429
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 109926 0.00333 3.3268 5.04 0.000504
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 2681220 0.07547 FR4E70 11434 0011434
30 49 211102 0.195 95356 0.00254 258378 3.85 0.000355
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Tabela P117 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 180 — 210 min extracio

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL C113 40.0 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
22 49 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 4.5 1011393 0192 a 0.00000 0.0000 0.0a a
C25 45 ga5051 0.184 414355 0.01a7y 10,7680 16,32 0001632
c27 47 945554 0.1858 30807 0.00076 07555 1.14 0.00a115
25 45 995517 0192 8936722 021845 2154472 32644 0032644
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 892034 0.03130 31,2892 4742 0.004742
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 1387592 0.04072 407245 6170 0.00817
30 49 211102 0.195 2558355 0.06552 G3.6235 10423 0010425

Tabela P118 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 210 — 240 min extracio

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL c1-14 3.1 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 20598 0.00066 0.6623 1.00 0.0001
22 49 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 4.5 1011393 0192 a 0.00000 0.0000 0.0a a
C25 45 ga5051 0.184 126071 0.00421 42135 6.35 0.000635
c27 47 945554 0.1858 12363 0.00035 0.3945 0.60 4.98E-0a
25 45 995517 0192 3050545 0.09455 9458835 14332 0014332
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 701642 0.02547 284722 4314 0.004314
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 843191 0.03560 35,5859 5393 0.005393
30 49 211102 0.195 1253675 0.04336 43,3584 6570 0.00857

Tabela P119 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 240 — 270 min extracio

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL C1-15 226 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 15412 0.000a1 0.6145 1.23 0.002123
22 49 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 4.5 1011393 0192 a 0.00000 0.0000 0.0a a
C25 45 ga5051 0.184 88319 0.00405 4.0522 6.15 0.000615
c27 47 945554 0.1858 a 0.00000 0.0000 0.0a a
25 45 995517 0192 1627551 0.05345 B2.4462 10522 0010522
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 545501 0.0307a 307018 46562 0.004652
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 734514 0.03315 38.1515 57.81  0.005781
30 49 211102 0.195 701283 0.03335 33.3767 o087 0.005057
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Tabela P120 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 270 — 300 min extracao

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL C1-16 14.0 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
22 49 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 4.5 1011393 0192 a 0.00000 0.0000 0.0a a
C25 45 ga5051 0.184 49595 0.00365 36526 5.55 0.000555
c27 47 945554 0.1858 a 0.00000 0.0000 0.0a a
25 45 995517 0192 891535 0.05141 B1.4126 93.05  0.002305
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 3085807 0.02766 27 6565 41,80 0.00419
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 442258 0.03705 37.0771 5618  0.005618
30 49 211102 0.195 I71178 0.02552 285175 4321 0.004321

Tabela P121 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 300 — 330 min extracdo

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL 117 12.8 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 a 0.00000 0.0000 0.0a a
22 49 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 4.5 1011393 0192 a 0.00000 0.0000 0.0a a
C25 45 ga5051 0.184 34861 0.00253 28311 429 0.000423
c27 47 945554 0.1858 a 0.00000 0.0000 0.0a a
25 45 995517 0192 451675 0.03403 34.0252 51.86  0.005156
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 242474 0.02321 23.5065 3622  0.003622
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 339573 003114 31.1375 4718 0.004718
30 49 211102 0.195 179072 0.01505 150479 2280  0.00223

Tabela P122 — resultados do ensaio: cinética C1, amostra coletada de 330 — 360 min extracdo

Extrato Cinédtica CT - Anédlise cromatografica f[CGJ

Arnostra dos padries

Armostra do extrato

wol.= 25 mL massa mg Vol mL
Padrdo massamyg area mg/mL C1-18 271 0.0
area mg./mL my/L my/Ky Yapdp
c20 &1 1019577 0.204 20454 0.00075 0.7545 1.14 0.00a114
22 49 1014712 0.198 a 0.00000 0.0000 0.0a a
24 4.5 1011393 0192 a 0.00000 0.0000 0.0a a
C25 45 ga5051 0.184 126241 0.00434 4.8423 7.34 0.000734
c27 47 945554 0.1858 a 0.00000 0.0000 0.0a a
25 45 995517 0192 1892940 0.05736 673581 10206 0.010206
Stigmasteral 5.4 855771 0.216 708329 0.03250 32.8963 4984 0.004934
5 Sitosterol 1.0 170400 0.040 950052 0.04115 41.1483 62,35  0.008235
30 49 211102 0.195 817565 0.03245 32,4499 4917 0.004917
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APENDICE Q: Cromatografia em Camada Delgada.

Figura Q1 - TLC 1 Figura Q2 - TLC 2

Figura Q3 - TLC 3 Figura Q4 - TLC4
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APENDICE R: Pardmetros dos Modelos de Extragdo com o Software Tecanalysis.

Tabela R1 — Parametros ajustados pelo Tecanalysis — Cinética 01.

Cingtica 01 SOvOVE SOVOvE Cranck Tan&Liou Empirical Goto et al - Martinez et all

[1934] [2001] [1975] [1283] [1999] [1993] [2003]

tcer 27 309 1,2763

k 0,003

trer 10 603

D. B.35x10"

kg 0,0a14

k 485,03

g 1,00%10°

K 179 905

by a,oa12

tmi 5219 550

Tabela R2 — Parametros ajustados pelo Tecanalysis — Cinética 02.

Cinética 02 Sovova Sovovd Cranck Tan&liou Ermpirical Goto et al - Martinez et all
[1924] [2001] [1975] [1259] [1999] [1993] [2003]
tcer 29333 14425
k 0,003
trer 78582
D 7 25x10
kd 0,0a15
k 537 96
¢ 195x10%
K 170,071
b 0,0013
tmi 5870075
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Tabela R3 — Pardmetros ajustados pelo Tecanalysis — Cinética 03.

Cinética 03 Sovova Sovovd Cranck Tan&liou Ermpirical Goto et al - Martinez et all

[1924] [2001] [1975] [1259] [1999] [1993] [2003]

tcer 35476 33,2710

k 0,003

trer 53,563

D 137x10%

ky 00020

k 341,42

¢ 995510

K 37 A7

by a,ooy

tmi -4506 532

Tabela R4 — Parametros ajustados pelo Tecanalysis — Cinética 04.

Cinética 04 Sovova Sovovd Cranck Tan&liou Ermpirical Goto et al - Martinez et all
[1924] [2001] [1975] [1259] [1999] [1993] [2003]
tcer 23598 07054
k 0,003
trer 3,064
D 1.86x10°%
ky 00025
k 2275
¢ 1.0x10°
K 21,465
by 0,001
tmi -3991 269

Tabela RS — Parametros ajustados pelo Tecanalysis — Cinética Al.

Cinética Al Sovova Sovovd Cranck Tan&liou Ermpirical Goto et al - Martinez et all

[1924] [2001] [1975] [1259] [1999] [1993] [2003]

tcer 40,350 1,209

k oAt

trer 7 529

D 2,18x10%

kd 0,0029

k 23553

¢ 23255107

K 2477

by 0,002y

tmi -3609 232
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Tabela R6 — Parametros ajustados pelo Tecanalysis — Cinética A2.

Cinética AY Sovova Sovovd Cranck Tan&liou Ermpirical Goto et al - Martinez et all

[1924] [2001] [1975] [1259] [1999] [1993] [2003]

tcer 24 487 05353

k oa13

trer 5 669

D 33810°

ky 10,0035

k 160,70

¢ 2E71x107

K 1935

by 0,0033

tmi -3081,196

Tabela R7 — Parametros ajustados pelo Tecanalysis — Cinética B1.

Cinética B1 Sovova Sovovd Cranck Tan&liou Ermpirical Goto et al - Martinez et all

[1934] [2001] [1975] REEE) [1999] [1993] [2003]

tcer 81,772 20,0520

k o025

trer 88250

D. 5 74x10°

kq 00055

k 101 87

& 1.58x10-1

K 1,066

by 0,0054

tmi -3367 B4B

Tabela R8 — Parametros ajustados pelo Tecanalysis — Cinética B2.
Cinetica B2 SOvOVE SOVOvE Cranck Tan&Liou Empirical Goto et al - Martinez et all

[1934] [2001] [1975] [1283] [1999] [1993] [2003]

tcer 51,289 42 3340

k oo14

trer 89 571

D 2 Bxi0®

kg 00032

k 20314

g 2 086107

K 2030

by 0,0030

tmi -3419,189
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Tabela R9 — Parametros ajustados pelo Tecanalysis — Cinética C1.

Cinética C1 Sovova Sovovd Cranck Tan&liou Ermpirical Goto et al - Martinez et all

[1924] [2001] [1975] [1259] [1999] [1993] [2003]

tcer 31,893 19,5770

k 0,040

trer 893218

D 7470

ky 00067

k 81,185

¢ 147x107

K 0,581

by 0,0064

tmi -3911 387

Tabela R10 — Pardmetros ajustados pelo Tecanalysis — Cinética C2.
Cinética C2 Sovova Sovovd Cranck Tan&liou Ermpirical Goto et al - Martinez et all

[1924] [2001] [1975] [1259] [1999] [1993] [2003]

tcer 25156 21,1810

k 0,054

trer 119577

D 82410®

kd 00072

k 75,361

¢ 1,313x107

K 0,7a86

by 00093

tmi -135,280
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APENDICE S: Custos para Producdo de Extratos de Cera de Cana.

Tabela-S1 — Premissas para determinac@o do custo [planilha ultimo_custo_padrao.xls].

PREMISSAS UTILIZADAS PARA FABRICA DE EXTRATO DE CERA DE CANA-DE-AGUCAR

PARAMETROS PRELIMINARES PARA CALCULO DO CUSTO DO EXTRATO DA CERA

12000 tcd
Capacidade de Producao: 321,6 t de extrato de cera/ano
Processamento de torta (50%umidade) 261,82 t de Torta/dia
Cotacéao do dolar (27/04/2005) 2,5395 R$/US$
Cotacéao do Euro (27/04/2005) 3,26263 R$/€
[Tipo de Fabrica - Anexa
Vida Taxa
(anos) (% a.a.)
Taxa de Atratividade 8 14,25% set/03 abr/05
do Capital 10 13,70% IGPM-FGV 290,127 339,030
15 12,55% Correcao 1,169
20 11,60%
25 11,25%
[Dias uteis de producéo = 330|
Manutencgéo - Valor estimado = 3% sobre investimento total

Obs.: Todos os itens de mao de obra e formagao de estoque de pegas ja estdo
discriminados no célculo do custo. Resta estimar a utilizagdo de pegas de
reposicao e servicos/pegas de terceiros.

[Capital de Giro = 5% sobre gasto anual com insumos
[Margem de lucro = 12%)|
[Royalty = 3,0%)|
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Tabela-S2 — Custo de tratamento da dgua [planilha ultimo_custo_padrao.xls].

AGUA TRATADA PARA FABRICA DE EXTRACAO DE CERA

CALCULO PRELIMINAR DO CUSTO DE AGUA TRATADA

Capacidade de Producao:

321.6 t de extrato de cera/ano

ESTACAO DE TRATAMENTO DE AGUA - TODAS AS AGUAS

Investimentos

Valor Vida
($) (anos)

Juros

VAUE
($/ano)

Capac.
(m3/h)

Custo
($/m3)

Projeto 1

- Tanques de preparo de
Barrilha e Sulfato de aluminio
- Bombas dosadoras

- Tanque de mistura rapida

- Tanque de floculagéo

- Filtros de areia

Projeto 2

- Tanques de preparo de
Barrilha e Sulfato de aluminio
- Bombas dosadoras

- Tanque de mistura rapida

- Tanque de floculagéo

- Filtros de areia

- Tanque de cloracao da agua

4744342

70113.43

100

50

Subtotal

117556.9 20

11.60%

15345

150

0.01

Insumos

Consumo
(kg/m3)

Preco
($/kg)

Subtotal

0.01

Mao de Obra

2190.56

0.00

Total

0.21
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Tabela-S3 — Custos das obras civis [planilha ultimo_custo_padrao.xls].

revisado p/Alberto em 16/05/2005
valores revisados pela Construtora MARCELO COSTA de ORLANDIA e RTS engenharia
ES

Numero de galpdes para armazenagem de torta

t de extrato de cera/ano
R$/US$

R$/US$

% (maio/2004 a abril 2005)

% (outubro/2003 a abril 2005)

Valor Valor | Vida Valor Custo Analise
Caracteristicas Técnicas Area | Unitario| Total Util residual Anual Custo Vertical

(m?) (US$) (US$) [(anos)|(% s/ v.total) | (US$/ano) (USS$/t Extrat] (%)
6042 830546 100424,13 312,26 76,73%
ao relento pavimentada e preparada para suportar cargas 522 52,21 27251 25 0] 3295,02 10,25] 2,52%
galpéo para armazém de torta granel, com estrutura metdlica zincada, cobertura em lona sintética, pé direito 11 m 4800 69,79] 335003 25 0| 40506,37 125,95 30,95%,
edificio em alvenaria rebocada, cobertura estrutura metélica com fibrocimento, pé direito 6 m 0 506,92 0 25 0 0,00 0,00] 0,00%
edificio em estrutura metalica, coberto com telhas galvanizadas, pé direito 10 m 270 579,34 156421 25| 0| 18913,43] 58,81 14,45%)
edificio em estrutura metélica, coberto com telhas galvanizadas, pé direito 13 m 350 506,67| 177336 25| 0| 21442,33] 66,67| 16,38%|
edificio em alvenaria ,com acabamento de primeira , pé direito 3m 501 1614,41] 80720 25 0| 9760,19 30,35 7,46%)
edificio em alvenaria ,com acabamento de primeira , pé direito 3m 251 941,74 23543 25 0| 2846,72 8,85 2,17%
edificio em alvenaria ,com acabamento de primeiram 25| 1210,81] 30270 25 0] 3660,07 11,38]  2,80%
600 161739 19556,48 60,81| 14,94%
edificio em estrutura de concreto armado, fechamento laterais em alvenaria e requadro fixos com tela e cobertura em telf 200 331,26] 66251 25 0 8010,68 24,91 6,12%,
edificio em estrutura metdlica com cobertura e fechamento lateral em fibrocimento,pé direito 12 m, com ponte rolante 0 699,58 0 25 0 0,00 0,00 0,00%)
edificio em alvenaria rebocada, cobertura metélica , com fibrocimento,pé direito 6m 0 506,92 0 25 0 0,00, 0,00 0,00%)
0 52,21 0 25 0 0,00 0,00 0,00%
0 52,21 0 25 0 0,00 0,00 0,00%
conjunto de construgdes civis composto por fundagdes profundas, diques e pisos de concreto armado, bases para tanqug 80 551,00 44080 25 0| 5329,87 16,57 4,07%
120 134,53| 16144 25 0| 1952,04 6,07| 1,49%
200 176,32| 35264 25 0| 4263,89 13,26 3,26%
0 52,21 0 25 0 0,00 0,00 0,00%,
11120 90208 10907,30 33,92| 8,33%
terreno com terraplenagem feita, gramado e cercado 10000 0,67 6727 25 0 813,35 2,53 0,62%)
pavimentagdo para circulagao de veiculos até 30 toneladas 1000 46,98| 46982 25 0] 5680,73 17,66 4,34%
120f 304,16] 36499 25 0| 4413,22 13,72 3,37%
edificio de alvenaria, construcdo de primeira, 15 médulos de 4*6,5 0 800,00 0 25 0 0,00 0,001 0,00%
17762 1082493 130887,91 406,99(100,00%
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Tabela-S4 — Custos dos equipamentos da planta de extrag@o [planilha ultimo_custo_padrao.xls].

EQUIPAMENTOS PARA FABRICA DE EXTRAGAO DE CERA
Unidade anexa a Usina

DIMENSIONAMENTO PRELIMINAR DAS NECESSIDADES DE EQUIPAMENTOS

atualizado em

Capacidade de Producao: 321.6 t de extrato de cera/ano 5/4/2005
Cotacao do dolar (27/04/2005) 2.5395 R$/US$
Cotacao do Euro (27/04/2005) 3.26263 R$/€
Correcao para planta da Tecnal 0.554297433

Valor Instalacao/ Materiais

Descricao Capacidade | Unidade | Quant. Unitario Tubulacédo Elétricos [ Instrument.| Engenharia | Automacéo Outros

(US$) (20%s/v.unit) | (10%s/v.unit){(10%s/v.unit) (10%s/v.unit)| (10%s/v.unit)| (10%s/v.unit)
TANCAGEM
Tanque de transferéncia 200 m3 0 7875.57] 1575.11 787.54 787.54 787.54 787.54 787.54
Tanque de make-up 5/ m3 0 2756.45 551.29 275.64 275.64 275.64 275.64 275.64
Tanque pulméo 5/ m3 0 2756.45 551.29 275.64 275.64 275.64 275.64 275.64
Tanque de Armazenamento de Cera 500 m3 4 31502.26] 6300.45 3150.23 3150.23 3150.23 3150.2 3150.23
PRENSAGEM
Prensa Desaguadora Continua (Beltpress vertical) 431.6| t/dia 1 83874.78 ndo se aplica | ndo se aplica| ndo se aplica ndo se aplical ndo se aplical] ndo se aplical
SECAGEM
Secador Horizontal para Torta 700 t/dia 1 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
Transportador de Arraste 20 t/h 1 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
Expander 455 t/dia 1 0.00| 0.00 0.00| 0.00 0.00 0.00
Secador Resfriador Horizontal para Torta Expandida 454  t/dia 1 0.00 0.09 0.09 0.00 0.04 0.0d
Transportador de Arraste 20 t/h 1 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
Isolamento Térmico
Instalagdo Mecéanica
EXTRACAO
Planta de extragdo contendo 3 extratores de 8,0 m3 cada. g m3 3 0.00 0.00 0.00 0.09 0.04 0.0d
C301, C302, C303 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
Separador S401 1.2 m3
Tanque de armazenamento de CO2 V220 30 m3

Condensador E231

Resfriador E240

Pre-aquecedor E210

Evaporador E423

Bomba (embolo) para CO2 circuito P201
Bomba (embolo) para CO2 pressurizagdo P201
Compressor para recuperacdo de CO2 CP201

P gy -
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[continuagdo]Tabela-S4 — Custos dos equipamentos da planta de extracdo [planilha ultimo_custo_padrao.xls].

(INCLUSO) 0,00 0,00 0,00%,

0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 8 0 0,00 0,00 0,00%

0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 15 0 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

(INCLUSO) 0,00 0,00 0,00%,

0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 8 0 0,00 0,00 0,00%

0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 15 0 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

EQUIPAMENTOS COMPLEMENTARES (INCLUSO) 0,00 0,00 0,00%,

0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 8 0 0,00 0,00 0,00%

0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 15 0 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

15 0,00 0,00 0,00%

_ 5 0,00 0,00 0,00%

WTALAQOES ELETRICAS 642376,45) 5| 42825,10] 133,16 2,34%

AUTOMATIZACAO ELETRONICA 750000, 5 50000,00 155,47 2,74%

OUTROS 312 6 5 20806,71 64,70 14%|

Pegcas de reposicao 1 252100,68|n&o se aplica |n&do se aplica [ndo se aplica|ndo se aplica |nao se aplica |nao se aplica 252100, 10 0 47766,56 148,53 2,61%

Empilhadora 2 30000,00{nao0 se aplica |néo se aplica |ndo se aplicalndo se aplica [nao se aplica [nao se aplica 60000,00 10 0 11368,45 35,35 0,62%

P& carregadora 0 205000,00|n&o se aplica |n&o se aplica |n&o se aplicalndo se aplica |nao se aplica |nao se aplica 0,00 10 0 0,00 0,00 0,00%

Veiculos 0 15000,00|n&o se aplica_|ndo se aplica |n&o se aplicajnéo se aplica Indo se aplica |ndo se aplica 0,00 10 0 0,00 0,00 0,00%

TOTAL 10.873.975,37| 1827084,10 5681,23 100,00%
Obs: Consi que as dei adas i valores a e estruturas metalicas.
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Tabela-S5 — Custos de mao-de-obra da planta de extracdo [planilha

ultimo_custo_padrao.xls].

MAO DE OBRA PARA FABRICA DE EXTRATO DE CERA

REVISADA EM 04/05/2005

DIMENSIONAMENTO PRELIMINAR DAS NECESSIDADES DE MAO DE OBRA

Capacidade de Producéo:

321,6 t de extrato de cera/ano

Quant./ Quant./| Salario Unit. Custo Andlise
Descricao Cargo turno |Turnos| total |c/encargos Anual Custo Vertical
(US$/més) | (US$/ano) |(US$/t Extrat) (%)

10 37 752923,08 2341,18]100,00%

Gerente de area Engenheiro 1 1 1 6551,71 78620,52 244,47 10,44%

Chefia de produgdo supervisor 1 4 4 3993,95( 191709,60 596,11 | 25,46%

Secagem operario (niv.4) 2 4 8 742,40 71270,40 221,61 9,47%

Logistica operario (niv.3) 2 4 8 1184,09| 113672,64 353,46| 15,10%

Extracdo operario (niv.1) 1 4 4 2190,56| 105146,88 326,95| 13,97%

carga/descarga operario (niv.4) 1 4 4 742,40 35635,20 110,81 4,73%

Recebimento materiais operario (niv.4) 0 4 0 742,40 0,00 0,001 0,00%

operario (niv.4) 0 4 0 742,40 0,00 0,001 0,00%

Manutencéo mecanico(niv.2) 1 4 4 1634,04 78433,92 243,89 10,42%

Andlises laboratorista 1 4 4 1634,04 78433,92 243,89| 10,42%

UTILIDADES 0 0 0,00 0,00)/ 0,00%
Tratamento agua/torres de

resfriamento,efluentes Usina 0 4 0 1859,76 0,00 0,00 0,00%

Caldeira, geradores, mov. de bagago Usina 0 1 0 2823,46 0,00 0,00 0,00%

Estoques estivadores 0 1 0 304,33 0,00 0,00] 0,00%

TOTAL 10 37 752923,08 2341,18]100,00%

Obs.: Considerando 8,3% de férias s/ salario e 11,1% de 132 s/ salario, e ainda supondo que o valor de encargos eram de

(72%-8,3%-11,1%)=52,6%.
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Tabela-S6 — Custos dos insumos da planta de extracdo [planilha

ultimo_custo_padrao.xls].

INSUMOS PARA FABRICA DE EXTRATO DE CERA revisdo em 16/05/05
DIMENSIONAMENTO PRELIMINAR DAS NECESSIDADES DE INSUMOS
Capacidade de Producao: 321,6 t de extrato de cera/ano
Cotacao do dolar (09/2003) 2,5395 R$/US$
% EXTRATO/torta seca 1,4
kg CO2 / kg torta seca 15
Custo do CO2 0,35440047 R$/kg
Preco Analise
ltem Consumo Unitario Custo Vertical
(US$/kg) |(US$/t Extrat (%)
SOLVENTE 130,27 6,48%
Custo Fixo (inicio) kg US$/kg
CcO2 27390,00 0,90 85,27 4,24%
Custo Variavel | kg /tExtrat| US$/kg |
cO2 50,00 0,90 45,00 2,24%
GERAL kg/t Cera 1880,89 93,52%
Agua (potavel) 12312,24| 0,0000334 0,41 0,02%
Agua de resfriamento 24624477 0,00004 10,67 0,53%
Vapor 6,0 bar 4309283,43 0,00009 387,84 19,28%
Distr. Efluentes (m3/kg Cera) 0,00 1,00 0,00 0,00%
KWh/t Cera| US$/KWh
Energia Elétrica 37634,61 0,0394 1481,97 73,69%
UTILIDADES 0,00 0,00%
Bagaco 0,00 0,01 0,00 0,00%
Agua reposicéo caldeira 0,00 0,00 0,00 0,00%
Gasolina 0,00 0,00 0,00 0,00%
Diesel (I/kg) 0,00 0,40 0,00 0,00%
Lubrificante 0,00 0,01 0,00 0,00%
TOTAL 2011,16 100,00%
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Tabela-S7 — Custos de armazenamento da planta de extragdo [planilha
ultimo_custo_padrao.xls].

ESTOQUES PARA FABRICA DE EXTRATO DE CERA

DIMENSIONAMENTO PRELIMINAR DAS NECESSIDADES DE INSUMOS

Capacidade de Producao: 321,6 t de extrato de cera/anc
Cotacao do dolar (09/2003) 2,5395 R$/US$

Estoque| Tempo Preco | Custo Anual Analise
ltem Médio |de Estoque| Unitario | Financeiro Custo Vertical

(t) (meses) (US$/t) (US$/ano) (US$/t Extrat] (%)
Torta Seca 9810 6 200,001 279.585,00 869,36| 61,92%
Extrato de Cera 54 2| 22200,00f 169.563,60 527,25| 37,56%

kg US$/kg

Solvente (CO2) 18260 1 0,90 2.341,85 7,28] 0,52%
TOTAL 451.490,45 1403,89| 100,00%
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Tabela-S8 — Custos com consumo de energia da planta de extracao [planilha ultimo_custo_padrao.xls].

ESTIMATIVA CONSUMOS DE ENERGIA ELETRICA REVISADO 4/5/2005
Alberto
Custo da Energia 100 R$/MWh
Cotagao do dolar (04/2005) 2,5395  R$/US$
Rendimento 0,85
cos fi 0,92
Imposto sobre energia (ICMS) 33 %
(i) (nry ENERGIA/DIAENERGIA/AN]  POTENCIA CusTO
Descricao Unidade | Capacidade mcl densidade ALT MAN POTENCIA FATOR UTIL dias/ano Quantid. (cv) (US$/ano)
unidade mds m kg/m’ N/m2 KW horas/dia kWh/ano
Ne IDENT. TANCAGEM 20671 814
1 B-01 Bomba de solvente t/dia 1885 25 659 161455 25 51 10| 0l 0 0 20| 0
2 B-10 Bomba de make up de solvente /dia 0,617 25 659 161455 6. Ba 2 0l 0 0 5 0
3 TQ-01 Make-Up de Solvente m? 5 - - - 0,00 24 0 0 0 0
4 TQ-02 |Tanque Pulmao md 40 - - - - 0,00 24 330 0| 0| 0]
5 TQ-03 |Tanque de Transferéncia m? 20 - - - - 0,00 24 330 0 0 0
lluminacao W/m?2 10 5,22] 12] 330] 1 20671 814
Ne IDENT. SECAGEM 4340256 599 170910
6 S Secador t/dia 700 24 180 310 67436
7 ES1 Esteira Transportadora t/dia 327 - 24 180 10} 2175
8 EXP Expander t/dia 327 24 330} 204] 81358
9 Secador Resfriador 24 180 55 11964
10 Esteira Transportadora 24/ 330 20, 7976
Ne IDENT. EXTRACAO 6732000 0 265092
11 DIF Extrator t/dia 327 24 330 1 6732000 E 265092
Ne IDENT. REC. SOLVENTE 0 0 0
Ne IDENT. UTILIDADES 331540| 13055
Unidade de refrigeragao compacta TR 60| 5,6673 24 330 1 44885 1767
Compressor 30 24 330 1 237600 9356|
Bombas de recirculagao m¥h 0
Torre resfriamento TR 60| 51 24 330 1 4039 1591
lluminacéo externa W/m?2 2,5 2,625 10 330 1 866 341
ILUMINACAO (Exceto para Secagem e Extracao) 67882. 26731
W/m2 10] 171,42} 12 330} 1 67882 26731
Area Total (Exceto Secagem e Extracdo) m? 17142
TOTAL EE 12.103.289,67,
POTENCIA MEDIA (kWh) 1528 19
CUSTO (US$/ano) 476601,29)
IMPOSTOS (ICMS-33%) 157278,425
CUSTO TOTAL (com impostos) (US$/ano) 633879,71
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Tabela-S9 —Impacto do Imposto de Renda [planilha ultimo_custo_padrao.xls].

FORMAGAO DO PRECO DO EXTRATO DE CERA

DETERMINAGAO PRELIMINAR DO EFEITO DO IMPOSTO DE RENDA

Capacidade de Producao:

321,6 t de extrato de cera/ano

Contabilidade Economia
Valor Anual Valor Unitario Valor Anual Valor Unitario
US$/ano US$it US$ US$/it
RECEITA 7.127.931,87 22.163,97 7.127.931,87 22.163,97
(-) ICMS, IPI E COFINS 1.855.127,06 5.768,43 1.855.127,06 5.768,43
RECEITA LIQUIDA 5.272.804,81 16.395,54 5.272.804,81 16.395,54
(-) CUSTOS OPERACIONAIS 1.758.406,33 5.467,68 1.758.406,33 5.467,68
(-) CUSTOS FINANCEIROS DE ESTOQUE 455.128,63 1.415,20 455.128,63 1.415,20
(-) OUTRAS DESPESAS/(+) OUTRAS RECEITAS 210.912,19 655,82 214.550,38 667,13
MARGEM BRUTA 2.848.357,65 8.856,83 2.844.719,47 8.845,52
DEPRECIACAO/RECUPERACAOQ DE CAPITAL 1.130.697,24 3.515,85] 11.004.863,28 34.219,10
LUCRO PARA IMPOSTOS 1.717.660,41 5.340,98 -8.160.143,82 -25.373,58
IMPOSTO DE RENDA 257.649,06 801,15 257.649,06 801,15
LUCRO LIQUIDO 1.460.011,35 4.539,84 -8.417.792,88 -26.174,73
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Tabela-S10 — Formagao de preco do extrato [planilha ultimo_custo_padrao.xls].

FORMAGAO DO PREGO DA CERA

DETERMINACAO PRELIMINAR DO PRECO DA CERA

Capacidade de Producao:

321.6 t de extrato de cera/ano

CUSTO
Investimento Valor Valor Analise
Item Total Anual Unitario | Vertical
(US$) (US$/ano) (US$/t Cera)] (%)
Obras civis 1,066,348.49 128,935.88 400.92 3.06%
Equipamentos 10,873,975.37 1,827,084.10 5,681.23 | 43.40%
Mao de Obra 752,923.08 2,341.18 | 17.88%
Insumos 646,602.09 2,010.58 | 15.36%
Manutencéo 358,209.72 1,113.84 8.51%
CUSTO DE PRODUCAO 3,713,754.86 11,547.75 | 88.22%
Custos financeiros estoque 289,564.85 900.39 6.88%
Capital de Giro 32,330.10 3,637.14 11.31 0.09%
CUSTOS FINANCEIROS 293,201.98 911.70 6.96%
Vendas (1% s/ preco s/ impostos) 50,715.64 157.70 1.20%
Royalty 152,146.92 473.09 3.61%
CUSTOS COMERCIALIZACAO 202,862.56 630.79 4.82%
CUSTO TOTAL 11,972,653.96 4,209,819.41 13,090.23 | 100.00%
FORMACAO DE PRECO
Investimento Valor Valor Analise
Item Total Anual Unitario | Vertical
(US$) (US$/ano) (US$/t Cera)] (%)
CUSTO TOTAL 4,209,819.41 13,090.23 | 61.40%
Margem de Lucro 608,587.69 1,892.37 8.88%
Efeito IR 253,156.97 787.18 3.69%
PRECO ANTES IMPOSTOS 5,071,564.07 15,769.79 | 73.97%
ICMS (18%) 1,118,270.16 3,461.66 | 16.24%
IPl (10%) 507,156.41 1,576.98 7.40%
PIS e COFINS (2,65%) 163,898.11 509.63 2.39%
PRECO C/ IMPOSTOS S/ FRETE 6,855,888.74| 21,318.06 | 100.00%
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Tabela-S11 — Dados da anélise de sensibilidade [planilha ultimo_custo_padrao.xIs].

Investimento 0% Energia 0%
Mao de Obra 0% Insumos 0%
Rendimento 0%
Investimento | A Energia A
-30% 11.344,54] 18.064,0 -18,50% -30% 13.157,99 21.425,85 -3,33%
-25% 11.724,94] 18.747,3 -15,42% -25% 13.236,15 21.548,87 -2,78%
-20% 12.105,34] 19.430,68 -11,17% -20% 13.314,30 21.671,89 -2,29%
-15% 12.485,73 20.114,00 -8,37%) -15% 13.392,46 21.794,91 -1,72%
-10% 12.866,13 20.797,33 -5,58% -10% 13.470,61 21.917,93 -1,15%
-5% 13.246,53 21.480,65 -2,79%) -5% 13.548,77 22.040,95 -0,57%4
0% 13.626,93 22.163,97 0,00% 0% 13.626,93 22.163,97] 0,00%
5% 14.007,32 22.847,29 2,79%) 5% 13.705,08 22.286,99 0,57%
10% 14.387,72 23.530,61 5,58%) 10% 13.783,24 22.410,01 1,15%
15% 14.768,12 24.213,93 8,37%) 15% 13.861,39 22.533,03 1,72%
20% 15.148,51 24.897,25 11,17% 20% 13.939,55 22.656,05 2,29%
25% 15.528,91 25.580,57 15,42% 25% 14.017,70 22.779,07 2,78%
30% 15.909,31 26.263,89 18,50% 30% 14.095,86 22.902,09 3,33%)
Mao de Obra A Insumos A
-30% 12.890,26 21.004,42 -5,23%) -30% 13.023,58 21.560,63 -2,72%
-25% 13.013,04] 21.197,68 -4,36%) -25% 13.124,14 21.661,18 -2,27%
-20% 13.135,82 21.390,9 -3,49%) -20% 13.224,69 21.761,74 -1,81%4
-15% 13.258,59 21.584,20 -2,62%) -15% 13.325,25 21.862,29 -1,36%
-10% 13.381,37| 21.777,4 -1,74%) -10% 13.425,81 21.962,85 -0,91%4
-5% 13.504,15 21.970,71 -0,87%) -5% 13.526,37 22.063,41 -0,45%
0% 13.626,93 22.163,97 0,00% 0% 13.626,93 22.163,97] 0,00%
5% 13.749,70 22.357,22 0,87% 5% 13.727,48 22.264,53 0,45%
10% 13.872,48 22.550,48 1,74%) 10% 13.828,04 22.365,08 0,91%4
15% 13.995,26 22.743,74 2,62%) 15% 13.928,60 22.465,64 1,36%
20% 14.118,03 22.937,00 3,49%) 20% 14.029,16 22.566,20 1,81%
25% 14.240,81 23.130,25 4,36%) 25% 14.129,72 22.666,79 2,27%
30% 14.363,59 23.323,51 5,23% 30% 14.230,27, 22.767,32 2,72%)
Rendimento A
-30% 19.029,37| 30.973,90 39,75%)
-25% 17.828,82 29.016,14 30,92%)
-20% 16.778,35) 27.303,09 23,19%)
-15% 15.851,46| 25.791,59 16,37%
-10% 15.027,56| 24.448,02 10,31%
-5% 14.290,38, 23.245,89 4,88%
0% 13.626,93 22.163,97 0,00%
5% 13.026,65 21.185,09 -4,42%)
10% 12.480,95| 20.295,19 -8,43%)
15% 11.982,70 19.482,68 -12,10%)
20% 11.525,98, 18.737,88 -15,46%)
25% 11.105,79 18.052,67 -18,55%)
30% 10.717,92 17.420,16 -21,40%
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Tabela-S12 — Resultados da anélise de sensibilidade da extra¢do na composi¢do do

custo [planilha ultimo_custo_padrao.xls].

Rendimento

de Extracdo | Rendimento A
1,00 0% 18.260,08 29.699,72 34,00%
1,10 10% 16.724,48 27.195,56 22,70%
1,20 20% 15.444 81 25.108,76 13,29%
1,30 30% 14.362,01 23.343,01 5,32%
1,40 40% 13.433,90 21.829,51 -1,51%
1,50 50% 12.629,54 20.517,81 -7,43%
2,00 100% 9.814,26 15.926,86 -28,14%
2,50 150% 8.125,10 13.172,29| -40,57%
3,00 200% 6.998,99 11.335,90 -48,85%
3,50 250% 6.194,63 10.024,20 -54,77%
4,00 300% 5.591,35 9.040,43 -59,21%
4,50 350% 5.122,14 8.275,27| -62,66%
5,00 400% 4.746,77 7.663,14 -65,43%
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APENDICE T: Uso do Tecanalysis para Estimativa do Custo de Produgdo.

Tabela-T1 — Dados iniciais
Technical - Economical Analysis

Initial Data

Initial Investiment (US$) [ 2,000,000.00
Total Annual Operation Time (h) 7,920.00
Operational Labor Cost (US$/h) 15.92
Raw Material Cost (US$/MT of wet material) 0.00
Initial Humidity (%) 5.00
Final Humidity (%) 5.00
Grinding and Drying Costs (US$/MT) 9.74
CO2 Cost (US$/kg) 0.90
Lost of CO2 (percentange of total CO2 used in one cycle) 0.100000
Eletrical Power Cost (US$/Mcal) 0.046000
Cooling Water Cost (US$/Mcal) 0.000045
Satured Steam (5barg) Cost (US$/Mcal) 0.000090
Depreciation (US$/year) 11.50
Sea Freight Cost (US$/(MT.Km)) 0.00
Sea Freight Distance (Km) 0.00
Total Road Freight Cost (US$/MT) 0.00

Tabela-T2 — Dados operacionais

Operational Data

Extraction Time (min) 90.00
Extraction Temperature (°C) 60.00
Extraction Pressure (bar) 200.00
Flash Tank Pressure (bar) 40.00
CO2 Flowrate (kg/h) 526.50
Bed Density (kg/m?) 260.00
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Tabela-T3 — Modelo de aumento de escala
Scale Up Model

®) |Constant Ratio Between Mass of Raw Material and CO2 Mass Flowrate

|Kinetic model

Yield (kg of extract/kg of raw material)

Tabela-T4 — Custo com tratamento de residuos
Waste Treatment Cost

Solid Waste (US$) 0.00
Liquid Waste (US$) 0.00
Gas Waste (US$) 0.00

Tabela-T5 — Custo de Investimento
Fraction of Investiment Cost

Total of Investiment (US$) - IT 2,000,000.00
Time to Process 1 MT of Raw Material (h) - T1 14.42
Total Annual Operation Time (h) - T2 7,920.00
T1/T2x100 0.1821
Fraction of Investiment used to process 1 MT of RM (US$) - CFI 3,642.19
Tabela-T6 — Custo de Utilidades

Utility Cost

Equipment Energy (Mcal) Specific Cost (US$/Mcal)  Cost(US$)

Flash Distillation 189.24 0.00 0.00
Condenser -414.14 0.00 0.00
Pump 46.26 0.05 2.31
Heat exchange 197.14 0.00 0.00
Total 2.31
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Tabela-T7 — Custo do tratamento de residuos
Waste Treatment Cost

Solid Waste (US$)
Liquid Waste (US$)
Gas Waste (US$)
Total (US$) - CWT

0.00
0.00
0.00
0.00

Tabela-T8 — Custo com a Matéria Prima.

Raw Material Cost

Solid Matter Cost (US$/MT) - CLG

CO2 Used to Proces of 1 MT of RM (kg)
Lost of CO2 (%)

CO2 Specific Cost (US$/kg)

CO2 Cost (US$) - CCO2

Preprocessing Cost (US$) - CPP

Sea Cargo Cost (US$) - CTM

Road Cargo Cost (US$) - CRC

Raw Material Cost - CRM =(CLG+CCO2+CPP+CTM+CRC)

0.00
8,112.90
0.10
0.90
7.30
9.74
0.00
0.00
17.04

Tabela-T9 — Custo com a M3ao de Obra.
Operational Labor Cost

Equipment Hmo/Hop  Total Hmo (h)  Cost (US$)
Extractor 1.00 14.42 229.62
Flash Distillation 0.10 1.44 22.96
Condenser 0.10 1.44 22.96
CO2 Tank 0.50 7.21 114.81
Pump 0.05 0.72 11.48
Heat exchange 0.10 1.44 22.96
Total 424.79
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Tabela-T10 — Custo de produgdo.
Cost of Manufacturing

Variable Value Value in COM (US$) % of COM
Investiment - FCI (US$) 3642.19 1107.23 9.88
Raw Material - CRM (US$) 17.04 21.05 17.84
Operational Labor - COL (US$) 424.79 1161,80 68.78
Utilities - CUT (US$) 2.31 2.85 3.5
Waste Treatment - CWT (US$) 0.00 0.00 0
Cost of Manufacturing - COM (US$) 2292.92 1131.13
Mass of Extract (kg/MT) 10.00
Specific Cost (US$/kg) 229.29

COM =0,304 . FCI + 2,735 . COL + 1,235.

(CUT + CWT + CRM)
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APENDICE U: Conversdo Monetdria [US$/REAL].

marco/2005 abril/ 2005
Data Compra Venda Data Compra Venda
01/03/2005 2,6003 2,6011 01/04/2005 2,6542 2,6550
02/03/2005 2,6360 2,6368 04/04/2005 2,6590 2,6598
03/03/2005 2,6690 2,6698 05/04/2005 2,6247 2,6255
04/03/2005 2,6607 2,6615 06/04/2005 2,6059 2,6067
07/03/2005 2,6616 2,6624 07/04/2005 2,6011 2,6019
08/03/2005 2,6926 2,6934 08/04/2005 2,5934 2,5942
09/03/2005 2,7105 2,7113 11/04/2005 2,5775 2,5783
10/03/2005 2,7311 2,7319 12/04/2005 2,5891 2,5899
11/03/2005 2,7013 2, 7021 13/04/2005 2,5590 2,5598
14/03/2005 2,7515 2,7523 14/04/2005 2,5739 2,5747
15/03/2005 2,7613 2,7621 15/04/2005 2,5963 2,5971
16/03/2005 2,7562 2, 7570 18/04/2005 2,6149 2,6157
17/03/2005 2,7514 2,7522 19/04/2005 2,5817 2,5825
18/03/2005 2, 7155 2, 7163 20/04/2005 2,5637 2,5645
21/03/2005 2,7280 2,7288 22/04/2005 2,5384 2,5392
22/03/2005 2,7052 2,7060 25/04/2005 2,5300 2,5308
23/03/2005 2,7395 2,7403 26/04/2005 2,5347 2,5355
24/03/2005 2,7295 2,7303 2770472005 2,5187 2,5195
28/03/2005 2,7377 2,738B5 28/04/2005 2,5209 2,5217
29/03/2005 2,7023 2,7031 29/04/2005 2,5305 2,5313
30/03/2005 2,6800 2,6808
31/03/2005 2,6654 2,6662
maio/ 2005
Data Compra Venda
02/05/2005 2,5138 2,5146
FONTE:
http://www estadao.com.br/ext/economia/financas/historico/dolar_2005. htm 03/05/05
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APENDICE V: Indice Nacional de Custo da Construcdo do Mercado/FGV. [INCC-M]

JAN FEV MAR ABR MAI JUN JUL AGO SET OUT NOV DEZ Ac‘iﬂgLADD

1989 - - ~ . 235930,794587 38,04 38,50 42,35 44,84  830,05%
1990 51,70 70,20 72,48 38,20 1,10 4,43 11,21 13,94 12,39 11,52 12,14 14,15 1.221,00%
1991 15,67 17,54 12,34 851 7,2513,36 11,74 14,15 13,563 23,07 21,10 2972  464,11%
1992 18,25 28,24 23 47 26,74 17,74 27,55 18,78 23,19 19,51 31,33 21,01 27.75 1.16524%
1993 19,13 34,43 23,72 32,46 27,53 36,11 27,70 33,37 31,19 36,63 36,07 38,16 2.514.47%
1994 33,62 40,68 43,41 50,70 45,18 4551 42,85 395 031 088 142 244 123981%
1995 1,37 354 241 274 243 938 271 093 468 072 076 107 37.71%
1996 067 135 0,19 0,89 055 2,01 152 074 0,15 023 028 048 9,42%
1997 068 0,31 042 0,73 030 0,99 094 055 1,18 022 022 0,52 7,28%
1998 029 048 031 -046 047 086 042 029 009 005 -0,07 -0,01 2. 74%
1999 021 062 091 058 038 088 041 052 083 079 122 0,81 8,46%
2000 1,15 0,89 0,82 069 057 1,09 083 0,35 0,30 028 029 0,49 8,02%
2001 040 055 034 028 200 069 1,07 056 059 092 060 0,70 9,03%
2002 040 031 084 032 247 021 063 0,82 0,68 0,82 219 213  12,44%
2003 145 1,60 138 081 298 074 059 220 024 047 042 099  1476%
2004 028 048 159 060 174 056 1,12 0,90 0,67 095 094 061  10,94%

2006 0,70 042 0,71 0,38 - - - - - - = = 2,22%
FONTE:
httyp://www.portalbrasil.ngf/ince.htm 16/05/2005.
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APENDICE Z: Indice Geral de Precos do Mercado — [IGPM-M]

Data Indice Geral de Precos do
Mercado - IGP-M

INDICE
09/2003 290,127
10/2003 291,229
11/2003 292,657
12/2003 294 455
01/2004 297,039
02/2004 299,09/
03/2004 302,484
04/2004 306,151
05/2004 310,152
06/2004 314,419
07/2004 318,532
08/2004 322,412
09/2004 324,651
10/2004 325,925
11/2004 328,588
12/2004 331,005
01/2005 332,298
02/2005 333,288
03/2005 336,123
04/2005 339,030

FONTE:
http//fgvdados.fgv.br 02/05/2005
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