Analises de
Oleos e Gorduras




VALOR NUTRICIONAL

» O aproveitamento de lipideos pelos animais:
» Perfil de AG - proporcao saturado:insaturado,

» Comprimento da cadeia carbonica dos AG,
» Qualidade da fonte.
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Soja 24
Milho 25
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Dendé 37
Oliva 74
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VALOR NUTRICIONAL

O aproveitamento de lipideos pelos animais:
Perfil de AG - proporcao saturado:insaturado,

Comprimento da cadeia carbonica dos AG,
Qualidade da fonte.

(Shurson et al., 2015)



OXIDACAO LIPIDICA

» Reacbes hidroliticas = catalisadas pelas enzimas lipase ou pel
calor e umidade, com formacao de AGL;

» Fotoxidacao = promovido pela radiacao UV em presen

transferem para O,, o transformando em O, reativo, gerando ald
alcoois e hidrocarbonetos;

» Autoxidacdo = reacao do oxigénio com acidos graxos insature
ocorre em trés etapas.



OXIDACAO LIPIDICA

Iniciacdo RH — R'+H°

Propaga¢dio — R*+0, — ROO®

ROO*+RH — ROOH + R°

‘

Término ROO*+R* —  ROOR
ROO*+RO0O* — ROOR +0,

Produtos
} Estaveis

R*+R* — RR

/

onde: RH - Acido graxo insaturado; R® - Radical livre;
ROO" - Radical peroxido e ROOH - Hidroperoxido




AVALIACOES

» Analise sensorial,

» Analises dos substratos da oxidacao:
» Teste de Sylvester, » Pesagem,

» Ensaio ¢/ bomba de 0,, » Cromatografia,
» Oxigrafia c/ sistema palarografico, » AG residuais nao oxidada

» Analises dos produtos 1°s da oxidacao:
» Peroxidos (6 metodos: a frio, a quente, O, ativo, Schaal...)

» Analises dos produtos 2° da oxidacao:

» Compostos aldeidos e cetonas (TBA, Teste de Kreiss, IpA, indice ¢
» Acidos oxidados
» Compostos volateis
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UMIDADE E VOLATEIS POR ESTUFA

» Corresponde a perda em peso sofrida pela amostra quando aqt
condicoes nas quais a agua e outras substancias sao removidas;

» REFERENCIAS NORMATIVAS: IN n° 68, Métodos analiticos oficiais f
quimico, de 12/dez/2008, Método 9.0 - MAPA.

» REAGENTE E MATERIAL:
» Peso filtro/placa de vidro/capsula de aluminio > 5 cm de diametro;
» Dessecador com Cloreto de Ca?* ou silica-gel;




UMIDADE E VOLATEIS POR ESTUFA

» EQUIPAMENTOS:
» Balanca analitica (resolucao 0,0001);

» Estufa de secagem com circulacao de ar, ate 150°C;

» PROCEDIMENTOS:
» Secar recipiente limpo em estufa (1 hora) e resfriar em dessecador,

» Pesa o recipiente vazio, anote, tare a balanca e pese a amostra,
» Manter em estufa até peso constante conforme segue:




UMIDADE E VOLATEIS POR ESTUFA

» PROCEDIMENTOS:
» Retire o recipiente da estufa (dessecador) e pese-o apos esta

» CALCULO:

Massa A - Massa B
UMIDADE (g/kg) = x 1000

Massa da amostra

» ONDE:
» Massa A = Recipiente + amostra ANTES DA SECAGEM,

» Massa A = Recipiente + amostra DEPOIS DA SECAGEM.

BLIBLIOGRAFIA:
- Instituto Adolfo Lutz - Normas analiticas do IAL - Métodos quimicos e fisicos para analises de alimentos, 4ed. Bsb - Editor,
- American Oil Chemist Society. Official methods and recommended practices of the AOCS, 6ed. Method Ca2c-25, 2013




INDICE DE ACIDEZ

» INDICE DE ACIDEZ | - Acidez alcodlica;
» INDICE DE ACIDEZ II - Oleos e gorduras;

» INDICE DE ACIDEZ Ill - Melaco de cana;

» Determinacao de AGL.




INDICE DE ACIDEZ Il - OLEOS E GORE

» ESCOPO: Oleos brutos e refinados, vegetais e animais e gorduras a

» REFERENCIAS NORMATIVAS: Portaria n° 108 (04/set/1991) MAPA - Mé
analiticos para controle de alimentos para uso animal.

» REAGENTE E MATERIAL:
» Alcool etilico absoluto (C,HsOH) » Fenolftaleina (C,,H,,0,)

» Biftalato de potassio (CgHsKO,)  » Hidroxido de Sodio (NaOH),
» Eter etilico (C,H,,0), » Solucao reagente eter-alcoo

» Bequer/Erlenmeyer (250mL) - Balao volumeétrico (100mL e




» EQUIPAMENTOS:
» Balanca analitica ou semi-analitica (resolucao 0,01);

» Estufa de secagem de 105°C (precisao de 5°C);
» Banho-maria (60°C);

» PROCEDIMENTOS:
» 1°) Padronizacao = Molaridade real da solucao de Hidroxido de S

» Pesar 5,0 g + 0,5 g / amostras de coloracao escuras 1,0 g;
> ...
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INDICE DE ACIDEZ Il - OLEOS E GORE

VA - VB x Mr x 282,5 x 100

ACIDEZ EM AC. OLEICO % (m/m) =

m x 1000

» ONDE:
» VA = volume de sol. de hidroxido de sodio 0,1 mol/L gasto na tit. da a

» VB = volume de sol. de hidroxido de sodio 0,1 mol/L gasto na tit. da
em branco,

» Mr = Molaridade real da solucao de hidroxido de sodio 0,1 mol/L,
» m = Massa da amostra (g),
» 282,5 = massa molar do acido oléico,

» 100 = porcentagem, INDICE DE ACIDEZ
» 1000 = mL para L (mg de KOH/g)

= Acidezem ac. o




TESTE DE RANCIDEZ - REACAO DE

» ESCOPO: Carnes, oleos e gorduras (ocorréncia de oxidacao);

» REFERENCIAS NORMATIVAS: Nao aplicavel;
Epoxialdeidos e acetais

» REAGENTE E MATERIAL: '
» Acido cloridrico (HCl), » Floroglucina (C,H,,0)
» Eter de petroleo, » Permanganato de potassio (

> Eter etilico (C,H,00), » Solucdo floroglucina (m/v);

» Bequer (2 L) - Balao volumeétrico (100mL) - Cadinho de Goock
- 50 mL) com tampa ou tubo de ensaio (20mL com tampa)




TESTE DE RANCIDEZ - REACAO DE

» EQUIPAMENTOS:
» Agitador Kline ou magnético; » Chapa de aquecime

» Balanca analitica (resolucao 0,0001 g); » Estufa de secagem
» Banho-maria;
» PROCEDIMENTOS:
» E possivel utilizar a gordura extraida pelo Soxhlet, apds determinar
> Peso da amostra 50,0 g+ 0,5g; |\ i @, rf |
| \

BLIBLIOGRAFIA:
- Instituto Adolfo Lutz - Normas analiticas do IAL - Métodos quimicos e fisicos para analises de alimentos, 4ed. Bsb - Editor




INDICE DE I0DO - METODO DE

» QUANTIFICACAO DE INSATURACOES

H H

. (|: ) ||:_ + H, —* —Cl B (lz_ Hidrogenacao

| | Halogenacdo




INDICE DE I10DO - METODO DE W

» ESCOPO: Oleos e gorduras animal e vegetal, sem ligacdes
conjugadas; ~

» REFERENCIAS NORMATIVAS: Nao aplicavel;

» REAGENTE E MATERIAL:

» Acido cloridrico (HCl), » Cloroférmio (CHCL,),
» Amido soluvel (C,H,,05), » Dicromato de potassio (K,Cr,05),
» Carbonato de sodio (Na,CO;), » lodeto de potassio (m/v),

» Solucao de Wijs
» Frasco de iodo ambar ou Erlenmeyer ambar (250mL) - papel vegetal




INDICE DE I0DO - METODO DE

» EQUIPAMENTOS:
» Balanca analitica (resolucao 0,0001 g);

» Estufa de secagem (105°C);

» PROCEDIMENTOS:
» No maximo 3 amostras e 1 branco por vez;

3,00 + 0,02 -150 0,13 £ 0,01




INDICE DE I0DO - METODO DE

, (V2 - V1) X Mr x 12,69
INDICE DE 10DO =

m

» V1 = volume de sol. de tiossulfato de sodio 0,01 mol/L gast
amostra,

» V2 = volume de sol. de tiossulfato de sodio 0,01 mol/L gasto na tit. d
em branco,

» Mr = Molaridade real da solucao de tiossulfato de sodio 0,01 mol/L,
» m = Massa da amostra (g),
» 12,69 = equivaléncia molar entre tiossulfato de sodio e iodo,

BLIBLIOGRAFIA:
- Instituto Adolfo Lutz - Normas analiticas do IAL - Métodos quimicos e fisicos para analises de alimentos, 4ed. Bsb - Edito
- American Oil Chemist Society. Official methods and recommended practices of the AOCS, 6ed. Method Ca2c-25, 2013




INDICE DE PEROXIDO

» ESCOPO: Alimentos secos (farinhas de origem animal e vegeta
etc) ou umidos (carnes, salsichas, peixes, etc) ou oOleos e ¢
susceptiveis a oxidacao;

» REFERENCIAS NORMATIVAS: Nao aplicavel;
» REAGENTE E MATERIAL:

» Método a frio ou Método a quente,

» Erlenmeyer, bureta, papel filtro qualitativo, funil analitico, etc
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INDICE DE PEROXIDO

» Método a quente

Método a frio

Acido acético (C,H,0,)

Acido cloridrico (HCl),

Alcool metilico (CH;OH)
Amido soluvel (C,H,,05),
Carbonato de sodio (Na,CO,),

Dicromato de potassio (K,Cr,0),

lodeto de potassio (KI)

Sulfato de sodio anidro (Na,SO,),

Tiossulfato de sodio penta hidratado (Na,S,0,5H,0),

Solucao de sulfato de sodio 1,5% (m/v)

vV v v vV vV vV vV v VY

Acido acético (C,H,0,)
Acido cloridrico (HCl),
Butilhidroxitolueno (C;sH,,0
Cloroformio (CHCL,),

Amido soluvel (C,H,,05),

Solucao ac.
(3:2)(v/v).




INDICE DE PEROXIDO

» EQUIPAMENTOS (MF):
» Balanca analitica (resolucao 0,0001 g);

» Estufa de secagem (105°C);
» Agitador com barra magnética ou mesa agitadora;
» Centrifuga de baixa rotacao.

» EQUIPAMENTOS (MQ):

» Balanca analitica (resolucao 0,0001 g);

» Estufa de secagem (105°C);

» Placa aquecedora;

» Banho-maria (70 - 80°C);




INDICE DE PEROXIDO

» PROCEDIMENTOS:
» Qtdade. amostra que gere mais de 2 g de oleo (MF);

» 5,0 g (MQ);
> ...




INDICE DE PEROXIDO

INDICE DE PEROXIDO (A - B) x Mr x 1000
(mEq / kg ) m

» A = volume de sol. de tiossulfato de sodio 0,01 mol/L gasta
amostra,

» B = volume de sol. de tiossulfato de sodio 0,01 mol/L gasto na ti
em branco,

» Mr = Molaridade real da solucao de tiossulfato de sodio 0,01 mol/L,
» m = Massa da gordura (g),
» 1000 = conversao entre unidades de massa (g e kg),

BLIBLIOGRAFIA:
- Instituto Adolfo Lutz - Normas analiticas do IAL - Métodos quimicos e fisicos para analises de alimentos, 4ed. Bsb - Edito
- American Oil Chemist Society. Official methods and recommended practices of the AOCS, 6ed. Method Ca2c-25, 2013




MATERIAL INSAPONIFICAVEL

» Substancias dissolvidas em oleos e gorduras que nao poc
saponificadas pelo tratamento usual (e.g. soda), porém sao solu
alguns solventes (esterois, pigmentos, tocoferois, hidrocarboné
alcoois alifaticos).

» REFERENCIAS NORMATIVAS: Nao aplicavel.

» REAGENTE E MATERIAL:

» Etanol 95%; » Solucao aquosa de KOH 0,5N;
» Eter Etilico; » Solucdo aquosa de NaOH 0,C

» Acetona; » Solucao de fenolftaleina
» Solucdo aquosa de KOH a 50%; » Agua destilada;




MATERIAL INSAPONIFICAVEL

» EQUIPAMENTOS:

» Funis (250 mL) » Bequer (250 mL)

» Balao de destilacao de fundo chato » Manta aquecedora
com junta esmerilhada (250 mL)

» PROCEDIMENTOS:
» 2,5 g do oleo/gordura;

> ...
» CALCULOS:

» O teor de material insaponificavel € determinado gravimetricamer

BLIBLIOGRAFIA: )
- Material de aula: LAN 0155 Oleos, gorduras, graos e derivados - Caracterizacao e qualidade de 6leos e gorduras.



TESTE DO ACIDO 2-TIOBARBITURICO

Ix :T%T“

M lon Id id 2- h b rbitu TBA chromophore (Amax=532 nm)



ANEXO |

Indice de Acidez (mgKOH/q)

Ponto de Fumaga (°C)
indice de Peréxidos (mEq/kg)

Umidade e material volatil (%)
Sabdes (mg/kqg)

Aspecto a 25°C

QOdor e sabor

Cor

Instrucao Normativa MAPA n° 49 de 22/12/2006

* valores de Ponto de Fumaga (°C) para os 6leos de algoddo, canola, girassol e milho a serem definidos em estudo futuro.

Morma Federal - Publicado no DO em 26 dez 2006

Aprova o Regulamento Técnico de Identidade e Qualidade dos Oleos Vegetais Refinados; a Amostragem; os Procedimentos Complementares; e o Roteiro de

Classificacdo de Oleos Vegetais Refinados.

Tabela 1: Oleos Vegetais Refinados - Caracteristicas de qualidade.

Oleo de Algodao Oleo de Canola Oleo de Girassol Oleo de Milho Oleo de Soja

Tipo1 Tipo2 Tipo1 Tipo2 Tipo1 Tipo2 Tipo1 Tipo2 Tipo 1 Tipo 2

=020 >020 =020 >020 =020 >020 =020 »>0,20 =0,20 >0,20
= 0,60 = 0,60 = 0,60 =0,60 = 0,60

* * * * * * * * =210 =190
=25 =25 =25 =25 =25 25 =25 25 =25 25
=50 = 5,0 =50 =50 =5,0

Impurezas insollveis em éter de petroleo (%) = 0,05

=01

=100

Limpido e isento de impurezas.

Odor e sabor caracteristico do produto.

Cor caracteristica do produto.




Instrucao Normativa MAPA n° 49 de 22/12/2006

Norma Federal - Publicado no DO em 26 dez 2006

Aprova o Regulamento Técnico de Identidade e Qualidade dos Oleos Vegetais Refinados; a Amostragem; os Procedimentos Complementares; e o Roteiro de

Classificacdo de Oleos Vegetais Refinados.

Tabela 2: Oleos Vegetais Refinados - Caracteristicas de identidade.

Oleo de
Algodao

Matéria Insaponificavel (g/100g) = 1,50

=0,918

= 0,926
indice de Refracdo (Raia D a

= 1,458
40°C)

= 1,466

indice de Saponificacdo (mg

Oleo de
Canola

= 2,00

=0914

0,920

1,465

1,467

Oleo de girassol

1,5

0918

0,923

1,461

—3

'].-468‘

(médio conteudo de acido
oléico)
= 1,5

=0914

=0916

= 1,461

= 1,471

(a 25°C)

Oleo de Oleo de

It ) 3Ci : .
(alto conteddo de acido Milho Soja

oléico)
— '|J5

0,909

= 0,915
(a 25°C)

= 1,467

= 1,471

(a 25°C)
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