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Umidade

Procedimento para analise do teor de agua
1 - Pesar no baldo de destilacdo uma quantidade de amostra suficiente para resultarem 2 a b
ml de agua (no caso de manteiga ou margarina 20,0g);

2 - Adicionar um volume entre 75 e 100 ml de tolueno no baldo e adaptar o receptor Gidwell-
stiling e, a este, o condensador de bolas;

3 - Aquecer o balGo com manta de aquecimento até que o nivel de agua no receptor permaneca
constante por 30 minutos;

4 - Interromper o aquecimento e lavar o condensador, através da parte superior, com 10 ml de
tolueno;

5 - Ler o volume de agua no receptor.

Resultados e discussao

Vx 100

Umidade % =
FI
onde:
W = volume em ml de agua retido no receptor Bidwell-Stirling
P = peso da amostra em gramas

O resultado encontrado devera ser comparado com o regulamento técnico do produto analisado
(marganna, manteiga, creme vegetal, etc.)



Amostra

Tolueno (PE=111°C)

+
Tetracloroetleno (PE=121°C)

Solvente imiscivel ;
Xileno (PE=137 3 140 °C).

v

Destilacao

'

Condensacdo

Medidor deumidade pelo método da
destilacao.




NDICE DE REFRACAO ¢ A >
A

Mede o grau de satura¢ao dos dleos e gorduras através da
relacao entre velocidade da luz na substancia analisada, através
do refratdmetro.

*Obtido pela relacao entre a velocidade da luz no ar (v) e no

material analisado - dleo/gordura (v').

v
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DETERMINACAO: Refratometria.

PROCEDIMENTO:
eCalibrar o refratbmetro com agua destilada (IR 20 °C = 1,333); »

°Inserir a amostra e executar a leitura. .4

Refratbmetro de bancada = L.
\ :.\“ . o
A

Refratbmetro portatil



VISCOSIDADE

DEFINICAO: resisténcia de um fluido ao escoamento quando submetido a
uma tensao cisalhante e esta diretamente ligadas com as interacoes
intermoleculares presentes.

*Tipos: Dinamica (i), em Pa.s (N/m?2.s) e Cinematica (v), em cSt (mm?/s);
*Medicao: viscosimetro.

Fotografia 3: Viscosimetro rotacional VT 550, Fotografia 4: Viscosimetro Cannon-Fenske
Haake. AVS250, Schott.




PROCEDIMENTO o /\) /

VISCOSIDADE CINEMATICA

Viscosimetro Cannon-Fenske (SCHOTT GERATE, Tipo n® 513 10 );

*Tubo capilar n® 300 ( g =1,26 mm);
*Banho termostatico a 40°C
*Normas: ASTM 446, ASTM D 2515 e Norma ISO 3105

*Calculo:

v=Kk(t—e)

Onde:

v — viscosidade cinematica cSt (mm?/s);

k — constante caracteristica do viscosimetro; k=0,25 para o capilar de 300;
t — tempo de escoamento da amostra, em s;

e — correcao da energia cinética para o valor de t (Tabela do manual).



DENSIDADE (p)

*PRINCIPIO: determinar relagdo sélido/liquido das gorduras
comerciais;

*Determinacao: por densimetro; picndmetro; dilatbmetro.

Fotografia 5: Densimetro digital Kem Kyoto Electronics.

Fotografia 6: Picnbmetro de 20mL com éleo de buriti.




PROCEDIMENTO
METODO PICNOMETRICO

*Pesar o picnbmetro vazio;

*Pesar o picndmetro com a amostra;

*Subtrair a massa do picndmetro com a amostra da massa do picndbmetro
vazio (massa da amostra);

*Dividir essa massa pelo volume do picndbmetro, conforme a Equacao.

, _ MprcnoMETRO +6LE0 — "M pIcNOMETRO VAZIO
PérLeo =

VprenoMETRO

Onde:

p — densidade (g/mL);

m — massa da amostra (g);

V — volume ocupado pela amostra (mL)
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INDICE DE ACIDEZ 4o .

A aplicacao do indice de acidez em odleos e gorduras indica a deterioracao

pela presenca de acidos graxos livres, provenientes da hidrolise dos_triacilglicerois
(CECCHI, 2003), que é acelerada pelo aquecimento ou exposicdo a luz; ou seja,

avalia o estado de conservacgao do produto (IAL, 2008).




INDICE DE ACIDEZ \
AOAC / A

*DEFINICAO: massa de NaOH ou KOH, em mg, necessario para
neutralizar 1 g de amostra;

*FINALIDADE: mede a presenca de acidos graxos livres e esta
relacionado a qualidade do processo.

*APLICACAO: Sleos vegetais brutos e refinados e gorduras animais.
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1- Pesar 1 g de amostra em um erlenmeyer, utilizando balanca analitica;

PROCEDIMENTO:

2- Adicionar 25 mL da solucdo éter etilico : alcool etilico (2:1 v/v) e homogeneizar;

3- Adicionar 3 gotas de fenolftaleina e titular com NaOH 0,01 N;

4- Titular com NaOH 0,01 N, agitando vigorosamente até o aparecimento da primeira
coloracao résea permanente por 30 s;

5- Anotar o volume gasto na titulagao;
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CALCULO

VolnaoH N .o - fC NaoH:

Indice de Acidez (mg de NaOH/g) =

m AMOSTRA

Vol — volume de NaOH usado na titulacao da amostra, mL;
N — normalidade da solucdo de NaOH (0,01 N);

fc — fator de correcao da solucao de NaOH

Peso molecular do NaOH (40 g/mol);

M\ \i0stra — Massa da amostra, g.

Os acidos graxos livres sao frequentemente expressos em fermos do valor
acido ao invés da % de acidos graxos livres. O valor acido € definido como o
namero de mg de KOH ou NaOH necessario para neutralizar 1| g de amostra.

Expressar em % de:
Acido oleico (dividir por 1.99)
Acido laurico (dividir por 2.81)

Acido palmitico (dividir por 2.19)



INDICE DE PEROXIDO

O Indice de Peréxido (I.P.) & um dos métodos mais utilizados para medir o

estado de oxidacdo de oleos e gorduras, pois os peroxidos sdo os primeiros

compostos formados quando uma gordura deteriora (CECCHI, 2003).

A oxidacdo esta diretamente relacionada com os acidos graxos insaturados,
pois o oxigénio _atmosférico_reage com as suas duplas ligacdes. A reacdo de
oxidacdao produz peroxidos e hidroperoxidos. Estes compostos produzem, por
reacdes paralelas, outros compostos como aldeidos e cetonas que déo o odor e o
ranco ao alimento (MORETTO; FETT, 1998).



INDICE DE PEROXIDO
AOAC

*DEFINICAO: miliequivalentes de perdxido por 1000 g de amostra, que
oxidam o iodeto de potassio.

*FINALIDADE: devido a sua a¢cao oxidante, os peroxidos, formados no
inicio da rancificagao, atuam sobre o iodeto de potassio liberando iodo
que sera titulado com tiossulfato de sédio, em presenca de amido como
indicador.

*APLICACAO: 6leos vegetais brutos e refinados e gordura animais.
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PROCEDIMENTO \g/ |

* Pesar 3 g da amostra em erlenmeyer de 250 mL com tampa esmerilhada;

* Adicionar 30 mL da solucdo acido acético : cloroférmio (3:2 v/v) e misturar
com leve agitacao;

* Adicionar 0,5mL da solucao saturada de Kl e deixar em repouso por 1 min;

* Adicionar 30mL de agua destilada e 0,5 mL de solucao de amido 1%;

e Titular com solucao de tiossulfato 0,01 N com agitacao constante até a
cor azul desaparecer

Amostras de a) azeite de oliva e b) 6leo oxidado apds dissolu ~ . N X . . .
Titulacdo com tiossulfato de sodio de amostras de a) azeite de oliva e b)

solucédo de acido acético/cloroférmio e com adi¢éo do Kl

oleo oxidado

Titulac&o do branco




CALCULO » \ >
| A

(A —B).Nnars205: FCasaod -1000

m AMOSTRA

Indice de Peroxido (mEq Perdxido/1000g ) =

A — volume de tiossulfato usado na titulacao da amostra, mL;
B — volume de tiossulfato usado na titulacao do branco, mL;
N — normalidade da solug¢ao de Na,S,0;;

fc — fator de corregao da solugao de Na,S,0;.

M vostra — Massa da amostra, g.



Obs.:

Indice de TBA
Quantifica produtos de oxidacao secundaria.

Se baseia na reacao do acidos tiobarbiturico (TBA) com
o malonaldeido (produto da fase de terminacao)



INDICE DE IODO

O indice de lodo é a medida de insaturacdo de uma gordura, pois cada dupla

ligacdo de um acido graxo pode incorporar dois atomos de halogénio (MORETTO;
FETT, 1998).

Quanto maior a insaturac&o dos dleos, consequentemente maior sera o indice

de iodo e maior serd também a possibilidade de rancidez por oxidacdo (CECCHI,
2003).
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E expresso em termos do numero de centigramas de iodo

absorvido por grama da amostra (% iodo absorvido).

« Cada dupla ligacao de um acido graxo pode incorporar
dois atomos de halogénio.



INDICE DE IODO
(AOCS)

°DEF|NICAO: Medida do grau de insaturacdo dos acidos graxos presentes

FINALIDADE: quanto maior o grau de insaturacdo maior serd a
capacidade de absor¢ao de iodo e, consequentemente, maior sera o indice
de iodo.

ﬁ Grau de ﬁ Capacidade_de ﬁ Indice de
insaturagéo absorcéao de iodo iodo

*IMPORTANCIA: Determinar o teor de cidos graxos insaturados, medir a
susceptibilidade a rancidez oxidativa, controlar o processo de hidrogenacao e
verificar adulteracdes em oleos e gorduras.



PROCEDIMENTO /\/
AN

Pesar 0,25 g da amostra em erlenmeyer de 500 mL;

Adicionar 10 mL de tetracloreto de carbono e agitar até total
diluicao;

Adicionar 25 mL da solucdo de Wijs (iodo e cloro) e estocar o
frasco ao abrigo da luz por 30 min.

Apos adicionar 10 mL da solucao de KI 15% e 100 mL de agua
destilada.

Titular com solucao de tiossulfato de sodio 0,1 N até o
aparecimento de uma coloracao levemente amarela

Adicionar 1 a 2 mL de solucao de amido, mudando a
coloracao para azul intenso;

Continuar a titulacao com tiossulfato de sodio 0,1 N até que a
coloracao azul desapareca.



CALCULO

(B o A) N Na2S203 'fNa28203 PM KI
m

Indice de lodo(g 1,/100g) =

amostra

B - Volume utilizado na titulacdao do branco (mL);

A - Volume utilizado na titulacao da amostra (mL);
Nya»s203 - Normalidade do Na,S,0,;

fynazs203 — Fator de corregdo do tiossulfato de sédio.
PM,, — Peso molecular do iodeto de potassio (12,69);

MvosTra — Massa da amostra, em gramas;

O iodo ligado ao acido graxo é incapaz de reagir
com o amido, indicador de presenca de iodo livre
L em solugao.



INDICE DE

SAPONIFICACAO m
k.-

Mecanismo:

o9
H(|) —0— 8 R4
H-C-0—C—R, * SH-O-H
H(:: 0— % Rs agua
H 0
Triacil glicerol

(6leo ou gordura)

H 9
| —C—
H-?—O—H + R1 g O Na
|-|-(|:—o—|-| + Rz—('f—o Na
0
H'E'O_H *  R,—-C—ONa'
Glicerol Sais de sodio

dos Acidos garboxilicos
SABAO



LIPIDIOS SAPONIFICAVEIS

—Todos derivados de triacilglicerdis (todas as gorduras e 6leos).

LIPIDIOS NAO SAPONIFICAVEIS

—Esterdides e derivados;

—Terpenos;

—Alcanos de cadeia longa (6leo mineral);
—Prostaglandinas;

—Poliacetilenos.
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INDICE DE SAPONIFICACAQ/

DEFINICAO: Numero de mg de NaOH ou KOH necessario para saponificar
1 g da amostra de gordura.

FINALIDADE: indica a quantidade relativa de acidos graxos de alto e baixo
peso molecular. Os ésteres de acidos graxos de baixo peso molecular
requerem mais adlcali para a saponificacao, portanto o indice de
saponificacao é inversamente proporcional ao peso molecular dos acidos
graxos presentes nos trialcilglicerois.

APLICACAO: verificacdo do peso molecular médio da gordura; adulteracdo
por outros dleos com indices de saponificacdao bem diferentes, como dleo de
coco (1.5.=255), 6leo de palma ou dendé (1.S=247) e manteiga (1.5.=255), que
contém alto teor de acidos graxos com baixo peso molecular.



PROCEDIMENTO

1 —Pesar 1,2 a 2,2 g da amostra em erlenmeyer e adicionar 25 mL
de solucao alcodlica de KOH.

2 — Preparar o “branco”: em um erlenmeyer adicionar 25mL da
solucao alcodlica de KOH.

3 - Colocar os erlenmeyers em condensador de refluxo por 1 h.

4 - Apos resfriamento, adicionar fenolftaleina e titular as amostras e o
branco com HCI 0,5 N até a cor rosada desaparecer.




CALCULO p \/

(B—A)Nyei-ThiePMyon-

Indice de Saponificacdo (mg KOH/g) =

m AMOSTRA

Onde:

B — volume de HCl gasto na titulacao do branco, mL;
A — volume de HCl gasto na titulacao da amostra, mL;
N, — hormalidade da solugdo do acido cloridrico;
fc,,, — Fator de corre¢ao do HCI:

PM,,, — Peso molecular do KOH (56,1);

M \vostra — Massa da amostra, em g;



CONCLUSAO

De um modo geral, foram abordadas algumas
analises fisico-quimicas feitas para oleos
vegetais a fim de se conhecer as suas
propriedades e o seu estado de conservacao,
bem como algumas reacdes quimicas que
corrigueiramente ocorrem com essas materias
primas.



