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RESUMO

O presente estudo tem em vista o controlo de qualidade de manteiga (Tulip) e margarinas (Rama
e Flora) comercializadas e consumidas em Maputo, atraves da analise dos parametros que
definem a qualidade de manteiga e margarinas para 0 consumo humano: humidade, acidez,
indice de perdxido, indice de iodo, indice de saponificacdo, substancias volateis, impurezas
insolUveis em éter, gordura, cinzas, cloretos e reac¢do de Kreiss.

As amostras analisadas foram adquiridas aleatoriamente no mercado Central (Rama e Tulip) e no
supermercado Extra (Flora) e foram submetidas a diferentes métodos de analise quimica, dentre
eles gravimétrico, na determinacdo de humidade, substancias volateis, impurezas insollveis em
éter, gordura e cinzas; volumétrico, na determinacdo de acidez, indice de perdxido, indice de
iodo, indice de saponificacédo e de cloretos.

Os teores variaram de 14,87 + 0,36 a 48,42 + 5,06 % para humidade; de 0,78 + 0,00 a 0,92 +
0,09 % para acidez; de 1,99 + 0,00 a 12,25 + 0,74 % para indice de perdxido; de 121,00 + 4,30 a
231,00 + 0,00 % para indice de saponificacdo; de 36,91 + 14,02 a 79,07 + 3,55 % para indice de
iodo; de 0,58 + 0,24 a 0,89 + 0,72 % para substancias volateis; de 1,23 £ 1,02 a 2,29 £ 0,32 %
para impurezas insolUveis em éter; de 48,39 + 4,79 a 82,71 + 2,14 % para gordura; e de 0,02 +
0,00 a 0,16 = 0,08 % para cloretos.

Os resultados obtidos foram comparados com os valores minimos e maximos estabelecidos pela
“Food and Agriculture Organization of the United Nations” (FAO), usando teste t de
comparacdo de um valor experimental e um valor conhecido, o qual revelou que ndo existe
diferenca significativa nos teores de acidez, indice de iodo, gordura, substancias volateis e
impurezas insolUveis em éter.

A comparacdo das variancias de duas marcas feita através do teste F mostrou de um modo geral
que Fea < Ferit OU seja ao nivel de confianga de 95 % ndo existe diferenca significativa entre as
variancias de duas marcas.

Por aplicacdo do teste t de comparacdo de duas médias experimentais notou-se que as duas
marcas de margarina diferem significativamente nos teores de humidade, acidez, indice de iodo,
indice de perdxido, indice de saponificacdo, impurezas insollveis em éter, gordura e cloretos e

ndo diferem significativamente no teor de substancias volateis.
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GLOSSARIO DE SIGLAS, ACRONIMOS E SIMBOLOS

AGL - Acidos gordos livres

FAO -“Food and Agriculture Organization of the United Nations”
G- Gordura

IP- indice de peréxido

IS- indice de saponificacio

IAL- Instituto Adolfo Lutz

LNHAA- Laboratdrio Nacional de Higiene de Aguas e Alimentos
MISAU- Ministério da Satde

Mario Azarias Ouana | Departamento de Quimica, UEM

Vi



Estdgio Laboral - Controlo de qualidade de manteiga (Tulip) e margarinas | 2016
(Rama e Flora) comercializadas e consumidas em Maputo

INDICE GERAL

DEDICATORIA ..o oot e et ettt et ettt et et ettt et et et et et et et et et et et et et et et et et et et et et et et et et e eeens i
AGRADECIMENTOS ..ottt ettt e ettt e e e et e e e ettt e e ee et esae et e e eseteeeeenaneeeeseaneees i
DECLARAGCAQO DE HONRA . ......oomieieeeee ettt snaanans iii
RESUMO ..o ettt e e e e e e e e ettt e e e e e e e e ettt eeeeeeee e e reaeeaeeaaaaas \Y
GLOSSARIO DE SIGLAS, ACRONIMOS E SIMBOLOS ..ottt ee e vi
INDICE DE FIGURAS. ...ttt ettt et ettt et et ettt et et et es et et et eeete et et et e e et et eeeeeeens iX
INDICE DE TABELAS. ... et eeeeeeeet oottt ettt et et et et et et et e et et et et et et ee et eeeeese et ee et eaen et eeeeeeenens X
INDICE DE ANEXOS ..ottt ettt ettt et et et e et et eeeeates et et et etes et et eeeeetea et et et eseee e eeeeeeeeens Xi
1. INTRODUGAO ..ottt sttt ettt 1
L1, OBIECTIVOS ..ot 2
IO R @ L o1 =Tot (1Yo o T | OSSPSR 2
1.1.2. ODbjJECtiVOS ESPECITICOS .....evereeiiiiieieiieiieee et 2

1.2. METODOLOGIA DO TRABALHO ..ot 2
1.2.1. ReVisao bibliografiCa.........cccoiiiiiiiii e 2

O N 1 00511 [T o R TROPR 3

1.2.3. Parte eXPerimental .........ccooiiiiiiiiieie e 3
1.2.4. Tratamento dOS FESUITATOS . .........ovveeeeeeeeeee s 3

1.2.5. Anélise e discusSA0 d0S reSUIATOS ........ccueeeeeeee e 4

1.2.6. Elaboracdo do relatdrio final...........ccoooiiiiiiiiiiiieee e 4

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA ..o oot e e et e et e st e e e es e e e e e s erer e 5
2.1, Manteiga/MargariNa........cecceeireeiiieiie et e steese e s et e e s et e e st e e sbe e saeeabeesreeebaesneeabeenreas 5

2.2. Qualidade e Seguranga AlIMENTAT .........c.cuiiiiiieieee e 6

2.3, Par@metros €M ANAlISE ......ccooveeeieeee 7

2.4, ACIdOS Ordos lIVIES (AGL) ......cevveeeeiieeeiereeeeieeeiesese e ess s eeee s st en e tes e anenens 13

Madrio Azarias Ouana | Departamento de Quimica, UEM

Vii



Estdgio Laboral - Controlo de qualidade de manteiga (Tulip) e margarinas | 2016

(Rama e Flora) comercializadas e consumidas em Maputo

3. PARTE EXPERIMENTAL ..ooi ittt sttt snae e nnne e 14
3.1, Lavagem do Material.........c.coviieiieiii e 14

3.2, PrOCEUIMENTOS ...veiiiieieiiie sttt sttt et e st be et esneesbeeneeeneesbeenne s 14
3.2.1. Determinacédo de acidez (rancidez hidrolitiCa) ..........ccccevvvvivriieiiererese e 14

3.2.2. Determinacdo de hUMIdade.........c.coveiuiiieiieieee e 15

3.2.3. REACCAD U8 KIISS ...c.vieviiuieitieie e st et ee st e ste et e st e et e e teete e re e beaneesreeeeenee e 16

3.2.4. Determinagdo de peroxido (rancidez oXidativa) .........coceoveerereieneneienineseeese s 16

3.2.5. Determinacgdo de impurezas inSOIUVEIS €M Ler..........ccoeiririieiiiereeese e 17

3.2.6. Determinacdo do indiCe de 1000 .......ccceeveiieiicie i 17

3.2.7. Determinacdo do indice de saponifiCagao...........cccueveerieiicvirciieiiese e 18

3.2.8. Determinagao de SUDSLANCIAS VOIALEIS. .........coviiiirieiiiee e 19

3.2.9. DeterminaGao da gOrUIE.......cc.ooviiiriiiiiisii et 20
3.2.10. Determinacao de CINZAS .........ccveiveieeireeie s e sie e st esteete e sta e esreesaessaesreeneeenee e 20
3.2.11. Determinacao de ClOMELOS. ......ccuviiiiieiecie sttt 21

4, APRESENTACAO E TRATAMENTO ESTATISTICO DOS RESULTADOS................ 22
O S 0 11 - W PO T RSP PP UPRRUPPTPPRTPRN 23

R e (o] - SRR 24

e T V117 OO 25

4.4. Resultados da reaccdo de Kreiss das marcas Rama, Florae Tulip..........ccccceeveinennnne 26

4.5. Teste F para comparacdo das variancias de duas Marcas ...........ccceeeevveevveervesveseennens 26

4.6. Teste t de comparacdo de duas médias exXperimentais ............cevvevvererereseseseseennas 28

4.7. Comparacdo dos resultados com as normas da FAO .........cccoeiiiiiiiienencnesesens 29

5. INTERPRETACAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS ........ccvvrvererereiersrerisresieninnenns 30
5.1. Avaliagdo da conformidade dos pardmetros quimicos de acordo com as normas da
A SR TRST PR TSRSSR 33

B.  CONCLUSOES .....oiiiiiiriieiec ittt 34
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS........c.oiiiiiieiniieiee et 35
N N | @ 1 PRSP Xii

Madrio Azarias Ouana | Departamento de Quimica, UEM

viii



Estdgio Laboral - Controlo de qualidade de manteiga (Tulip) e margarinas | 2016

(Rama e Flora) comercializadas e consumidas em Maputo

INDICE DE FIGURAS

Figura 1. llustracdo das amostras eStUdadas. ............cceivereiieiieie e 5
Figura 2. Esquema geral do mecanismo de oxidacéo lipidica (Ramalho et al., 2006). ....... 11
Figura 3. Posi¢6es na estrutura dos &cidos gordos mais propensos a oxidagdo (Dantas, 2010

citado POr NNAtaVe, 2015)......ccueiiiieeie e e s e sre e sre e e enee s 13
Figura 4. Capsulas contendo areia retiradas da estufa para exsicador. ............c.cccevvevverunnee. 15
Figura 5. Resultados do teste qualitativo de KIreiss. ... 16
Figura 6. Reaccdo de determinacéo do indice de saponifiCagao. ..........ccecvreveivneieicinnnns 19
Figura 7. Cadinhos cOm um reSiduo Preto. ....oveeiieieeie e 20

Mario Azarias Ouana | Departamento de Quimica, UEM



Estdgio Laboral - Controlo de qualidade de manteiga (Tulip) e margarinas | 2016
(Rama e Flora) comercializadas e consumidas em Maputo

INDICE DE TABELAS

Tabela 1. Valores dos limites minimo e maximo de qualidade de manteiga e margarinas ... 7

Tabela 2. Quadro dos teores dos parametros de qualidade correspondentes a amostra

RAIMA. ... ettt b et e e e e e e nne e 23
Tabela 3. Quadro dos teores dos parametros de qualidade correspondentes & amostra
[ o] - OSSPSR 24
Tabela 4. Quadro dos teores dos parametros de qualidade correspondentes a amostra
LT o TSP ST ST TP PTPRURUROROON 25
Tabela 5. Resultados do teste qualitativo de KI€ISS........ccuuvuviierierieiienieie e see e 26
Tabela 6. Valores de s,, Sg, Fca © Ferit das amostras de duas marcas..........ccccevvveveeennnne 27
Tabela 7. Valores de tcy € teric das amostras de duas Marcas..........cvevvevverenieeneenieseesieeneens 28
Tabela 8. Comparagéo dos resultados obtidos com as normas da FAO ...........cccccevcvvvvennnne 29
Tabela 9. Quadro resumo de controlo de qualidade ...........c.cccoevveiiiiccicie e 33

Madrio Azarias Ouana | Departamento de Quimica, UEM



Estdgio Laboral - Controlo de qualidade de manteiga (Tulip) e margarinas | 2016
(Rama e Flora) comercializadas e consumidas em Maputo

INDICE DE ANEXOS

ANEXO 1: lHustracdo de Calculo do teste F €t ....c.cvveiveiiiieece e Xiii
ANEXO 2: llustracdo de calculo do teste- Q de DIXON. ......ccccceeveiieiverieiieseee e Xiv
ANEXO 3: Peso das amostras tomadas €M gramas..........ccceeuererererenenieeieeseeneeseesieseeseeens XV

Tabela A3-1: Massa das amostras tomadas em gramas na determinagéo de humidade .... xv
Tabela A3-2: Massa das amostras tomadas em gramas na determinacdo de impurezas... Xvi

Tabela A3-3: Massa das amostras tomadas em gramas na determinacdo de substancias

(T[] - (] LSRR STPRRN XVii
ANEXO 4: Quadros do resumo dos resultados dos parametros analisados ..................... Xviil
Tabela A4-1: Quadro 1- Resultados para humidade ..........ccccecceiveiieveiiiececcc e Xviil
Tabela A4-2: Quadro 2-Teores médios da gordura das trés amostras ..........ccccceeereerennen. XiX
Tabela A4-3: Quadro 3- Resultados para gordura............ccceeerereninenieieeiesese e XX
Tabela A4-4: Quadro 4- Resultados para substancias VOIALeIs ...........ccccevereveiieieivinanns XX
Tabela A4-5: Quadro 5- Resultados para impurezas insollveis em éter .............ccceevenen. XXi
Tabela A4-6: Quadro 6- Resultad0s para CINZAS...........ccccvevueieeieerieiieieesre e se e see e XXi

4.1 Aplicacdo do teste t de comparacdo de um valor experimental com um valor
(o10] 0] T=Tox o [0 TSRO P SRR XX

ANEXO 5: Equacbes envolvidas na determinacdo do indice perdxido, indice de iodo e

(01 0] =1 (o LRSS TP PRSI xxiii
ANEXO 6: Volumes gastos durante a titulagao .............coovririeiiiiiiien e XXIV
Tabela A6-1: Volume de Na,S,03 0,01 N gasto na titulacdo das trés amostras............. XXIV
Tabela A6-2: Volume de Na,S,03 0,1 N gasto na titulagdo das trés amostras............... XXiV
Tabela A6-3: Volume de NaOH 0,1 N gasto na titulagdo das trés amostras ................... XXV
Tabela A6-4: Resultados de conversdo da acidez em mg de KOH/g de gordura ............ XXV
Tabela A6-5: Volume de HCI 0,5 N gasto na titulagdo das trés amostras ...................... XXVi
Tabela A6-6: Volume de AgNO3 0,1 N gasto na titulacdo das trés amostras................. XXVI
ANEXO 7: Preparacdo das solugdes de anélises dos parametros estudados................... XXVl

Madrio Azarias Ouana | Departamento de Quimica, UEM



Estdgio Laboral - Controlo de qualidade de manteiga (Tulip) e margarinas | 2016
(Rama e Flora) comercializadas e consumidas em Maputo

1. INTRODUCAO

A manteiga € um produto gorduroso derivado do leite, obtido por meio do batimento do creme do
leite (nata), rica em gorduras saturadas e colesterol, que sdo altamente prejudiciais a satde. Quando
consumida em excesso, aumenta 0s niveis de colesterol, risco de obesidade, cancro e doencas
cardiovasculares. E a margarina € um produto gorduroso obtido exclusivamente do leite ou dos
produtos derivados do leite, principalmente em forma de uma emulséo de agua e 6leo.

A deterioracdo da manteiga e margarina pode ser de origem microbiana ou ndo, sendo que as
alteracbes microbianas ocorrem pelo facto da manteiga/margarina conter agua emulsionada no seu
interior, propiciando assim condi¢fes para o desenvolvimento de microrganismos e as alteracdes ndo
microbianas referem-se basicamente a degradacdo quimica da gordura, compreendendo a rancidez
hidrolitica ou rancidez oxidativa (Aradjo, 2004).

Esta deterioracdo da qualidade caracteriza-se pela inaptiddo dos produtos para consumo humano,
como resultado da contaminagdo microbiana ou por outro lado quando as duplas ligacGes dos
acidos gordos insaturados da molécula de gordura reagem com o oxigénio atmosférico. A perda
da qualidade leva a um limite de aceitabilidade do produto, que esta associado a sua vida-de
prateleira (Ramalho et al., 2006).

As alteracbes podem ser influenciadas por factores externos, como luz, temperatura de
armazenamento e tipo de embalagem utilizada afectando a sua vida-de-prateleira. Durante o
armazenamento, uma série de mudancas podem ocorrer nos alimentos, como modificacbes na
textura, alteracdo na cor, na actividade da agua, na acidez e na seguranca microbioldgica,
afectando a qualidade do produto e a sua estabilidade (Ramalho et al., 2006).

A maior parte da populagdo que consome manteiga/margarinas tem dificil acesso ao supermercado
para aquisi¢do do produto, recorrendo, ao mercado e/ou outros estabelecimentos comerciais, onde as
condi¢des de armazenamento durante o transporte bem como no proprio local de comercializacéo
ndo sdo levadas em conta, colocando em risco a saude destes consumidores. Dai que surge a
necessidade de fazer o presente estudo com objectivo de controlar a qualidade de manteiga e
margarinas mais consumidas em Maputo, como forma de contribuir para minimizar a exposi¢cdo da

populacdo ao consumo de produtos de qualidade alterada.
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1.1. OBJECTIVOS

O presente trabalho teve como objectivos:

1.1.1. Objectivo geral

» Controlar a qualidade de Manteiga e Margarinas comercializadas e consumidas em Maputo;

1.1.2. Objectivos especificos

» Determinar os pardmetros de controlo de qualidade (humidade, acidez, indice de peroxido,
indice de iodo, indice de saponificacdo, impurezas insollveis em éter, substancias volateis,
gordura, cinzas, cloretos e reaccdo de Kreiss) nas diferentes marcas das amostras analisadas;

» Comparar os resultados obtidos com os valores estabelecidos pela legislacéo vigente;

» Comparar 0s resultados obtidos nas duas marcas de margarina usando o teste t de

comparacdo de duas medias experimentais;

1.2. METODOLOGIA DO TRABALHO
Este trabalho teve como principais fases metodologicas:
i.  Revisdo bibliogréafica.
ii.  Amostragem.
iii.  Parte experimental.
iv.  Tratamento dos resultados.
v.  Anélise e discussdo dos resultados

vi.  Elaboragéo do relatdrio final.

1.2.1. Revisdo bibliografica
A parte teorica do presente trabalho foi feita com base em:
Pesquisas bibliograficas que abordam informacdes publicadas em manuais, consulta do Codex
Alimentarius Commission, revistas electronicas, dissertacdes e teses em formato electrénico, sobre

parametros de qualidade e sua determinacé&o.
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1.2.2. Amostragem

Passado o processo tedrico inicial do trabalho, seguiu-se a fase pratica que teve como incidéncia a
aquisicdo das amostras para analise. As amostras de Rama, Flora, Tulip (todas importadas da Africa
do Sul) foram adquiridas em Agosto de 2015, no mercado Central na baixa da cidade de Maputo
(Rama e Tulip) e no supermercado Extra localizado na Av. de Angola (Flora). Em cada caso, foram
adquiridos 500 g e codificadas para sua identificacdo atraves do numero de registo (924, 923 e 920)
segundo o sistema de codificacdo usada no Laboratdrio Nacional de Higiene de Aguas e Alimentos
(LNHAA). As amostras foram conservadas na geleira a temperatura de 6 °C até a data das andlises.
As analises foram realizadas de acordo com as normas do Instituto Adolfo Lutz (IAL) e as do
LNHAA.

1.2.3. Parte experimental
A parte experimental consistiu na lavagem do material, homogeneizacdo das amostras, preparacao
das soluces e pesagem das amostras, seguidas de analise.
Foram usadas trés amostras, Rama, Flora e Tulip para a determinacdo de humidade, acidez, indice
de perdxido, indice de iodo, indice de saponificacdo, impurezas insollveis em éter, substancias

volateis, gordura, cinzas, cloretos e reaccdo de Kreiss. As analises foram feitas no LNHAA.

1.2.4. Tratamento dos resultados
O tratamento dos resultados teve a seguinte sequéncia:
» Tratamento estatistico dos resultados;
» Discussao e interpretacao dos resultados;

> Conclusoes;
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1.2.5. Analise e discusséo dos resultados
A andlise e discussdo dos resultados experimentais obedeceram a seguinte ordem:

» Apo6s a obtengdo dos resultados experimentais das determinagdes de humidade, acidez,
indice de perdxido, indice de saponificacdo, indice de iodo, substancias volateis, impurezas
insollveis em éter, gordura, cinzas, cloretos e reaccdo de Kreiss, fez-se analise de acordo
com o grau de variacdo dos resultados e fundamentos tedricos com base no material tedrico

descritos na revisdo bibliogréfica.
1.2.6. Elaboracéo do relatorio final

A elaboracdo do relatorio final fez-se com base nas fases anteriormente referidas, obedecendo as

regras de elaboracdo do relatdrio definidas na Faculdade de Ciéncias da UEM.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Manteiga/margarina

Segundo Orddfiez (2005), manteiga é um produto gorduroso obtido exclusivamente da nata ou do
leite de vaca e tem como ingrediente obrigatério o creme pasteurizado obtido a partir do leite de

vaca e 0s opcionais sdo o cloreto de sodio e fermentos lacticos seleccionados (manteiga maturada).

Segundo a Codex Alimentarius Commission, margarina € um produto gorduroso obtido
exclusivamente do leite ou dos produtos derivados do leite, principalmente em forma de uma
emulsdo de agua e 6leo e a portaria n°110/88 segundo a legislagdo Portuguesa, define manteiga
como o produto butiroso obtido exclusivamente do leite de vaca ou da sua nata, apresentando sob

forma de uma emulséo sélida e maleavel.

A composic¢do quimica da manteiga consiste em uma percentagem de aproximadamente 80-82 % de
gordura; 16-18 % de agua e 1,2 % de sal, sendo esta Ultima a mesma percentagem para proteinas,
calcio e fdésforo. Na manteiga, sdo encontradas vitaminas lipossoliveis fundamentais para o
consumo humano tais como: vitaminas A, D e E (portaria n®146/96).

Segundo o fabricante, na margarina sdo encontradas vitaminas A, D, E, B6, B12, Niacina, acido
folico, proteinas, carbohidratos, sodio, agucares, acidos gordos, acidos gordos trans, acidos gordos
monoinsaturados, acidos gordos polinsaturados, colesterol, gorduras saturadas e fibra dietaria.

Na figura 1 estdo apresentadas as amostras estudadas.

Figura 1. llustracdo das amostras estudadas.
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2.2. Qualidade e Seguranca Alimentar

A qualidade da manteiga/margarina depende da qualidade da matéria-prima, tratamento térmico,
presenca e actividade de microrganismos indesejaveis e procedimentos higiénico-sanitarios de
processamento e armazenamento (Behmer, 1968). Pode ser afectada por transformacgdes quimicas,
principalmente pela rancidez hidrolitica, produzindo acidos gordos livres de baixo peso molecular,
os quais tém volatilidade suficiente para serem perceptiveis pelo seu odor mesmo em pequenas
quantidades. Por apresentarem odor de ranco, prejudicam a qualidade da manteiga/margarina,

diminuindo a sua aceitacdo (Araudjo, 2004).

Um alimento seguro é aquele que ndo oferece risco a satde do consumidor, pela presenca de perigo
que é definido pela Portaria n°146/96 segundo a legislacdo Brasileira, como “causas potenciais de
danos inaceitaveis que possam tornar o alimento improprio ao consumo e afectar a saude do

consumidor, ocasionar a perda da qualidade e da integridade econdomica dos produtos”.

A qualidade e a seguranca dos alimentos devem ser referéncia na industria de lacticinios, pois séo
factores essenciais para a satde publica. Sendo que Mocambique néo disp6e de normas de qualidade
de manteiga/margarina destinada para o consumo, para qualificacdo das amostras analisadas neste

trabalho seguiram-se as normas da “FAQ?”, ilustradas na tabela 1.
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Tabela 1. Valores dos limites minimo e maximo de qualidade de manteiga e margarinas

FAO

Parametro VMR VMA
Humidade (% m/m) --- 16
Acidez (mg.KOH /g) - 0,80
P (meg. O,/Kg) -- 10
indice de iodo (Hanus) 25 40
IS (mg.KOH /g) 210 233
S.volateis (%om/m) 0,30
Imp.insoluveis em éter (%m/m) --- 0,05
Gordura (Y%om/m) 39° 59° 80° 41° 61° 95
Cinzas (% m/m) 1
Cloretos (% m/m) 2

a,b,C,0ef - o - -
( ). Indicam a classificacdo da gordura em diferentes categorias;

Fonte: Codex Alimentarius Commission FAO. (1995); --- ndo disponivel; VMR-valor minimo recomendavel; VMA-

valor maximo admissivel,

2.3. Parametros em analise

No presente trabalho foram analisados os seguintes parametros: humidade, acidez, indice de
peroxido, indice de iodo, indice de saponificacdo, impurezas insollveis em éter, substancias volateis,
gordura, cinzas, cloretos e reaccdo de Kreiss. Estes parametros sao muito importantes pois definem a
qualidade de manteiga e margarinas e com bases nos resultados obtidos é possivel identificar se o
produto esta deteriorado ou inadequado para 0 consumo. A seguir estdo descritos os parametros

analisados:
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a) Humidade
A determinacdo de humidade é uma das medidas mais importantes e utilizadas na analise de
alimentos e esta relacionada com estabilidade, qualidade e composi¢do, podendo afectar a sua
qualidade no processamento, embalagem e armazenamento, pois a agua em excesso pode
desencadear reaccdes de decomposicdo, principalmente hidroliticas e propiciar o desenvolvimento
de microrganismos deterioradores que podem promover alteracdes ao produto (Cecchi, 2003 e
Coelho et al., 2009).

b) Acidez
O indice de acidez é definido como numero de mg de KOH necessario para neutralizar 1 g da

amostra.

Um elevado indice de acidez indica que o 6leo ou gordura esta sofrendo quebras na sua cadeia
lipidica libertando os seus constituintes principais (acidos gordos), por isso a determinacdo do indice
de acidez é de extrema importancia na avaliacdo do estado de deterioracdo de alimentos que contém
lipidos na sua composicéo, avaliando o estado de rancidez hidrolitica no qual o 6leo ou gordura se
encontra (Guthierie, 1923 e 1AL, 2008).

¢) Indice de peréxido

O indice de peréxido (IP) é a maneira comum de detectar a rancidez da gordura e deve-se a
formacdo de perdxidos, a qual ocorre devido a oxidacdo das ligacBes duplas dos acidos gordos
presentes na gordura. A oxidacdo (rancidez oxidativa) ocorre pela accdo de factores como luz,
humidade, temperatura elevada, presenca de oxigénio, metais (Fe, Cu, Zn). Valores do indice de
peréxido acima do limite comprometem a vida util da manteiga/margarina porque pode causar
rango, um defeito de flavour e odor devido a decomposi¢do da gordura da manteiga/margarina
(MISAU, 2006 e Figuereido, 2009).
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d) Indice de iodo

O indice de iodo de um 6leo ou gordura € a medida do seu grau de insaturacdo expresso em termos
do numero de centigramas de iodo absorvido por grama da amostra (% iodo absorvido). Quanto
maior a insaturacdo, mais iodo é absorvido, ou seja quanto maior o indice de iodo, maior o grau de
insaturacdo (MISAU, 2006 e Figuereido, 2009).

O indice de iodo é importante na determinacéo dos teores dos acidos gordos insaturados, na medida
de susceptibilidade a rancidez oxidativa, controlo do processo de hidrogenacédo, e verificacdo de
adulteracdo da gordura (MISAU, 2006 e Figuereido, 2009).

e) Indice de saponificacéo
O indice de saponificacdo € uma medida do peso molecular médio dos triacilglicerois presentes na
amostra e € expresso como a quantidade de KOH necessaria para saponificar 1 g de amostra. E
importante para demonstrar a presenca de 6leos ou gorduras de alta proporcao de &cidos gordos de
baixo peso molecular e quanto menor o indice de saponificacdo, maior a cadeia dos acidos gordos
(MISAU, 2006 e Figuereido, 2009).

f) Impurezas insolGveis em éter
Por impurezas de uma substancia gorda designa-se o conjunto de componentes insolGveis em éter
etilico, éter de petrdleo entre 40-60 °C ou acetona e a sua determinagdo permite saber se a gordura
encontra-se contaminada por substancias estranhas (MISAU, 2006).

g) Gordura
Segundo Ramalho et al. (2006) as gorduras podem sofrer processos de degradacédo, originando a
producdo de sabores e aromas indesejados, globalmente designados por rango. A rancidez das
gorduras pode provir da lipdlise (rancidez hidrolitica) ou da oxidag&o lipidica (rancidez oxidativa).
Segundo Ramalho et al. (2006) a oxidacdo de 6leos e gorduras (oxidagdo lipidica) pode ocorrer
através de trés tipos de mecanismos: autoxidagdo, fotoxidacdo e oxidacdo enzimatica, sendo a

autoxidacéo o principal mecanismo.
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v' Autoxidacao
A autoxidacdo € o principal mecanismo de oxidacao de 6leos e gorduras (Ramalho et al., 2006). A
autoxidacdo é muito importante na avaliacdo do estado da deterioracdo da gordura, através do
contacto que ocorre basicamente quando as duplas ligagdes dos acidos gordos insaturados da
molécula de gordura reagem com o oxigénio atmosférico (como € ilustrado na Figura 2),
obedecendo as etapas de iniciacdo, propagacdo e terminacdo. E uma reaccdo quase espontanea
favorecida por altas temperaturas, incidéncia de luz, presenca de metais pré-oxidantes e grande
concentragéo de duplas ligacbes (Ramalho et al., 2006).
e Iniciagdo: ocorre a formacdo dos radicais livres do &cido gordo devido a retirada de um
hidrogénio do carbono alilico na molécula do acido gordo, em condi¢des favorecidas por luz

e calor.
”3Cw\/\/\/\/\/\/\/\r/ S H3CV\M/\WW\(/ O
HO 0
Acido gordo insaturado Radicais livres

Propagacdo: os radicais livres que sdo prontamente susceptiveis ao ataque do oxigénio
atmosférico, sdo convertidos em outros radicais, aparecendo 0s produtos priméarios de
oxidacdo (perdxidos e hidroperdxidos) cuja estrutura depende da natureza dos &cidos gordos
presentes. Os radicais livres formados actuam como propagadores da reacc¢do, resultando em

um processo auto catalitico (Ramalho et al., 2006).

0
H3C\/\/\/\/\/\/\/\/\(/ +02_>H30W\/\||/\/\/\/\/\f/
: 5 .

0] 0]
Radical peroxido
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e Terminacdo: dois radicais combinam-se, com a formacdo de produtos estaveis (produtos
secundarios de oxidacdo) obtidos por cisdo e rearranjo dos perdxidos (epéxidos, compostos

volateis e ndo volateis Ramalho et al., 2006).

ﬁ
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Figura 2. Esquema geral do mecanismo de oxidacao lipidica (Ramalho et al., 2006).
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v Fotoxidacéo
A fotoxidacdo € muito importante na avaliacdo do estado da deterioracdo da gordura, através da
degradacdo da gordura que ocorre pela radiagdo ultravioleta na presenca de fotossensibilizadores
(como a clorofila, mioglobina, riboflavina, dentre outros), que promovem a transformacdo do
oxigeénio triplete (30,) em oxigénio singlete (O), sua forma mais reactiva, cujas degradacdes

posteriores originam aldeidos, alcoois e hidrocarbonetos (Ramalho et al., 2006).

v Oxidagao enzimatica
A oxidacdo enzimatica desempenha um papel importante na avaliacdo do estado da deterioracédo da
gordura, através da degradacdo da gordura que ocorre pela accdo das lipogenases (linoleato:oxigénio
Oxido-redutase) que sdo dioxigenases que catalisam a adicdo do oxigénio molecular ao sistemacis,
1,4- pentadieno dos acidos gordos polinsaturados, formando hidroperdxidos (Ramalho et al., 2006).
A lipogenase gera aromas volateis similares ao produzido durante a autoxidacdo, embora as
proporcdes relativas dos produtos possam variar muito, dependendo da especificidade da enzima e

das condig0es da reaccdo (Ramalho et al., 2006).

h) Cinzas
As cinzas de uma amostra de alimento correspondem ao residuo inorganico remanescente depois da
incineracdo da amostra em mufla & temperatura de 500 a 600 °C. O teor de cinzas totais de um
alimento é a estimativa do teor em minerais desse alimento. A determinagdo de cinza total é
utilizada como indicativo de propriedades tais como: indicativo das propriedades funcionais de
alguns produtos alimenticios e a verificacdo do valor nutricional de alguns alimentos (Figueiredo,
2009).

i) Cloretos
O teor de NaCl é um parametro significativo para todas as caracteristicas microbioldgicas e fisico-
quimicas devido a sua capacidade de reduzir a actividade da &gua, a qual afecta o desenvolvimento
microbiano. O sal actua como conservante e contribui, directamente, para o sabor e qualidade. A
Organizacdo Mundial de Saude recomenda 2 g de cloreto de sodio por dia, pois em excesso no

organismo, o cloreto de sodio pode ser prejudicial a saude (Molina et al., 2003; Roman, 2011).
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j) Reaccdo de Kreiss
E um teste qualitativo que causa alteracdo no odor e sabor dos 6leos e gorduras, provocada pela
accdo do ar (rancidez oxidativa) ou de microrganismos (rancidez cetonica). A rancidez da gordura é
detectada quando a floroglucina reage em meio acido com os triglicéridos oxidados, dando uma
coloracdo résea ou vermelha, cuja intensidade aumenta com a deterioracdo devido, provavelmente, a

presenca de aldeido maldnico ou de aldeido epidrinico (IAL, 1985).

2.4. Acidos gordos livres (AGL)
As gorduras em geral sdo compostas de trés acidos gordos (AG) ligados a uma molécula de glicerol
por pontes de ésteres (triglicéridos). Os AGL sdo produzidos quando esses triglicéridos s&o
hidrolisados. Portanto, a presenca de AGL indica que a gordura foi exposta a agua, acidos e/ou

enzimas.

Segundo Dantas (2010) citado por Nhatave (2015), as posi¢cdes mais propensos a oxidagdo nos

acidos gordos insaturados, estéo ilustradas na figura 3.
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Figura 3. Posi¢Oes na estrutura dos acidos gordos mais propensos a oxidacdo (Dantas, 2010 citado
por Nhatave, 2015).
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3. PARTE EXPERIMENTAL

Na parte experimental sdo apresentados os procedimentos usados desde a amostragem até aos
ensaios laboratoriais, obedecendo aos objectivos tragados e tendo em conta as condi¢fes analiticas
disponiveis no LNHAA, que ¢é o local onde foram feitas todas as andlises referentes ao presente
trabalho durante o estagio que teve a duracéo de trés meses.

Para cada pardmetro de qualidade foram feitas trés (3) réplicas. Na determinacdo da humidade,
indice de saponificacdo, cinzas e substancias volateis, usou-se amostra sélida, enquanto para a
determinacdo de acidez, indice de perdxidos, reaccdo de Kreiss, impurezas insollveis em éter e
indice de iodo foram submetidas ao aquecimento em banho-Maria, mantidas a 40 °C, para fusdo das

amostras.

3.1. Lavagem do Material
A lavagem do material seguiu o seguinte critério:
» Lavou-se o material em &gua da torneira;
» Imergiu-se no detergente diluido em &gua e lavou-se com escova de limpeza;
» Retirou-se do detergente, lavou-se com agua destilada para eliminar o detergente;

> Passou-se com agua destilada e deixou-se a secar na estufa a 105 °C;

3.2. Procedimentos
3.2.1. Determinacao de acidez (rancidez hidrolitica)

Num erlenmeyer de 250 mL pesou-se cerca de 10 g de amostra, juntou-se 100 mL de mistura alcool-
éter e agitou-se até a dissolucdo completa.

De seguida juntou-se 5 gotas de solucdo de fenolftaleina e titulou-se com NaOH 0,1 N até ao ponto
de viragem (coloragdo rdsea). Para apresentacdo dos resultados usou-se a expressdo 1 (MISAU,
2006):

V.N.PM

% Acidez = — — 1)
m.10
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onde:
v" 'V —volume de titulante gasto em mL.
N — normalidade da solucéo titulante [NaOH] = 0,1 N.

m — peso da amostra em gramas.

ANEENEEN

PM — peso molecular do &cido oleico.

3.2.2. Determinacgdo de humidade
Pesou-se na capsula previamente tarada contendo areia em quantidade suficiente, cerca de 10 g da
amostra. Colocou-se na estufa a 105 °C, por 2 horas, arrefeceu-se no exsicador e pesou-se.
Repetiu-se as operacdes de aquecimento e pesagem até que a diferenca entre as duas pesagens
sucessivas ndo excedesse 0,001 g. Calculou-se a % de humidade presente na amostra utilizando a
expressao 2 (MISAU, 2006):

M=M 100

Humidade (%om/m) =

(2)
onde:

v' m —massa da amostra em gramas.

v" m;— massa da amostra seca, em gramas.

A figura 4 ilustra as capsulas retiradas da estufa para arrefecimento no exsicador.

Figura 4. Capsulas contendo areia retiradas da estufa para exsicador.
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3.2.3. Reaccdo de Kreiss
Num tubo de ensaio dissolveu-se em éter etilico cerca de 2 g de amostra homogeneizada, agitou-se
energicamente durante 1 minuto com 2 mL HCI concentrado.
Adicionou-se imediatamente 2 mL de solucdo de floroglucina em éter etilico e procedeu-se a nova

agitacdo durante 1 minuto e deixou-se separar as duas fases (Figura 5).

Figura 5. Resultados do teste qualitativo de Kreiss.

3.2.4. Determinacdo de peroxido (rancidez oxidativa)
Num erlenmeyer de 250 mL, pesou-se cerca de 5 g de amostra, juntou-se 25 mL da mistura acido
acético-cloroférmio e agitou-se até a dissolucdo da amostra.
Apos a dissolucdo adicionou-se 0,5 mL da solucdo saturada de iodeto de potassio, fechou-se
imediatamente o frasco com papel de aluminio, agitando em movimento rotatério durante 1 minuto e
deixou-se ao abrigo da luz por 5 minutos.
Depois deste tempo juntou-se 75 mL de agua destilada e 5 mL da solucdo de amido e titulou-se até
desaparecimento da cor azul. O indice de perédxido foi calculado a partir da expressdo 3 (MISAU,
2006):

IP (meq.O, /Kg) = \%1000 (3)
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onde:
v" V —volume da solucgdo de Na,S,03 gasto na titulacao.
v" N - normalidade da solucdo titulante [Na,S,O3] = 0,01 N.
v''m — peso da amostra em gramas.
v 1000 — factor de conversdo de g para Kg.

3.2.5. Determinacdo de impurezas insolUveis em éter

Pesou-se num erlenmeyer de 250 mL, cerca de 10 g de amostra, adicionou-se 200 mL de éter etilico
e agitou-se até dissolucdo completa da amostra e deposicéo das particulas solidas presentes.
Deixou-se repousar a mistura tapada com vidro de relogio por 1 hora.
Filtrou-se com filtro previamente tarado, lavou-se o filtro com éter etilico até filtracdo completa da
substancia gorda soltvel.
Secou-se o filtro na estufa a 105 °C por 2 horas, deixou-se arrefecer no exsicador até a temperatura
ambiente e pesou-se. Repetiu-se as operacdes de aquecimento até peso constante e calculou-se o
valor usando a expresséo 4 (MISAU, 2006):
%impurezas(X) = m x100

m (4)
v" X —solvente usado.
v" m- peso do residuo em gramas.
v" m- peso da amostra em gramas.

3.2.6. Determinacdo do indice de iodo
Num erlenmeyer de 250 mL pesou-se cerca de 0,2 g de amostra e dissolveu-se em cloroformio 99
%.
Juntou-se imediatamente 25 mL de reagente de Hanus, misturou-se e fechou-se imediatamente com
papel de aluminio e deixou-se repousar durante 1 hora no escuro.
Depois juntou-se 20 mL da solucdo de Kl a 10 %, 100 mL de &gua destilada e 5 mL da solucéo de
amido e titulou-se com Na,S,03 0,1 N até desaparecimento da cor.
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Efectuou-se o ensaio em branco em simultaneo. Depois fez-se o calculo usando a expressdo 5
(MISAU, 2006):

(Vbranco _Vamostra )* N*12619
w

Indice deiodo =

()

onde:

v Vranco — Volume de titulante para o branco em mL.

v Vamostra — Volume de titulante para amostra em mL.

v" N — normalidade da solucéo titulante [Na,S,03] = 0,1 N.
v" W — peso da amostra em gramas.
v

126,9 — peso molecular de iodo (g/mol).

3.2.7. Determinacao do indice de saponificacdo
Num erlenmeyer de 250 mL, pesou-se cerca de 2 g de amostra e juntou-se com pipeta volumétrica
25 mL da solucdo alcodlica de KOH.
Conectou-se o refrigerante, aqueceu-se ligeiramente até a ebulicdo que se manteve durante 60
minutos, agitando de vez em quando.
Decorridos 0s 60 minutos adicionou-se 3 gotas de indicador e titulou-se a quente com HCI 0,5 N. De
igual modo fez-se o ensaio em branco e calculou-se o valor usando a expressao 6 (MISAU, 2006):
Vo =V . N..56,1

amostra ) *100 6
W (6)

branco

1.S =

onde:

Vpranco — VOlume de titulante para o branco em mL.
Vamostra — VOlume de titulante para amostra em mL.
N — normalidade da solucéo titulante [HCI] = 0,5 N.

W — peso da amostra em gramas.

NN NN

56,1 — peso molecular de KOH (mg/mmol).
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A figura 6 apresenta a reaccdo de determinacdo do indice de saponificacdo, a qual ocorre com

formacéo de sabéo.

H,C—0-C—R |
Il
Il + HC—OH t+ 3R—C—OK
HC—0—C—R 3 KOH >
| 0
i H,C— OH

Figura 6. Reaccdo de determinacdo do indice de saponificacao.

3.2.8. Determinacao de substancias volateis

Num copo de precipitacdo de 250 mL, previamente tarado, pesou-se cerca de 10 g de amostra.
Aqueceu-se na placa eléctrica e agitou-se lentamente, em sentido circular, retirando ocasionalmente
do aquecimento para se evitar a queima ou crepitacdo violenta da amostra.

Para se observar eliminacdo dos volateis, utilizou-se um vidro de relégio sobre o copo de
precipitacdo. O ndo aparecimento de vapores no vidro de reldgio indica o término do procedimento.
Um leve odor de queimado e um residuo de cor castanha sdo também indicacbes do término do
procedimento. Limpou-se o copo de precipitacdo com papel absorvente e colocou-se na estufa a 105
OC por 1 hora. Arrefeceu-se no exsicador e pesou-se. Retornou-se por mais 30 minutos, arrefeceu-se
e pesou-se até peso constante e calculou-se a % de substancias volateis presente na amostra usando a

expressao 7 (Silva et al., 1997):

Nx100

= g Substancias volateis por cento m/m. (M
onde:

v" N —n°de g das substancias volateis.

v" P —n°de g de amostra.
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3.2.9. Determinacao da gordura
Determinou-se a gordura através da expressdo 8 (Ministério da Agricultura, 1981) e 15 do anexo 4
da pagina xix:
100 - (P + N) = gordura por cento m/m. (8)
v P — substancias volateis por cento m/m.

v" N — impurezas insoliiveis em éter por cento m/m.

3.2.10. Determinacao de cinzas
Pesou-se cerca de 5 g de amostra himida numa cépsula de porcelana. Incinerou-se na placa eléctrica
até ndo se observar a libertagdo de fumos.
A amostra seca na placa eléctrica foi submetida ao processo de incineracdo na mufla a uma
temperatura de 550 °C durante 4 horas até obtencdo de cinzas brancas. Por fim arrefeceu-se em
exsicador até a temperatura ambiente e pesou-se. O resultado foi expresso em (% m/ m) sobre a

matéria seca tendo sido utilizado para o calculo a expressdo 9 (IAL, 1985 e MISAU, 2006):

%cinzas = M*100 9)
m, —m
onde:
v''m — peso da capsula ou cadinho vazio.
v" my— peso da capsula ou cadinho com amostra.

v" m,— peso da capsula ou cadinho com cinzas.

A figura 7 apresenta a cor das amostras durante a incineragdo na placa eléctrica.

Figura 7. Cadinhos com um residuo preto.
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3.2.11. Determinacao de cloretos

Adicionou-se 30 mL de agua quente nas cinzas. Agitou-se com vareta de vidro, em seguida filtrou-
se a solucdo para um baldo volumétrico de 100 mL e completou-se o volume com &gua destilada.
Com auxilio de uma pipeta, transferiu-se 10 mL para um erlenmeyer de 250 mL e adicionou-se 2
gotas da solucdo de K,CrO4a 10 % como indicador e titulou-se com solugédo padrdo de AgNO; 0,1
N, até aparecimento do precipitado da cor de vermelho-tijolo. A titulacdo foi acompanhada com um
ensaio em branco feito com &gua destilada. Para apresentacdo dos resultados usou-se a expressdo 10
(Alexév, 1983 e Baccan et al., 2001):

(A—B).N.0,0585,100
P

%Cl™ =

(10)

onde:

v A- volume gasto na titulagdo da amostra.
B- volume gasto no ensaio em branco.
N- concentracdo de AgNOs,

P- peso da amostra.

<N S X

0,0585- miliequivalente-grama de cloreto de sédio.
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4. APRESENTACAO E TRATAMENTO ESTATISTICO DOS RESULTADOS

Para o tratamento estatistico dos resultados obtidos neste trabalho foram usados os parametros que

se seguem:

Para o calculo do desvio padrdo e desvio padrdo relativo usou-se as expressdes (11) e (12),

respectivamente:
s= =X gy %RSD = > *100%  (12)
X

onde:

X = média experimental.

n = namero de determinacgdes.

X; = resultado individual da anélise.
s = desvio padrao.

RSD = desvio padrao relativo.

Foram calculados os intervalos de confianca para as amostras usando a seguinte expressao:

—+

- S*
X+t

(13)

=

Em todo o tratamento estatistico, considerou-se um nivel de confianca de 95 % e, em funcdo do
namero de graus de liberdade (n - 1), acharam-se 0s tgi; a partir da tabela de distribuicdo “t de

student”.
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4.1. Rama

A tabela 2 mostra os resultados dos teores de acidez, humidade, indice de perdxido, impurezas

insolUveis em éter, indice de iodo, indice de saponificacdo, substancias volateis, gordura e cloretos,

0 desvio padrdo, o desvio padréo relativo e intervalos de confianga da margarina Rama.

Tabela 2. Quadro dos teores dos parametros de qualidade correspondentes a amostra Rama

Marca: Rama Amostra: 924
Teores Desvio Padrao %RSD — st
X=*
® Jn
Parametro Réplica Réplica | Réplica
| 1 11
Humidade (% m/m) 50,08 46,15 49,03 2,0347 4,20 48,42 +5,06
Acidez (mg.KOH /g) 0,78 0,78 0,78 0,0000 0,00 0,78 £0,00
indice de Peroxido (meg. O, /Kg) 11,99 12,19 12,58 0,3000 2,45 12,25 +0,74
Indice de iodo (Hanus) 43,15 39,97 39,81 1,8839 4,60 40,98 + 4,68
indice de sap. (mg.KOH/qg) 123,00 120,00 120,00 1,7321 1,43 121,00 + 4,30
Imp. insolveis em éter (% m/m) 2,26 2,44 2,19 0,1289 5,63 2,29+0,32
Substancias volateis (% m/m) 1,10 1,01 0,56 0,2893 32,51 0,89 £0,72
Gordura (% m/m) 46,56 50,40 48,22 1,9260 3,98 48,39 +4,79
Cloreto de sodio (% m/m) 0,07 0,08 0,08 0,0058 7,25 0,08 £0,01

*_ [ncluido no célculo da média.

A elevada % RSD na determinacdo de substancias volateis deve-se a maior dispersdo do valor da

réplica I11, o que pode ter sido causado, provavelmente, por uma volatilizacdo ndo quantitativa.
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4.2. Flora
A tabela 3 mostra os resultados dos teores de acidez, humidade, indice de peroxido, impurezas
insolUveis em éter, indice de iodo, indice de saponificacdo, substancias volateis, gordura e cloretos,

0 desvio padrdo, o desvio padréo relativo e intervalos de confianga da margarina Flora.

Tabela 3. Quadro dos teores dos parametros de qualidade correspondentes a amostra Flora

Marca: Flora Amostra: 923
Teores Desvio Padrédo %RSD - st
Xx
® Jn
Parametro Réplica Réplica | Réplica
| 1 11
Humidade (% m/m) 34,69 29,70 33,73 2,6477 8,09 32,71 + 6,58
Acidez (mg.KOH /g) 0,96 0,90 0,90 0,0346 3,76 0,92 +0,09
indice de Peréxido (meq. O, /Kg) 1,99 1,397 1,99 0,0000 0,00 1,99+0,00
indice de iodo (Hanus) 77,02 79,95 80,25 1,4283 1,81 79,07 £ 3,55
Indice de sap. (mg.KOH/qg) 167,00 167,00 167,00 0,0000 0,00 167,00 + 0,00
Imp. insoltiveis em éter (% m/m) 1,12 1,69 0,89 0,4119 33,49 1,23 +1,02
Substancias volateis (% m/m) 0,52 0,52 0,697 0,0982 0,00 0,58 £0,24
Gordura (% m/m) 63,67 68,09 64,94 2,2757 3,47 65,57 + 5,66
Cloreto de sddio (% m/m) 0,017 0,02 0,02 0,0000 0,00 0,02 +0,00

*- Nao incluido/ incluido no célculo da média.

A elevada % RSD na determinagdo de impurezas insollveis em éter deve-se & maior dispersdo do

valor da réplica 11, o que pode ter sido causado, provavelmente, pela agua ndo removida.
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4.3. Tulip
A tabela 4 mostra os resultados dos teores de acidez, humidade, indice de perdxido, impurezas
insolUveis em éter, indice de iodo, indice de saponificacdo, substancias volateis, gordura e cloretos,

0 desvio padrdo, o desvio padréo relativo e intervalos de confianga da manteiga Tulip.

Tabela 4. Quadro dos teores dos parametros de qualidade correspondentes a amostra Tulip

Marca: Tulip Amostra: 920

Teores Desvio Padrao %RSD — st

Xt
® Jn
Parametro Réplica Réplica | Réplica
| 1 11

Humidade (% m/m) 15,01 14,72 14,87 0,1450 0,98 14,87 £ 0,36
Acidez (mg.KOH /g) 0,90 0,78 0,90 0,0693 8,06 0,86 £0,17
Indice de Peréxido (meg. O,/Kg) N.D N.D N.D N.D N.D N.D
indice de iodo (Hanus) 36,08 42,93 31,73 1,7846 2,26 36,91 + 14,02
indice de sap. (mg.KOH/qg) 231,00 231,00 231,00 0,0000 0,00 231,00 £ 0,00
Imp. insoluveis em éter (% m/m) 0,92 2,19 2,38 0,7938 43,38 1,83+1,97
Substancias volateis (% m/m) 0,41 0,61 0,77 0,1244 16,16 0,77 +0,31
Gordura (% m/m) 83,66 82,48 81,98 0,8626 1,04 82,71+2,14
Cloreto de sodio (% m/m) 0,13 0,19 0,17 0,0306 19,13 0,16 £ 0,08

N.D-ndo detectado; *- incluido no célculo da média.

Na tabela 4, o valor elevado da % RSD podera ter sido provocado, provavelmente, por uma
volatilizagcdo ndo quantitativa, agua ndo removida ou falha no ponto de viragem durante a titulagdo
causando maior dispersdao do valor da réplica I, na determinacdo de substancias volateis, impurezas

insolUveis em éter e cloretos, respectivamente.
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4.4. Resultados da reaccao de Kreiss das marcas Rama, Flora e Tulip

A tabela 5 mostra os resultados do teste qualitativo de Kreiss.

Tabela 5. Resultados do teste qualitativo de Kreiss

Parametro Marcas
Rama Flora Tulip
Reaccdo de Kreiss (+) () )

Legenda: (+) Positiva (presenca) e (-) Negativa (auséncia)

v O resultado (+) é um indicativo de ran¢o por autoxidacao da gordura, isto &, a gordura
oxidada ja se encontrava em processo de oxidacao.

v O resultado (-) indica auséncia de ranco por autoxidacdo da gordura.

4.5. Teste F para comparacao das variancias de duas marcas

Além de testar diferencas entre médias para detectar erros sistematicos, é também importante
comparar métodos no que respeita a erros acidentais.

A comparacdo dos desvios-padrdo, variancias ou precisdo é feita usando o teste de significancia F
(de Fischer).

F é a razdo entre as variancias de duas amostras e é expressa pela expressao 14 (Kin, 1996):

S
S

|>N

Fob = (14)

© o

onde:
s 7 - variancia com maior valor;
s 2 - variancia com menor valor;

Hipotese nula Ho: Ndo ha diferenca significativa entre as variancias de duas marcas.

Hipotese alternativa Ha: Ha diferenca significativa entre as variancias de duas marcas.
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A tabela 6 apresenta os valores de s,, Sy, Fca € Ferit das amostras de duas marcas.

Tabela 6. Valores de s,, Sg, Fca € Ferit das amostras de duas marcas

Comparacéo Parametro S S Ferit Fea Observacéo
entre marcas A 8
Rama e Flora | Humidade (%) 2,6477 2,0347 647,8 1,69
Rama e Flora Acidez (%) 0,0346 0,0000 647,8
Rama e Flora IP (%) 0,3000 0,0000 647,8
Ramae Flora | Indice de iodo 1,8839 1,4283 647,8 1,74

%

( 0) I:cal < Fcrit
Rama e Flora IS (%) 1,7321 0,0000 647,8
Rama e Flora | Imp. insol. em 0,4119 0,1289 647,8 10,21

éter (%)

Rama e Flora | S. volateis (%) 0,2893 0,0982 647,8 8,68
Rama e Flora | Gordura (%) 2,2757 1,9260 647,8 1,39
Rama e Flora | Cloretos (%) 0,0058 0,0000 647,8

--- ndo efectuado o célculo de F devido ao desvio padréo igual a zero (Sg=o,00);

A tabela 6 mostra que aceita-se Ho, que ndo existe diferenca significativa entre as variancias das

amostras de duas marcas Vvisto que 0 Fca < Ferit.

Mario Azarias Ouana | Departamento de Quimica, UEM

27



Estdgio Laboral - Controlo de qualidade de manteiga (Tulip) e margarinas | 2016
(Rama e Flora) comercializadas e consumidas em Maputo

4.6. Teste t de comparacdo de duas médias experimentais
Para a comparacao dos resultados foram formuladas duas hipoteses, a hipotese nula e a hipdtese
alternativa:
Hipdteses
Ho: N&o hé diferenca significativa entre as médias de duas marcas.
Ha: Ha diferenca significativa entre as médias de duas marcas.

A tabela 7 apresenta a comparacao das amostras por marcas usando teste t.

Tabela 7. Valores de tc, € teit das amostras de duas marcas

Comparacdo entre Parametro terit teal Observagdo
marcas

Rama e Flora Humidade (%) 2,78 8,15

tcal > tcrit
Rama e Flora Acidez (%) 2,78 7,14

1:cal > tcrit
Rama e Flora IP (%) 2,78 59,29 tea > torit
Rama e Flora indice de iodo (%) 2,78 22,07

tcal > tcrit
Rama e Flora IS (%) 2,78 46,00 tear > terit
Rama e Flora Imp.insol.em éter (%) 2,78 41,87

1:cal > tcrit
Rama e Flora S. volateis (%) 2,78 1,64

tcal < tcrit
Rama e Flora Gordura (%) 2,78 9.98

1:cal > tcrit
Rama e Flora Cloretos (%) 2,78 18,37

tcal > tcrit

A tabela 7 mostra que as amostras diferem significativa nos teores de humidade, acidez, indice de
peroxido, indice de iodo, indice de saponificacdo, impurezas insollveis em éter, gordura e cloretos e

n&o diferem significativamente no teor de substancias volateis.
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A tabela 8 apresenta os resultados obtidos em comparacdo com a FAO.
Tabela 8. Comparacédo dos resultados obtidos com as normas da FAO
Parametro Resultados Obtidos FAO Observacao
Rama Flora Tulip

Humidade (% m/m) 48,42 + 5,06 32,71 + 6,58 14,87 £ 0,36 Méx.16 Fora dos limites:
Min-n.e Rama e Flora

Acidez (mg.KOH /g) 0,78 £ 0,00 0,92 + 0,09 0,86+ 0,17 Méx. 0,80 Fora dos limites:
Min-n.e Flora

ind.Peroxido (meq. O, | 12,25+ 0,74 1,99 £ 0,00 N.D Méx. 10 Fora dos limites:

/ Kg) Min- n.e Rama

indice de iodo (Hanus) | 40,98 +4,68" | 79,07 + 4,43 36,91+ 14,02" | Max. 40 Fora dos limites:
Min. 25 Flora

Indice de sap. 121,00 +£4,30 | 167,00+ 0,00 | 231,00 +0,00 Maéx. 233 Fora dos limites:

(mg.KOH/q) Min. 210 Rama e Flora

Imp. insoliveis em 2,29+0,32 1,23+£1,02 1,83+1,97 Maéx. 0,05 Fora dos limites:

éter (% m/m) Min- n.e Rama, Flora e Tulip

Substancias volateis (% | 0,89 +0,72" 0,58 £ 0,24 0,77 £0,31 Max.0,30 Fora dos limites:

m/m) Min- n.e Flora e Tulip

Gordura (% m/m) 48,39 + 4,79 65,57 +5,66 | 82,71+214 Min. e Max: 39- | Fora dos limites:
41;59-61; 80-95 | Rama

Cloretos (% m/m) 0,08 +0,01 0,02 + 0,00 0,16 + 0,08 Méx. 2

Reaccdo de Kreiss Positiva Negativa Negativa

*- Os resultados néo diferem significativamente entre si a um nivel de confianca de 95 %, usando teste t de comparagio

de um valor experimental e um valor conhecido.

N.D — nédo detectado; n.e- ndo especificado.
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5. INTERPRETACAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

« Humidade
A determinacdo de humidade foi efectuada pelo método gravimétrico e observou-se que a precisdo
dos resultados variou de muito boa a boa com % RSD entre 0,98 e 8,09 %. Os teores estdo acima
dos valores limites da“FAQ”, para Rama e Flora, contudo, os teores obtidos nestas amostras vao de
acordo com os valores estabelecidos pelo fabricante 56 e 39 %, respectivamente, pelo que pode

considerar-se que ndo houve alteragdo no teor deste parametro.

% Indice de acidez
O indice de acidez foi determinado pelo método volumétrico, com a precisdo dos resultados
variando de muito boa a boa com % RSD entre 0,00 e 8,06 %. Da tabela 8 é possivel notar que os
teores estdo acima dos valores limites estabelecidos pela “FAO” para Flora, pelo que se pode

considerar que esta amostra apresenta altera¢do no teor de acidez.

A causa do alto teor do indice de acidez podera ser, provavelmente, as condi¢des de conservacao da

amostra no local de aquisicao.

% Indice de peréxido
O indice de peroxido foi determinado pelo método volumétrico, a precisao dos resultados foi muito
boa com % RSD entre 0,00 e 2,45 %. Da tabela 8 € possivel notar que os teores estdo acima dos
valores limites estabelecidos pela “FAO” para Rama, pelo que pode considerar-se que esta

margarina apresenta alteragéo no teor do indice de peroxido.

O valor alto do indice de perdxido indica que a gordura oxidada j& se encontrava em processo de

oxidacéo.

A causa do alto teor do indice de peroxido podera ser, provavelmente, a accdo de factores como

humidade, luz, temperaturas elevadas, presenca de oxigénio, metais pro-oxidantes.
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< Indice de iodo
O indice de iodo foi determinado pelo método de Hanus, usando como titulante a solucdo de
Na,S;03 0,1 N. A precisdo dos resultados foi muito boa com % RSD entre 2,26 e 4,60 %.
Observando os teores ilustrados na tabela 8, pode concluir-se que a margarina Flora apresenta
alteracdo no seu indice de iodo pois, segundo a“FAQ”, os teores do indice de iodo estdo acima do

limite estabelecido.

O alto teor do indice de iodo pode ter sido condicionado pela presenca de acidos gordos insaturados,
grande concentracdo de duplas ligagcdes tornando o produto muito susceptivel a rancidez oxidativa,

tornando o produto improprio ao consumo.

% Indice de saponificacio
O indice de saponificacdo foi determinado pelo método volumétrico, usando como titulante a
solucdo de HCI 0,5 N. A precisdo dos resultados foi muito boa com % RSD entre 0,00 e 1,43 %.
Observando os teores ilustrados na tabela 8, pode concluir-se que as margarinas Rama e Flora,
apresentam alteracdo no seu indice de saponificagdo pois, segundo a“FAQ”, os teores do indice de
saponificacdo estdo abaixo do limite estabelecido, o que pode ter sido causado pela presenca de
6leos e gorduras de alta propor¢do de acidos gordos de baixo peso molecular e maior cadeia dos

acidos gordos.

¢ Impurezas insolUveis em éter
A determinacdo de impurezas insolUveis em éter foi efectuada pelo método gravimétrico, a precisdo
dos resultados ndo foi boa com % RSD entre 33,49 e 43,38 %. Observando os teores ilustrados na
tabela 8, pode concluir-se que as amostras analisadas, apresentam alteracdo nos teores de impurezas
insolGveis em éter pois, segundo a“FAQ”, os teores de impurezas insoluveis em éter estdo acima do

limite estabelecido, o que pode ter sido causado pela agua ndo removida.

% Substancias volateis
A determinacdo de substanciasvolateisfoi efectuada pelo método gravimétrico, a precisdao dos

resultados variou de muito boa a ndo boa com % RSD entre 0,00 e 16,16 %. Observando os teores
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ilustrados na tabela 8, pode concluir-se que as margarinas Rama e Flora apresentam alteracdo no
teor de substancias volateis pois, segundo a“FAQO”, os teores de substancias volateis estdo acima do

limite estabelecido, o que pode ter sido causado por uma volatilizagdo néo quantitativa.

% Gordura
A gordura foi determinada porgravimetria, a precisdo dos resultados foi muito boa com% RSD entre
3,47 e 3,98 %.
Com base nos dados da tabela 8, pode concluir-se que a margarina Rama, apresenta alteracdo no seu
teor de gordura pois, segundo a“FAQ”, o teor deste pardmetro esta acima do limite estabelecido e do
valor estabelecido pelo fabricante 40 %, provavelmente, devido a deterioracdo provocada pela accéo

do ar ou de microrganismos.

% Cloretos
Os cloretos foram determinados pelo método de Mohr, usando como titulante a solu¢do de AgNO3
0,1 N. A precisdo dos resultados variou de muito boa a boa com % RSD entre 0,00 e 7,25 %.
Observando os teores ilustrados na tabela 8, pode assumir-se que as amostras analisadas, néo

apresentam alteracdo no teor de cloretos pois, apresenta-se dentro do limite estabelecido.

¢ Reaccdo de Kreiss
A partir da Tabela 8, observou-se que a reaccdo de Kreiss resultou negativa quando aplicada as
amostras de margarina (Flora) e manteiga (Tulip) e positiva na margarina Rama, isto é, evidéncia de
oxidacdo lipidica a qual poderéa ser devida, provavelmente, a ac¢do do ar ou de microrganismos.
Da comparacédo dos teores das margarinas por marcas usando teste t notou-se através da tabela 7 que
as amostras diferem significativamente nos teores de humidade, acidez, indice de perdxido, indice

de iodo, indice de saponificacdo, impurezas insollveis em éter, gordura e cloretos.

Tal diferenga podera ter sido devida, provavelmente, a diferenga nas condi¢des de conservacdo da

amostra no local de aquisic&o.
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5.1. Avaliacdo da conformidade dos parametros quimicos de acordo com as normas da
FAO.
A Tabela 9 mostra o resultado resumido das analises realizadas para controlar a qualidade de
manteiga e margarinas. Os quadros assinalados (X) indicam ndo conformidade com a legislagéo
vigente.
Como mostra a tabela, nenhuma amostra de manteiga e margarinas atendeu os padrdes de todos

requisitos quimicos de qualidade.

Tabela 9. Quadro resumo de controlo de qualidade

Parametro FAO
Rama Flora Tulip

Humidade (% m/m) X X
Acidez (mg.KOH/qg) X
IP (meq.0,/KQ) X
Indice de iodo (Hanus) X
IS (mg.KOH/qg) X X
Imp. insollveis em éter (% m/m) X X X
SV (% m/m) X X
Gordura (% m/m) X
Cloretos (% m/m)

X -Indica ndo conformidade.
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6. CONCLUSOES

Foram determinados parametros que definem a qualidade da manteiga/margarina nas amostras
analisadas.

Com base nos resultados obtidos, nenhuma marca de manteiga e margarinas apresentou todos 0s
parametros em conformidade com a legislagdo. Por outro lado, os valores dos indices de
saponificacdo, indice de iodo, indice de peroxido, acidez, substancias volateis, impurezas insoluveis
e gordura, ndo atendem aos padrdes estabelecidos pela legislacéo, apresentando-se abaixo do limite
estabelecido (no caso do indice de saponificagdo) e superiores aos padrdes para outros parametros
pelo que se pode afirmar que as amostras analisadas tém a sua qualidade alterada, o que poder4,

representar risco de aquisicdo de manteiga e margarinas improprias para 0 consumo.

Observou-se que a precisdo dos resultados various de muito boa a boa com % RSD entre 0,98 e 8,09
% para humidade; entre 0,00 e 8,06 % para acidez; entre 0,00 e 2,45 % para indice de perdxido;
entre 2,26 e 4,60 % para indice de iodo; entre 0,00 e 1,43 % para indice de saponificacdo; entre 3,47
e 3,98 % para gordura; entre 0,00 e 7,25 % para cloretos. E variou de muito boa a ndo boa com %
RSD entre 0,00 e 16,16 % para substancias volateis e ndo boa com % RSD entre 33,49 e 43,38 %

para impurezas insolUveis em éter.

Por aplicacdo do teste t de comparagdo de duas médias experimentais notou-se que as duas marcas
de margarina diferem significativamente nos teores de humidade, acidez, indice de iodo, indice de
peréxido, indice de saponificacdo, impurezas insollveis em éter, gordura e cloretos e ndo diferem

significativamente no teor de substancias volateis.

Das margarinas analisadas, a marca Flora foi tida como a que oferece melhor qualidade visto que o
indice de peroxido e reaccdo de Kreiss nesta marca, vao de acordo com as normas estabelecidas pela
‘GFAO7,'

A marca Tulip apresentou a maioria dos pardmetros em conformidade com a legislacéo pelo que se

pode afirmar que o produto ndo representa risco para 0 consumo.
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ANEXO 1: llustracéo de célculo do teste Fe t.

Um exemplo de comparacdo de duas médias experimentais usando o teste t € mostrado neste
trabalho para o parametro Humidade, que vai servir de espelho dos calculos estatisticos para
outros parametros analisados.

Exemplo de calculo do teste F:

_Si 2,64777
2

s2  20347°

cal

Exemplo de calculo do teste t:

Calculou-se primeiro o s, através da seguinte expresséo:

\/(nA ~1)s2 +(n, —1)s2 \/(3—1)*2,64772 +(3-1).2,03472

=2,36
n,+ng—2 3+3-2

P

O célculo do t., foi obtido da sequinte forma:

t xa=xe| [ n, [4842-3271 [33 15
cal — Sp n,+ng a 2,36 3+3 o

O calculo do v foi obtido da seguinte forma:

v=n,+n,-2=3+3-2=4
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ANEXO 2: llustracao de calculo do teste- Q de Dixon.

Para o calculo do teste - Q de Dixon usou-se a expressao seguinte:

valorsuspeito —valor + proximol|

: Qub (n=3, p=0,05) =0,970
|ma|orvalor - menorvalor|

056101

Rama-Para substancias volateis: Q = |1 10-0 56| =

0,833

Qcal < Qcrit, entdo a medicao suspeita ndo é rejeitada.

1,39 -1,99|

~1,000
1,99 -1,39)

Flora -Para indice de perdxido: Q =

0,69-0,53

~1,000
0,69-0,53

Para substancias volateis: Q =

0,69-0,53

Para cloretos: Q = m

=1,000

Qcar > Qcrit, €ntdo a medicao suspeita é rejeitada.

0,89-1,12|

T — 0,277
1,69 0,89

Para impurezas insoluveis: Q =

Qcal < Qcrit, entdo a medicado suspeita ndo € rejeitada.

0,922,219

Tulip-Para impurezas insolGveis em éter: Q = m = 0,869
013-017|
Para cloretos: Q =———— = 0,667
019-0.13
o 0,92-219
Para substancias volateis:Q = — = 0,869
|2,38— O,92|

Em todos 0s casos Qca < Qcrit, €ntdo a medicdo suspeita ndo € rejeitada.
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ANEXO 3: Peso das amostras tomadas em gramas
Tabela A3-1: Massa das amostras tomadas em gramas na determinagéo de humidade
Humidade
Marcas Amostra PCV(g) PCAH(g) | PCAS(g) my(g) m(g) PCAS(g) my(g)
117,300 127,303 122,302 5,002 10,003 | 122,293 4,993
Rama 924 114,692 124,697 120,175 5,483 10,005 | 120,080 5,388
113,987 123,989 119,099 5,112 10,002 | 119,085 5,098
116,527 128,876 123,335 6,808 10,008 | 123,063 6,536
Flora 923 118,868 135,915 125,913 7,045 10,002 | 125,899 7,031
113,992 130,678 120,672 6,680 10,006 | 120,574 6,582
115,474 130,078 124,073 8,599 10,005 | 123,977 8,503
Tulip 920 115,062 133,698 123,692 8,630 10,006 | 123,595 8,533
115,678 134,211 124,205 8,527 10,006 | 124,194 8,516

Legenda: PCAS- Peso da capsula com amostra seca nas duas pesagens; PCV- Peso da capsula vazia; PCAH- Peso

da capsula com amostra htimida; m;- peso da amostra seca nas duas pesagens; m- peso da amostra;

Para a determinacdo da humidade:

Humidade (% m/m) =

m-—

x100

Exemplo de ilustracdo de célculos na determinacdo de Humidade:

Humidade (% m /m) = 129935008 155 _ 49,909
10,003

Humidade (%o m/m) = 10,003 4,993 x100 =50,08%
10,003

m;= PCAS - PCV = 122,303 - 117,300 = 5,003 ¢
m=PCA - PCV = 127,303 - 117,300 = 10,003 ¢
m;= PCAS - PCV =122,293 - 117,300 = 4,993 ¢

Para as outras amostras foram feitos calculos semelhantes.
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Tabela A3-2: Massa das amostras tomadas em gramas na determinagéo de impurezas
Impurezas insolUveis em éter
Marcas Amostra PPV(q) PPA(g) PPAS(g) my(Q) m(g) PPAS(g) my(Q)
1,603 11,606 1,879 0,276 10,003 | 1,829 0,226
Rama 924 1,602 11,607 1,895 0,293 10,003 | 1,846 0,244
1,619 11,624 1,887 0,268 10,005 | 1,838 0,219
1,639 11,644 1,801 0,162 10,005 | 1,751 0,112
Flora 923 1,633 11,636 1,849 0,216 10,003 | 1,803 0,170
1,594 11,60 1,733 0,139 10,006 | 1,683 0,089
1,593 11,595 1,735 0,142 10,002 | 1,685 0,092
Tulip 920 1,605 11,611 1,875 0,270 10,006 | 1,825 0,220
1,607 11,611 1,893 0,286 10,004 | 1,845 0,238

Legenda: PPv- peso do papel vazio; PPA- peso do papel com amostra; PPAS- peso do papel com amostra seca nas

duas pesagens; m- peso da amostra; m;- peso da amostra seca;

m;= PPAS-PPV =1,879-1,603 =0,276 ¢
m= PPA- PPV = 11,606 — 1,603 = 10,003 g
m;= PPAS-PPV =1,829 - 1,603 = 0,226 ¢

%impurezas(X) = % x100

%impurezas (X) = % x100 = 2,76%

%impurezas (X) = % x100 = 2,26%

Para as outras amostras foram feitos calculos semelhantes.

Mario Azarias Ouana | Departamento de Quimica, UEM

XVi



Estdgio Laboral - Controlo de qualidade de manteiga (Tulip) e margarinas | 2016
(Rama e Flora) comercializadas e consumidas em Maputo

Tabela A3-3: Massa das amostras tomadas em gramas na determinacdo de substancias volateis

Substancias volateis(s.v)
Marcas Amostra PCV(g) PCAH(g) | PCAS(g) N(g) P(9) PCAS(g) N(g)
105,748 115,753 | 105,859 0,111 10,005 | 105,858 0,110
Rama 924 103,167 113,173 103,269 0,102 10,006 | 103,268 0,101
104,139 114,143 | 104,196 0,057 10,004 | 104,195 0,056
105,631 115,632 105,685 0,054 10,001 | 10,683 0,052
Flora 923 98,38 108,340 98,920 0,054 10,002 | 98,900 0,052
105,399 115,400 | 105,470 0,071 10,001 | 105,468 0,069
105,751 115,752 105,791 0,040 10,001 | 105,789 0,038
Tulip 920 103,171 113,171 | 103,234 0,063 10,000 | 103,232 0,061
104,140 114,140 104,219 0,079 10,000 | 104,217 0,077

Legenda: PCV- peso do copo de precipitacdo vazio; PCAH- peso do copo de precipitagdo com amostra himida;
PCAS - peso do copo de precipitacdo com amostra seca ap6s pesagens sucessivas; N e- n° de gramas de S.v ap6s

pesagens sucessivas; P- peso da amostra;

Exemplo de ilustracdo de calculos:

N0 _ o s\ (06 m/m). N=PCAS - PCV = 105,859 — 105,748 = 0,111 g
O 00— 111%
10,005

Para as outras amostras foram feitos calculos semelhantes.

XVvii
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ANEXO 4: Quadros do resumo dos resultados dos parametros analisados
Tabela A4-1: Quadro 1- Resultados para humidade

Marcas Amostra % Y

49,99-50,08

48,89-49,03

31,97-34,69

33,24-34,22

14,05-15,01

14,19-14,87
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Tabela A4-2: Quadro 2-Teores méedios da gordura das trés amostras

x|

Marcas Amostra %

96,13-96,64

96,59-97,25

97,84-98,36

97,90-98,42

98,19-98,67

96,35-96,85

Caélculo da gordura sem humidade

% G (m/m) = (% gordura + humidade) — (% humidade) (15)
Nota: usa-se a % média de humidade no célculo

Os resultados sdo apresentados na tabela A4-3.
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Tabela A4-3: Quadro 3- Resultados para gordura

Marcas

Amostra

%

x|

Rama

924

46,14-46,56

51,53-50,40

47,71-48,22

48,39

Flora

923

65,87-63,67

67,74-68,09

64,66-64,94

65,57

Tulip

920

84,14-83,66

82,93-82,48

82,16-81,98

82,71

Tabela A4-4: Quadro 4- Resultados para substancias volateis

Marcas

Amostra

%

x|

Rama

924

1,11-1,10

1,02-1,01

0,57-0,56

0,89

Flora

923

0,54-0,52

0,54-0,52

0,71-0,69

0,60

Tulip

920

0,39-0,41

0,63-0,61

0,79-0,77

0,77
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Tabela A4-5: Quadro 5- Resultados para impurezas insolUveis em éter

Marcas

Amostra

%

x|

Rama

924

2,76-2,26

2,26-2,44

2,84-2,19

2,29

Flora

923

1,62-1,12

2,16-1,69

1,39-0,89

1,23

Tulip

920

1,42-0,92

2,69-2,19

2,86-2,38

1,83

Tabela A4-6: Quadro 6- Resultados para cinzas

Marcas PCV (g) PA (9) PCAs (g) Cinzas (%)
Rama 28,04 5,00 28,09 1,00
Flora 28,94 5,03 28,97 0,60
Tulip 29,88 5,05 29,90 0,40

4.1 Aplicacéo do teste t de comparacao de um valor experimental com um valor conhecido

Para a comparacgéo dos resultados foram formuladas duas hipoteses, a hipotese nula e a hipotese

alternativa;

Hipoteses

Ho: N&o héa diferenca significativa nos teores dos pardmetros determinados.

Ha: Ha diferenca significativa nos teores dos pardmetros determinados.
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4.1.1.Férmula para o calculo do teste t de um valor experimental com um valor conhecido:

tcal = M -/n (16)

onde:

X - média do valor experimental;
Xl - valor conhecido;

teric (=3, p=0,05) = 4,30

Exemplo de ilustracéo de célculos:

Se, tca < teri=>aceita-se a Ho.

Foram feitos célculos semelhantes para os outros parametros.
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ANEXO 5: EquacOes envolvidas na determinacdo do indice peroxido, indice de iodo e

cloretos

% Reacces envolvidas na determinacgdo do indice de peroxido
A reaccdo quimica que descreve o processo de titulagdo com Na,S,03 0,01 N esté apresentada
abaixo:

I2+amido(azu+2Na S,03—2Nal+amidogncolont Na2Ss0s  (Equagao I)

% ReaccOes envolvidas na determinagéo do indice de iodo
A reaccdo quimica que descreve o processo de titulacdo com Na,S,03 0,1 N esta apresentada
abaixo:
IBrexcs) tR-CH=CH-R—RCHI-CHR+ IBr (Equacdo 1)
IBr +2KI—KBr+I, (Equagdo I11)
I+ amido+2NayS;03(azuy—2Nal+amido+NasSsOs(incolory  (Equacdo 1V)

% Reacg0es envolvidas na determinacéo de cloretos
A reaccdo quimica que descreve o processo de titulacdo com AgNO; esta apresentada abaixo:
AINO3 (ex) +Cl (aq)— AGCl (5) +NO3’ (ag) (Equacéo V)
2AgNO3+K,CrO4—AgrCrOy (ppt vermelho-tijoloy T2KNO3 (Equacéo V1)
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ANEXO 6: Volumes gastos durante a titulacao

As tabelas A6-1, A6-2, A6-3, A6-5 e A6-6 mostram os volumes gastos na titulagdo nas amostras

das trés marcas incluindo as respectivas réplicas.

Tabela A6-1: Volume de Na;S,03 0,01 N gasto na titulacdo das trés amostras

Marcas Reéplica V.Na,S,0; mL (%) X
I 6,0 11,99
Rama Il 6,1 12,19 12,25
i 6,3 12,58
I 1,0 1.99
Flora l 017 1,39 1,79
i 1,0 1,99
| —— —
Tulip .
1T
---ndo detectado;
Tabela A6-2: Volume de Na;S,03 0,1 N gasto na titulagdo das trés amostras
Marcas Reéplica V.Na,S,0; mL (%) X
I 39,6 43,15
Rama T 40,1 39,97 40,98
i 40,0 39,81
I 34,2 77,02
Flora T 338 79,95 79,07
i 33,5 80,25
I 40,6 36,08
Tulip I 396 42,93 36,91
0T 41,4 31,73
Branco 46,4
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Tabela A6-3: Volume de NaOH 0,1 N gasto na titulacdo das trés amostras

Marcas Réplica V.NaOH mL (%) X
[ 1,4 0,39
Rama T 14 0,39 0,39
I 1,4 0,39
[ 1,7 0,48
Flora T 16 045 048
1T 1,6 0,45
| 1,6 0,45
Tulip T 1,4 0,39 043
I 1,6 0,45
Converséo de acidez, em percentagem por (mg. KOH/g de gordura:
mg.KOH/g de gordura = acidez (&cido oleico) x1,99 a7
Os resultados estdo apresentados na tabela A6-4.
Tabela A6-4: Resultados de conversdo da acidez em mg de KOH/g de gordura
Marcas Reéplica V.NaOH mL (%) X
[ 1,4 0,78
Rama T 14 0,78 0.78
I 1,4 0,78
[ 1,7 0,96
Flora T 16 0,90 0.92
I 1,6 0,90
[ 1,6 0,90
Tulip T 14 0,78 0,86
I 1,6 0,90
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Tabela A6-5: Volume de HCI 0,5 N gasto na titulacdo das trés amostras

Marcas Réplica V.HCI mL (%) X
I 14,5 123
Rama T 14,7 120 121
I 14,7 120
I 114 167
Flora T 114 167 167
I 11,4 167
I 6,8 231
Tulip T 6.8 231 231
I 6,8 231
Branco 23.3
Tabela A6-6: Volume de AgNO3 0,1 N gasto na titulacdo das trés amostras
Marcas Réplica V.AgNO; mL (%) X
I 0,9 0,07
Rama T 1,0 0,08 0,08
i 1,0 0,08
I 0,4 0,01
Flora I 05 0,02 0.02
i 0,5 0,02
I 1,4 0,13
Tulip T 1.9 0,19 016
i 1,8 0,17
Branco 0,3
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ANEXO 7: Preparacao das solucdes de analises dos parametros estudados

Preparacao das solugoes:

a)

AN N NN

Solucéo de amido

Pesou-se 1,002 g de amido hum copo de precipitacao;
Dissolveu-se em agua destilada quente;

Transferiu-se a solucdo para um baldo de 100 mL;
Arrefeceu-se o baldo num copo de precipitacdo contendo &gua;

Perfez-se o0 volume com agua destilada;

Preparacédo de Kl a 10 %

Pesou-se 10,006 g de KI num copo precipitagéo;
Dissolveu-se em agua destilada;

Transferiu-se a solucéo para um baldo de 100 mL;

Perfez-se 0 volume com &gua destilada;

Reagente de Hanus

Pesou-se 5,000 g de mono brometo de iodo num copo de precipitacao;
Dissolveu-se em &cido acético glacial;

Transferiu-se a solucdo para um baldo de 250 mL;

Perfez-se o0 volume com &cido acético glacial;

Solugéo de Floroglucina

Pesou-se 0,1 g da solucdo de floroglucina num copo e adicionou-se éter etilico;
Transferiu-se a solucdo para um baldo de 100 mL;

Perfez-se o volume com éter etilico;

Agitou-se ate a dissolucdo completa;
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