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SUMARIO

A complexidade de cada amostra ndo permite diagnosticar apenas um método de analise
como sendo o melhor, portanto, devem-se considerar as vantagens e desvantagens que cada método
oferece e relaciona-lo com a amostra em questdo. Com o objetivo de identificar o melhor método de
quantificagdo de lipidios para creme de ricota realizou-se um estudo comparativo entre trés métodos
fisico-quimicos de analise de lipidios. As metodologias utilizadas foram a de Soxhelt (extragdo a
quente, usando éter de petroleo como solvente), Bligh; Dyer (extragdo a frio, com cloroférmio,
metanol e dgua) e Butirometro de Gerber (hidrolise acida, através do uso de acido sulfurico e alcool
isoamilico). Avaliou-se no presente trabalho o método, dentre os mencionados, que proporcionasse
maior eficiéncia e reprodutibilidade. O método do Butirometro de Gerber apresentou o menor
rendimento dentre os métodos analisados, apesar de nao diferir estatisticamente da metodologia de
Soxhlet, a ndo reprodutibilidade da técnica do butirometro deprecia este tipo de método. O método
de Soxhlet apresentou melhor reprodutibilidade dos resultados, assim como valores mais proximos
daqueles pré-determinados para esta amostra. Em relagdo ao método de extragdo de Bligh; Dyer
obteve-se 0 maior rendimento do teor lipidico da amostra, portanto, os métodos de extragdo a
quente (Soxhlet) e a frio (Bligh; Dyer) sdo os que melhor expressam o contetido lipidico do creme
de ricota analisado.
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ABSTRACT

The complexity of each sample makes impossible to describe only one method of analysis as
the best, therefore, we should consider the advantages and disadvantages of each method and relate
it with the sample. The aim of this study was identify the best method for lipids quantification in
ricotta cream with a comparative study of three physico-chemical methods of analysis for lipids.
The methods used were Soxhelt (hot extraction, using ether as solvent), Bligh; Dyer (cold extraction
with chloroform, methanol and water) and Gerber (acid hydrolysis, using sulfuric acid and isoamy]
alcohol). We evaluated the method in this study, among those mentioned, which would provide
greater efficiency and reproducibility. The method of Gerber had the lowest performance among
the methods tested, although not statistically differ from the Soxhlet method, the reproducibility of
Gerber detract this type of method. The Soxhlet method showed better reproducibility of results,
and values closer to those pre-determined for this sample. Bligh; Dyer method showed the highest
yield of the lipid content of the sample, so the hot extraction methods (Soxhlet) and cold (Bligh;
Dyer) are those that best show the lipid content of ricotta cream analyzed.

Keywords: Extraction; soxhlet; Bligh; Dyer; butirometro de Gerber.

1 INTRODUCAO

O grupo dos lipidios pode apresentar diferen-
tes composi¢des quimicas em sua estrutura. Eles
geralmente sdo classificados em dois grupos: os
lipidios neutros ou nao polares (triglicerideos, digli-
cerideos, monoglicerideos, esterdis, etc) e os lipidios
mais polares (acidos graxos livres, fosfolipidios,
esfingolipidios, etc) (MANIRAKIZA et al., 2001).
O leite bovino contém os mais complexos lipidios
conhecidos. Os triacilglicerodis (triglicerideos) re-
presentam, sem duvida, a maior propor¢ao dos lipidios,
compreendendo de 96 a 98% de seu total. No leite,
os triacilglicerdis estdo presentes como globulos de
gordura. Essa gordura pode ser utilizada na sua forma
concentrada, nata e/ou creme de leite, obtida pela
separagdo em centrifuga (FENNEMA et al., 2010).

A escolha do melhor método de analise ¢ um
passo muito importante, pois devido a complexidade
da sua constituicdo organica, os alimentos muitas vezes
sdo considerados matrizes dificeis de serem manipula-
das, onde os varios componentes dessa matriz podem
estar interferindo entre si (INSTITUTO ADOLFO
LUTZ, 2008). O conteudo lipidico ¢é tradicionalmente
determinado por métodos gravimétricos através da
extracdo com solventes. Existem varios métodos para
extracdo de lipidios, dentre eles, Soxhlet, hidrolise
acida e Bligh; Dyer sdo os métodos de extragdo
dominantes para a avaliagdo do teor de lipidios em
alimentos e ingredientes alimenticios (HY VONEN,
1996; XIAO et al., 2012).

Os tratamentos quimicos e fisicos utilizados
para extragdo de lipidios devem remové-los de seus
locais de ligagdo como membranas celulares, lipo-
proteinas e glicolipideos. Além disso, os solventes
utilizados para extragdo da gordura devem ter uma
elevada solubilidade para todos os compostos lipidicos
e ser suficientemente polar (SMEDES; ASKLAND,

1999). De acordo com Gurr (1992), os lipidios
hidrofobicos, como o triacilglicerdis e colesterol,
estdo geralmente presentes como grandes globulos e
sao facilmente extraidos pela maioria dos solventes,
incluindo hidrocarbonetos, como o éter de petroleo e
n-hexano. Lipidios anfililicos, como os fosfolipidios
e glicolipidios, estdo fortemente associados com
proteinas e agua, contribuindo para a formagao da
estrutura dos alimentos.

Dentre as metodologias de extragdo a quente,
destaca-se a feita em equipamento tipo soxhlet. Este
método ¢ referéncia oficial do Instituto Adolfo Lutz
(IAL, 2008), do Laboratorio Nacional de Referéncia
Animal (LANARA, 1981) e da Association of
Official Analytical Chemists (AOAC, 1995). O
primeiro aparelho foi desenvolvido por Franz Von
Soxhlet em 1879, e ressaltou a importancia do grau
de trituragdo da amostra quanto a duragio ¢ eficacia
do processo. Consiste no tratamento sucessivo e in-
termitente da amostra imersa em um solvente puro
(éter de petroleo, éter dietilico ou n-hexano), devido
a sifonagem e subseqiiente condensacgido do solvente
aquecido dentro do baldo que esta na base do aparelho
(BRUM, 2004).

Os principais inconvenientes que o método de
Soxhlet apresenta sdo o longo tempo requerido para
a extragdo e o grande volume de solvente utilizado, o
qual ndo ¢ somente de alto custo, mas também pode
ser nocivo a saude e ao meio ambiente (LUQUE DE
CASTRO; GARCIA-AYUSO, 1998).

Em relagdo a extra¢@o a frio, um método fre-
quentemente utilizado pelos pesquisadores e inter-
nacionalmente conhecido ¢ o Bligh; Dyer de 1959.
Esta técnica apresenta vantagens tais como a extragao
de todas as classes de lipidios sem aquecimento e
equipamentos sofisticados, o extrato obtido pode ser
utilizado em analises posteriores como determinagao
de indice de peroxidos, dienos conjugados, acidos graxos
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livres dentre outras. Contudo este método caracteriza-
se por utilizar solventes de alto grau de toxicidade tais
como cloroformio e metanol (UNDELAND etal., 1998).

Outros tipos de determinagdo de lipidios em
alimentos podem ser realizados através de hidrolises
acidas ou alcalinas. Um exemplo deste tipo de
analise ¢ a metodologia do Butirometro de Gerber
(BRASIL, 2006), utilizada para determinagdo de
lipidios em leite e seus derivados. O método de
Gerber esta baseado na propriedade que tem o acido
sulfurico de digerir as proteinas do leite, sem atacar
a matéria gorda. A separagdo da gordura ocorre por
centrifugagdo (diferenca de densidade) e o volume
de gordura ¢ obtido diretamente, pois 0 componente
mais leve (a gordura) se acumula na parte superior
do butirdmetro, isto €, na haste graduada do mesmo
(BRASIL, 2006).

O conteudo total e a composi¢do de lipidios
em alimentos podem variar muito. Como os lipidios
desempenham papel importante na qualidade de
alimentos, pois contribuem com atributos de textura,
sabor, nutrigao e densidade caldrica, sua manipulagao
tem sido uma énfase especial na pesquisa e no
desenvolvimento de alimentos, nas Gltimas décadas
(FENNEMA et al., 2010).

O creme de ricota ¢ um derivado lacteo que
surge no mercado como uma opg¢ao saudavel e
a0 mesmo tempo saborosa para os consumidores
apreciadores de derivados lacteos. Este produto ¢
composto basicamente de queijo ricota e creme de
leite. Apresentando assim alto teor de proteinas do
soro e aminoacidos essenciais, consideravel valor ener-
gético, fonte de acidos graxos essenciais e vitaminas
lipossoluveis (A, D, E e K).

Contudo, quando se pretende quantificar o
conteudo lipidico de derivados lacteos ¢ necessario
averiguar a melhor técnica de analise, para que se
possam obter resultados confidveis. Neste contexto
realizou-se um estudo comparativo entre alguns
métodos analiticos de extracdo e quantificagdo de
lipidios totais em creme de ricota. As metodologias
empregadas foram a de extragdo a quente por equi-
pamento tipo Soxhlet, a frio pelo método de Bligh;
Dyer e extragdo por hidrélise acida através do bu-
tirometro de Gerber, objetivando selecionar a técnica
que melhor expressasse o conteudo lipidico total do
produto creme de ricota, apresentando maior eficiéncia
e reprodutibilidade dos resultados.

2 MATERIAL E METODOS

As analises foram desenvolvidas nos labora-
torios do Departamento de Tecnologia e Ciéncia dos
Alimentos da Universidade Federal de Santa Maria
— RS. Elaborou-se uma formulagdo padrao de creme
de ricota a fim de que o contetido lipidico fosse pré-
determinado, através de calculo teodrico. Os ingredien-
tes e as quantidades utilizadas para a elaboracdo do
creme de ricota estdo descritas na tabela 1.

Todos os ingredientes com exce¢do do espes-
sante foram homogeneizados em liquidificador semi-
industrial por 3 minutos. Apds a mistura o creme
obtido foi transferido para um béquer imergido em
banho-maria para ser pasteurizado. Neste instante
o espessante foi adicionado e o produto ficou sob
agitagcdo e aquecimento até atingir a temperatura de
85°C por 2 minutos. Em seguida foi resfriado em banho
com agua fria e gelo.

Ap0s 24 horas da fabricagdo dos produtos, estes
foram avaliados quanto ao teor de gordura por trés
metodologias distintas, Soxhlet (AOAC, 1995), Bligh;
Dyer (1959) e butirometro de Gerber (BRASIL, 2006).
O solvente utilizado para a extragdo a quente foi o
éter de petroleo PA, para a extragdo a frio utilizou-se
cloroféormio PA com 0,02% de BHT (Butil-hidroxi-
tolueno), metanol PA, sulfato de sédio anidroa 1,5% e
para o método do butirdmetro utilizou-se acido stlfuro
de densidade 1,605 e alcool isoamilico de densidade
0,81 a 20°C. Foram realizadas quatro repeti¢cdes do
processo e das analises, todas em triplicata, a fim
de eliminar o erro aparente. Para andlise estatistica
utilizou-se o delineamento experimental de blocos
casualizados. Os dados obtidos foram submetidos
a analise de variancia (ANOVA) e as médias com-
paradas entre si pelo teste de Tukey, (p < 0,05) através
do software estatistico SPSS, versdo 17.0 (SPSS Inc.,
Chicago, IL, EUA).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Através da informagdo nutricional dos rotulos
dos ingredientes e as quantidades adicionadas ao
produto, realizou-se o calculo tedrico da quantidade
de lipidios presente no creme de ricota elaborado.
Com o teor de gordura da ricota utilizada de 1,73%
e do creme de leite de 44%, o valor calculado foi de
+15,08%.

Tabela 1 — Ingredientes utilizados para a elaboragdo do creme de ricota.

Ricota Creme

Cloreto

Sorbato Espessante

Ingredientes (Santa de Leite de sodio de Potassio (goma guar, de/ztgiiﬁda
Clara®) (UNI®) (Salazir®) (Dyne®) Hexus®)
Quantidade 400g 300¢ 2 3g 282 mL

adicionada
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As médias dos teores de lipidios encontrados em
cada analise sdo demonstradas na tabela 2 a seguir.

Tabela 2 — Lipidios totais quantificados por trés
diferentes metodologias em creme de
ricota.

Metodologia
Soxhlet/ 8 h
Bligh & Dyer
Butirdmetro de Gerber

Lipidios Totais (g/100g)
15,812+ 0,12%
16,94* £ 0,13*
13,40 + 0,39%*

® letras minusculas iguais na mesma coluna ndo diferem
estatisticamente entre si ao nivel de significancia de 5%.
* Desvio padrao da média

O método que apresentou maior reprodutibili-
dade dos resultados foi o de Soxhlet seguido por
Bligh; Dyer, sendo a metodologia do butirometro de
Gerber a que ofereceu maior variabilidade em todas
as repeti¢cdes. Embora as metodologias de extracdo a
quente e por hidrolise acida ndo terem apresentado di-
ferenca estatistica entre si, a primeira ofereceu valores
mais proximos do contetido pré-determinado através
do célculo teorico, sendo estes valores reproduzidos
em todas as repetigdes com eficiéncia. De acordo com o
trabalho de Manirakiza et al. (2001), a metodologia de
Soxhlet ¢ conveniente para extragdo de lipidios a partir
de amostras sélidas, ja que o processo liquido-liquido
pode acarretar em algumas dificuldades inerentes a
extragdo. Por isso, a extra¢do da fracdo lipidica do
creme de ricota analisado, foi realizada a partir da
amostra na base seca.

O método do butirdmetro de Gerber neste
estudo foi considerado de menor rendimento e re-
produtibilidade. Fatores como excessiva manipula-
¢30 e preparo da amostra assim como do reagente,
acido sulftrico, utilizados nesta anélise podem ter
sido a causa do baixo rendimento assim como sua
repetibilidade nos resultados.

O presente trabalho demonstra ainda que, o
método de Bligh; Dyer apresentou bom desempenho
em todas as repeti¢des, representando eficiéncia e
reprodutibilidade, indo ao encontro com os resultados
de Ramalhosa et al. (2012), no estudo realizado sobre
o teor de lipidios em peixes congelados. Contudo,
neste mesmo estudo a metodologia de Soxhlet foi
considerada pobre em termos de eficacia, bem como
repetibilidade. No estudo realizado por Pérez-Palacios
et al. (2008), o método descrito por Bligh; Dyer
aplicado em carnes e produtos carneos subestima o
conteudo total de lipidios, sendo necessario por vezes
uma corregao e ajuste do solvente para cada amostra. O
que ndo ocorreu nesta pesquisa, ja que este método foi
o que apresentou maior teor de lipidios na extragdo.

Muitos autores ja se dedicaram e ainda se de-
dicam ao estudo de comparagao de métodos de extragao
de lipidios, no entanto, a diversidade e as caracteristicas

de cada amostra nao permitem diagnosticar e/ou rotular
apenas um método de analise como sendo o melhor.
Sendo assim, devem-se considerar as vantagens e
desvantagens que cada método oferece e relaciona-lo
com a amostra em questdo, da mesma forma, observar
a compatibilidade dos solventes utilizados com o teor
lipidico da amostra.

4 CONCLUSAO

Apesar do método de Butirometro de Gerber ter
apresentado o menor rendimento dentre os métodos
analisados, vale ressaltar, que este ndo diferiu esta-
tisticamente da metodologia de Soxhlet. Porém a nao
reprodutibilidade da técnica do butirdmetro deprecia
este tipo de método. Soxhlet apresentou melhor
reprodutibilidade dos resultados, assim como valores
mais proximos daqueles pré-determinados para esta
amostra. Em relacdo ao método de extragio de Bligh;
Dyer obteve-se aqui o maior rendimento do teor
lipidico da amostra. A confiabilidade dos resultados
em qualquer método escolhido para a extragdo de
lipidios em alimentos deve-se muito a qualidade
dos solventes utilizados assim como a eficiéncia da
manipula¢do na amostra e nos reagentes durante a
técnica. Portanto, para o creme de ricota, conclui-se
que os métodos de extragdo a quente (Soxhlet) e a
frio (Bligh; Dyer) sao os que melhor expressam o
conteudo lipidico deste alimento.
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