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DETERIORACAO
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lipase e umidade
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Rancidez oxidativa

Resumo das Reacdes:
1. Fase de Inducido
FH = R* + H

R* + O3 — ROy

Principais caracteristicas :

a) consumo de 07 baixo, aumentando lentaments;
b) baixa concentracdo de peroxidos;

c) ndo ha alteracdes organolépticas;

d) aumenta a concentracio de radicais livres.

2 ) Fase de Propagacao

RO>* + RH = ROoH + R*
onde:

ROoH = RO* + OH* ou
RO2H = RO?" + H

Principais caracteristicas :
a) alto consumo de O ;

b) cresce rapidamente a concentracdo de perdxidos e se inicia sua decomposigao;
c) inicio das alteracdes organolépticas com aparecimento de odor caracteristico, provocado

pelos produtos de decomposigio dos hidroperdxidos.

3) Fase Terminal

R* + R* = R-R
R* + RO+ = RO9R
R* + OH* = ROH

Principais caracteristicas :
a) consumo de O tende a cair ;
b) diminui a concentracio dos peréxidos ;

c) acentuada alteracio organoléptica, podendo haver alteracdo de cor e viscosidade.
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Propagacdo Re«+0;—R0;- (Reac3orapida)

R0O; «+RH = R0O:H + R« (Etapa de taxa determinante)

Terminacao RO; » +R0; » = Produtos estaveis

RO, » +R » — Produtos estaveis

R = +R « = Produtos estaveis
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CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DOS OLEOS VEGETAIS

*INDICE DE ACIDEZ
*INDICE DE PEROXIDO

-INDICE DE IODO ? ?
-INDICE DE SAPONIFICAGAO 'y - ;) I
*CROMATOGRAFIA GASOSA NGRS A/
*UMIDADE < : ord
*(NDICE DE REFRACAO ""m"@':n
VISCOSIDADE i i
*DENSIDADE n -—E“"’“—;
*POTENCIAL ANTIOXIDANTE (ORAC) = l-}‘

*CAROTENOIDES TOTAIS
Padroes (Normas/Métodos) > AOAC, AOCS, ASTM, ABNT.



INDICE DE ACIDEZ \
AOAC / A

*DEFINICAO: massa de NaOH ou KOH, em mg, necessario para

neutralizar 1 g de amostra = reacao de neutralizacao do grupamento
carboxilico dos AGL

R---COOH + NaOH ——> RCOO™ Na* +H,0

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

*APLICACAO: 6leos 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

AOAC :

g
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*DEFINICAO: miliequivalentes de perdxido por 1000 g de amostra.

*FINALIDADE: devido a sua acao 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.



PROCEDIMENTO Y

* 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

* Fazer o procedimento para o BRANCO

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 ;. :
6leo oxidado

Titulacdo do branco

a) b)



CALCULO » \ >
| A

(A- B)IN na2s203 TCnazs204 -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

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

E expresso em termos do nimero de centigramas de iodo
absorvido por grama da amostra (% iodo absorvido).



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 LD >
£)

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 solucdao 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 sdédio 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 titulacdo com tiossulfato de sddio 0,1 N até que a
coloracao azul desapareca.

Fazer o procedimento para o BRANCO



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);

M vosTra — 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.
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INDICE DE SAPONIFICACAQ/

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

FINALIDADE: indica a quantidade relativa de AG de alto e baixo PM. Os
ésteres de AG de baixo PM requerem mais alcali para a saponificacao.
Portanto o indice de saponificacao é inversamente proporcional ao PM dos
AG presentes nos trialcilglicerois.

APLICACAO: verificacio do peso molecular médio da gordura; adulteracio
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 “ b r a:rera @m’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;



