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RESUMO - Nesse estudo foi desenvolvido e validado um novtdaeéde transesterificacdo de acidos graxos
de pernil suino assistida por micro-ondas paraisngbr cromatografia gasosa, sem a utilizagaaitieoteto

de boro (BR). Um delineamento central composto rotacional Ublizado para a avaliacdo do tempo de
irradiacdo e da concentragdo de hidroxido de sémianetanol, tendo como resposta os teores dossagidros
16:0, 18:0, 18:1n-9 e 18:2n-6. As condi¢Bes Otimiasprocesso foram: 5 minutos de irradiagdo e 0,8e%
hidréxido de sédio em metanol, além dos paramdixos como a temperatura de 60 °C a 400 W, e 25leng
lipidios. A validacéo foi realizada pela comparaeatre o método otimizado e o método convenciooia BF;
como catalizador, utilizando amostras de pernih@uwd material de referéncia certificado. Os tedeegicidos
graxos do pernil suino obtidos pela transestegfioaassistida por micro-ondas néo diferiram doseteobtidos
pelo método convencional. Os resultados obtidosa paaterial de referéncia certificado mostraram-se
semelhantes ao valor declarado. A transesterificdedacidos graxos assistida por micro-ondas denoonser
exata e precisa, permitindo a reagcédo semdsfrmenor tempo.

Palavras chave:pernil suino, trifluoreto de boro, material deeréhcia, validacéo.
1 INTRODUCAO

As técnicas cromatograficas, especialmente cromeiaggasosa (Gas ChromatograplyC) e
cromatografia liquida de alta eficiéncia (High Bemfance Liquid Chromatography, HPLC) sao muitdaadas
na analise de lipidios em alimentos. Na analiséaitios graxos, GC desempenha um papel importamigoda
excelente habilidade de separacdo de compostosstieras complexas que envolvem isomeria geométrica
posicional (LEDOUX et al., 2000).

A andlise tradicional de acidos graxos necessitadel@acdo para formar compostos volateis a
temperaturas menores. A grande maioria dos trabailaditeratura utiliza o Bfeomo catalizador na forma de
complexo com metanol (SANCHO et al., 2011; MAZALEIBRAGAGNOLO, 2007; BADIANI et al, 2002).
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Entretanto, o BEFapesar de sua eficiéncia, apresenta algumas dageasttais como ser um reagente toxico, de
alto custo e com vida de prateleira limitada. Aldisso, seu uso pode resultar na produgédo de irgatés ou
perda de acidos graxos poli-insaturados (ZARA .eR8l12; FULK e SHORB, 1970).

As reacdes assistidas por micro-ondas apresentaor magpidez, alto rendimento, alta pureza dos
produtos e as condigdes de reacdo sédo menos dsastiguns estudos ja demonstram o uso da irraglided
micro-ondas para transesterificacdo de acidos grpsavenientes de 6leos vegetais para analise enp&Gem,
utilizam reagentes téxicos como o Phnetdxido de sodio e tolueno para a reacdo (ZARAle 2012;
JEYASHOKE et al., 1998).

O objetivo desse trabalho foi desenvolver e validarmétodo rapido de transesterificacéo de lipidios
extraidos de pernil suino assistida por micro-omd&a andlise de 4cidos graxos por cromatografiasgasem o
uso do Bl como catalizador. A otimizacéo deste método falizada utilizando um delineamento composto
central rotacional e a validagdo pela comparac@i® enmétodo otimizado e o método de Joseph e Agkma

(1992) utilizando amostras de pernil suino e maitele referéncia certificado.

2 MATERIAIS E METODOS

A amostra de carne de pernil suino (600 g) foi adtpuno comércio de Campinas, SP, sendo retirada a
gordura superficial e homogeneizada em multipreaiss A extracdo dos lipidios foi realizada seguodo
método descrito por Folch et al. (1957) e, para fia comparacdo com o método de transesterificsgistida
por micro-ondas desenvolvido, foi realizada a éatacdo segundo Joseph e Ackman (1992).

Foi utilizado sistema extrator de micro-ondas SEa(Milestone, Sorisole, Itdlia) para as reaces de
transesterificacdo assistidas por micro-ondas, adépidios da amostra foram submetidos a irrddiage
micro-ondas a 60 °C com agitacdo magnética e piatélec400 W, sendo os ésteres metilicos dos agido®s
extraidos com iso-octano.

O tempo de irradiacdo e a concentracdo de NaOH etansl foram determinados através de
delineamento estatistico experimental, o qualzatilise delineamento composto central rotacionalQRIC?
adicionando-se 3 pontos centrais e 4 pontos axiampreendendo 11 ensaios que foram realizadosadeira
aleatdria de acordo com o software Statistica@dino resultados foram avaliados os teores dos igidxos
majoritarios da amostra, 16:0, 18:0, 18:1n-9 e i-&:2

Foi utilizado um cromatégrafo gasoso GC-2010 (SHizoma Kyoto, Japao) para a determinacdo dos
acidos graxos, sendo as condi¢Bes cromatograbedizadas de acordo com Sancho et al (2011).

A validacao do método foi avaliada quanto a preces&xatidao, através da comparacao dos resultados
obtidos pelo método otimizado com o método propgsto Joseph e Ackman (1992) e pela utilizacdo de

material de referéncia certificado de carnes homeigadas (SRM 1546, NIST).
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A matriz do DCCR contendo os resultados dos teteefcidos graxos obtidos com a transesterificacédo

assistida por micro-ondas dos lipidios de perriih@# apresentada na tabela 1. De acordo com rifieatéio
segundo Joseph e Ackman (1992), foram encontraglwalores de 791,91 para 16:0, 304,28 para 1849,19

para 18:1n-9 e 1148,17 para 18:2(t@&los em mg/100g), observando-se que os ensai8sSle 0s pontos

centrais apresentam valores muito proximos aosnrezins pelo método de Joseph e Ackman (1992).

Tabela 1 — Matriz do DCCR para transesterificagéidridcilglicerdis dos lipidios de pernil suinoiada por

micro-ondas
Variaveis independentes Variaveis dependentg&l(fig)
Ensaios Tempo Conc. 16:0 18:0 18:1n-9 18:2n-6
(min) NaOH ( %)
1 3 0,5 888,79 293,19 1487,63 1092,57
2 9 0,5 322,35 106,80 574,03 410,89
3 3 1,5 750,17 265,43 1339,73 943,95
4 9 1,5 207,83 70,59 368,14 257,97
5 2 1,0 769,59 246,38 1264,80 934,16
6 10 1,0 540,59 179,44 938,79 657,06
7 6 0,3 237,87 44,70 333,55 398,33
8 6 1,7 94,34 38,25 174,71 114,78
9 6 1,0 991,39 350,56 1771,59 1248,92
10 6 1,0 875,59 291,75 1491,59 1069,87
11 6 1,0 942,93 319,55 1638,50 1153,04

Apoés a analise estatistica (coeficiente de regoessANOVA) quatro superficies de resposta foram

geradas, que sdo apresentadas na figura 1. Aedélisuperficies de todos os acidos graxos estsdadicou

tendéncia semelhante: foram obtidos os melhoresgeatns acidos graxos estudados com tempo deaicéai

menor que 6 minutos e no intervalo de concentrdeddaOH em metanol de 0,5 a 1,5 %.
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Figura 1 — Superficies de resposta para a tramdiestgdo dos acidos graxos 16:0 (a), 18:0 (b)1a& (c) e
18:2n-6 (d) de pernil suino (mg/100g) assistidarpmro-ondas em fung¢édo da concentracdo de NaOH em

metanol (%) e do tempo de irradiacdo (min)

s,

Pt
TIE7N

I sssese.

GouLE) Y
B ) G
k)
2

| ..‘“{‘\\
..\3\\*\
N
" L

s A

: ALRELAARIAY
PP b A
I 800 Hy, * « [N 300
[ 600 = s [ 200
5 2, [ 100

1SRy ) BBV

EouVE) STy

Bl 1600
B 1200
1800
[ 400

Figura 2 — Acidos graxos majoritarios do pernihsufmg/100g) obtidos pela esterificacdo segundo

Joseph e Ackman (1992) e pela transesterificacgistigs por micro-ondas.
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A validacao utilizando material de referéncia ¢eddo de carnes homogeneizadas (SRM 1546, NIST)
(n=3 em triplicata) com os valores dos &cidos gsax@ score sdo apresentados na tabela 2. Vesdicpe os
teores de &cidos graxos encontrados pela tranfieagio assistida por micro-ondas encontram-séraleio

intervalo apresentado pelo certificado do mated@lreferéncia. Os valores de Z obtidos indicamliados

satisfatérios para todos os &cidos graxos avalifdps 2). Pode-se afirmar, portanto, que o método éoexat
preciso.
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Tabela 2 — Teores de &cidos graxos (mg/100g) derrabtle referéncia certificado (SRM 1546, NISTjidhs
através da transesterificagdo assistida por mioda® valores declarados no certificado do matetel

referéncia e Z score.

Acidos graxos Transesterificacao assistida Valor certificado Z score
por micro-ondas (SRM 1546, NIST)
10:0 21,06 + 1,56 21,11 + 3,95 -0,01
12:0 13,61+ 0,97 16,41 + 3,45 -0,81
14:0 300,00 + 19,98 312,34 + 23,45 -0,52
16:0 5647,82 + 586,44 5629,62 + 481,48 0,03
18:0 2566,77 + 247,85 2679,01 + 358,02 -0,31
20:0 31,65+ 0,68 38,88+ 7,77 -0,93
16:1n-7 799,75 +59,80 843,20 + 81,48 -0,53
18:1n-9 10050,12 + 505,18 10123,45 +1185,18 -0,06
18:2n-6 2179,83 + 33,42 2419,75 + 246,91 -0,97
18:3n-3 189,60 + 4,30 174,07 + 43,20 0,35
20:1n-9 168,99 £ 19,34 192,59 + 28,39 -0,83
20:4n-6 41,77 £5,12 69,13 + 30,86 -0,88

4 CONCLUSAO

O processo de transesterificacao assistida pooitdas requer apenas 5 minutos a temperatura mais
branda (60 °C) que o método convencional ndo niéarde do Bk, composto altamente toxico, com tempo de
vida limitado e de alto custo.

As micro-ondas provam ser adequadas para a trarifieatdo com metanol, permitindo converséo em
ésteres de acidos graxos com maior economia e gmtempo. O procedimento representa um métodooljmp
pratico, simples, econdmico e menos agressivo ao ambiente, além de possuir alta eficiéncia namt#o
dos resultados.
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