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Resumo: O azeite de dendé é um 6leo vegetal rico em lipideos muito utilizado na culinaria nordestina.
Além disso, é o segundo 6leo vegetal mais consumido atualmente, perdendo apenas para o 6leo de
soja. Apesar da grande quantidade de lipideos, o azeite de dendé também apresenta em sua
composico tocoferdis, compostos que apresentam atividade antioxidante e vitaminica. E possivel que
0 aquecimento do azeite de dendé cause degradacdo destes tocoferdis. Foram quantificados os
tocoferois presentes no azeite de dendé da marca Opalma, indicado por baianas que vendem acarajé
em Salvador. Analisou-se o azeite in natura, aquecido por 5 minutos e aquecido por 20 minutos. A
determinagdo e a quantificagdo foram feitas através de cromatografia liquida de alta eficiéncia e da
validagdo do método cromatogréfico, através das figuras de mérito: seletividade, linearidade, limite de
deteccdo e de quantificacdo, repetitividade e exatid&o.

Palavras—chave: azeite de dendé, tocoferdis, validagdo de método cromatografico

1. INTRODUCAO

A culindria nordestina utiliza habitualmente diversos ingredientes ricos em lipideos,
destacando-se o azeite de dendé empregado principalmente em moquecas, acarajés e abaras. O azeite
de dendé (6leo de palma ou 6leo de dendé) é extraido da polpa do fruto do dendezeiro, e € rico em
vitamina A e vitamina E (tocoferdis e tocotriendis) (CERECETTO, 2007). Difere do 6leo de palmiste
que é extraido da semente. Cerca de 80% da producdo mundial do azeite de dendé é destinada a
aplicacdo alimenticia. Bastante utilizado mundialmente, ocupa o segundo lugar no ranking dos 6leos
vegetais mais consumidos, perdendo apenas para o 6leo de soja. Sua grande utilizacdo deve-se ao seu
baixo custo de producdo e vasta aplicag&o.

Considerando o consumo frequente de azeite de dendé no Nordeste — com elevado teor de
lipideos —, especialmente na Bahia, vale destacar que alguns estudos tém analisado os efeitos dos
niveis de lipideos na dieta de pacientes que sofrem de doengas cronicas. Observa-se que em
populagdes cujas dietas tém excessivo teor de gordura ocorre maior numero de mortes por doengas
coronarianas (LIMA et al., 2000). A crescente incidéncia das doencas cardiovasculares originou uma
busca pelos fatores de risco relacionados a elas (CHOR et al., 1999; RIQUEL et al., 2002). Dentre os
fatores de risco, estdo alguns habitos relacionados ao estilo de vida, como dieta rica em calorias,
gorduras saturadas, colesterol e sal (LIMA et al., 2000). A mudanca de habitos alimentares pode
reduzir os fatores de risco das doencas cardiovasculares, sendo, além disso, intervencdes de custo
moderado, quando comparadas com os ascendentes orgamentos dos tratamentos medicamentosos e
dependentes de alta tecnologia (RIQUEL et al., 2002). Surpreendentemente, Ladeia et al. (2008)
sugere que uma suplementacdo diaria com azeite de dendé ndo cozido proporcionou uma significativa
reducdo nos niveis de triglicérides séricas dos individuos voluntérios jovens e saudaveis. O trabalho
destes autores ndo discute a possibilidade de tais resultados serem fruto do significativo teor de
antioxidantes apresentado por este azeite.

Nas moquecas baianas, 0 azeite de dendé é usado para cozimento do peixe, e no acarajé, é usado
na fritura da massa. Esse azeite destaca-se de outros Oleos vegetais por seu elevado teor de
antioxidantes. Os antioxidantes protegem o organismo das espécies reativas de oxigénio que podem
provocar a alteracdo dos componentes lipidicos da membrana plasmatica, num processo chamando
lipoperoxidacgéo e a membrana perde suas fungdes (permeabilidade, transporte, etc.).

ISBN 978-85-62830-10-5
VII CONNEPI©2012


suporte
Textbox
ISBN 978-85-62830-10-5

VII CONNEPI©2012




= i S lo Sang 9
‘(@) V| CONNEPI Ay

Norte Nordest Pesquisa e

Congresso Norte Nordeste de Pesqui
PALMAS . TOCANTINS . 2012

PR G

iéncia, tecnologia e inovagao: agdes sustentaveis para o deser

A cor avermelhada do azeite de dendé é decorrente da presenca de carotenos, tocoferdis e
tocotrienois. Os tocoferdis e tocotrienois sdo considerados substancias redutoras dos niveis de
colesterol. O azeite de dendé tem sido utilizado como fonte de carotenoides no combate a deficiéncia
de vitamina A (MANORAMA et al, 1996), bem como na prevencdo a arteriosclerose
(KRITCHEVSHY et al., 2002). A fracdo rica em tocotrienois do azeite de dendé pode ser um
substituto economicamente viavel ao alfa-tocoferol (KAMAT; DEVASAGAYAM, 1995). A Figura 1
mostra os tocotrienois mais comuns encontrados no azeite de dendé.

R Tipos R1 R2 R3
(o)alpha-tocotrienol Me Me Me
(B)beta-tocotrienol Me H Me
(y)gama-tocotrienol Me Me H
(6)delta-tocotrienol Me H H

Figura 1 - Tocotrienois mais comuns encontrados no azeite de dendé

Os tocoferois (o, B, v e 8) sdo derivados metil substituidos do tocol e diferem entre si pelo
nimero e posi¢do dos grupos metila presentes (LIMA, J. R. et al., 2000). Os tocoferdis além de
apresentarem atividade antioxidante, apresentam atividade vitaminica.

A determinacdo e quantificagdo destes compostos no azeite de dendé séo feitas de forma efetiva
através da utilizacdo da cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) e de um detector de radiacdo
UV-visivel. Essa técnica analitica consiste no arraste do analito (amostra a ser analisada) por uma fase
movel através de uma coluna que contém diminutas particulas de uma fase estacionaria, com o uso de
uma bomba de alta pressdo. A separacdo dos constituintes do analito se da pela diferenca de interacdes
intermoleculares entre estes e as duas fases. Posteriormente, o detector registrara os sinais observados
em cada tempo de saida, para ser feita a relagdo entre a area do sinal observado e a concentracdo do
constituinte a que esse sinal corresponde.

A pesquisa é baseada na hip6tese de que os tocoferdis presentes no azeite de dendé sofrem
degradacdo quando o azeite é aquecido (SANIBAL; MANCINI FILHO, 2002).

2. MATERIAL E METODOS

Para realizacdo desta pesquisa foi utilizado um azeite de dendé encontrado em feiras e
supermercados da capital baiana, de marca Opalma, no prazo de validade. Esta foi a marca de azeite
recomendada pelas baianas que comercializam acarajés nesta cidade. Foram analisadas amostras do
azeite in natura bem como do azeite aquecido, apds emissao de vapores, por mais 5 minutos (atingindo
a temperatura de 168°C) e por mais 20 minutos (atingindo a temperatura de 196°C).

As amostras a serem analisadas cromatograficamente foram preparadas a partir da diluigdo de
aliquotas do azeite in natura coletadas da fase liquida — ou seja, sem a presenca dos precipitados
esbranquicados comuns nestes azeites —, e a partir de aliquotas coletadas das amostras do azeite
aquecido por 5 e por 20 minutos. As amostras a serem analisadas por cromatografia liquida de alta
eficiéncia (CLAE) foram diluidas em cicloexano (marca Merck).

As analises cromatograficas foram realizadas em Equipamento HPLC Varian Polaris, sistema
de bombas binério, com detector de UV, tendo como sistema de controle o software Varian Star
Chromatography Worksation — versdo 6.41. As analises utilizaram coluna: Varian Microsorb MV 300-
5 C-18, 4,6 x 25 cm, com particulas de 5 pum de didmetro. A eluigdo foi isocratica, utilizando como
fase movel metanol:agua 97:3, com fluxo de 1,0 mL/min. O volume da serpentina de injecdo foi de 20
pL. O comprimento de onda de absor¢do foi de 230 nm. O metanol empregado foi grau HPLC
(Vetec).
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A quantificacdo dos tocoferdis pode ser realizada por método certificado (IUPAC-AOAC,
1992), porém neste trabalho utilizou-se uma metodologia ajustada as condi¢des disponiveis na maioria
dos laboratérios de analise instrumental. A quantificacdo foi realizada por padronizacdo externa com o
tocoferdis fornecidos pela Sigma Aldrich (Tocoferois, cédigo W530066) e, para a validacdo do
método, foram levadas em consideracdo as seguintes figuras de mérito: seletividade, linearidade,
limite de deteccdo e de quantificacdo, repetitividade e exatidao.

2.1. Seletividade

A seletividade do método € garantida apds a comparacao do cromatograma do solvente, da fase
movel e do analito, e a constatacdo de que os dois primeiros ndo apresentam resposta proxima ao
tempo de retencdo do ultimo.

2.2. Linearidade da curva analitica

Para obtencéo da curva analitica foram analisadas triplicatas das amostras, sendo o conjunto de
concentragdes igualmente espacado. As curvas foram construidas com sete niveis de concentragdes
diferentes do padréo, com as areas dos picos cromatograficos correspondentes as mesmas — a area foi
obtida pela média de trés medidas relativas a cada concentragdo. A linearidade da curva foi avaliada
através do ajuste da curva da média das areas. A precisdo das medidas foi garantida por um desvio-
padrdo relativo — RSD — <5%. A linearidade da curva foi garantida por um coeficiente de correlagdo
>0,99.

2.3. Limite de deteccéo e limite de quantificacéo
O limite de detecgdo e o limite de quantificagdo foram obtidos através do desvio-padrdo do
coeficiente linear da curva analitica e do coeficiente angular da curva (RIBANI et al, 2004).

2.4. Exatidao

A exatiddo do método foi avaliada através do ensaio de recuperagdo, que consiste na adi¢éo de
padrdo ao analito e avaliacdo da porcdo analitica do material teste que é extraida e passivel de ser
quantificada. Faz-se a andlise em triplicata, e 0 método é considerado exato quando as areas obtidas
implicam em RSD<20% e média entre 70 e 120% do valor esperado.

2.5. Repetitividade
Foi avaliada a repetitividade, que indica a variacdo das medidas no mesmo laboratério no
mesmo dia, avaliando trés niveis de concentracdo. A precisdo serd expressa pela estimativa do RSD.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Para analise da perda dos tocoferdis apds aquecimento, foi escolhido como padrdo externo o 8-
tocoferol. Serdo apresentados os resultados das figuras de mérito para validagdo do método e, em
seguida, a quantificacdo do &-tocoferol nas amostras do azeite in natura, aquecido por 5 e por 20
minutos.

3.1. Seletividade
O método apresentou-se seletivo, pois o cromatograma referente a passagem do solvente ndo
apresentou resposta nos tempos de retencdo dos tocoferdis, como pode ser visto na Figura 2.
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Figura 2 - Cromatograma do cicloexano e cromatograma do padréo de tocoferdis

3.2. Curva analitica

Foi construiida a curva analitica para o padrdo do d-tocoferol, obtida a partir das médias das
areas equivalentes as seguintes concentragdes, analisadas em triplicatas, conforme mostrado na Tabela
1.

Tabela 1 — Dados para a constri¢do da curva analitica do padrdo de d-tocoferol.

Concentragdo (mg/ml) Média da area do pico
0,03768 867776,3
0,04710 1014752,7
0,05652 1144988,0
0,06594 1291000,7
0,07536 1364941,0
0,08478 1526122,0
0,09420 1628003,3

A curva obtida esté apresentada na Figura 2.

1600000,0 >
1400000,0
1200000,0
1000000,0 /
800000,0 . .
0,035 0055 0075 0,095

Figura 2 — Curva analitica para determinacao do §-tocoferol

O ajuste da curva analitica apresentou um coeficiente de correlagdo igual a R°=0,9954 e a
equacdo da curva é mostrada na Eq. 1, onde y indica a concentracdo e x a area da banda
cromatografica:

y = 13358252x + 381669 (Eq. 01)

3.3. Limite de deteccdo e limite de quantificacdo
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Os limites de detecgdo e de quantificacdo para o 6-tocoferol foram, respectivamente, 0,00684 e
0,02074 mg/ml.

3.4. Exatidao
A exatidao foi avaliada por meio de ensaio de recuperacdo. Os resultados obtidos sdo mostrados
na Tabela 2.

Tabela 2 — Dados do ensaio de recuperagdo

Padrao Amostra
Média das areas 155619549 124034550
RSD 2,1 0,8

A partir dos dados a Tabela 3, obtém-se um percentual de recuperacdo de 79,70%. Como o
intervalo aceitavel é de 70 a 120% (RIBANI et al, 2004), considera-se, portanto, 0 método exato.

3.5. Repetitividade
Na avaliac@o da repetitividade, o maior RSD encontrado foi 4,09%. Como é aceitvel o RSD de
até 5%, considera-se 0 método preciso.

3.6. Analise das amostras
Os resultados das analises das amostras em triplicatas do azeite Opalma, para o 3-tocoferol, séo
mostrados na Tabela 3.

Tabela 3 — Teor de d-tocoferol nas amostras de azeite de dendé

Aquecimento Concentra¢do média (mg/mL)
In natura 0,04471
5 minutos 0,03339
20 minutos nd

Nota: nd = ndo determinado (abaixo do limite de determinacéo).

Observa-se, portanto, que com 5 minutos de aquecimento ocorre um decréscimo de 25,32% da
concentragdo do &-tocoferol, e com 20 minutos de aquecimento ocorre degradacao total do mesmo.

6. CONCLUSOES

O azeite de dendé difere de varios outros produtos vegetais lipidicos por seu teor de
carotenoides e antioxidantes. Seu perfil lipidico contendo cerca de 50% dos acidos graxos saturados e
50% insaturados fornece caracteristicas nutricionais interessantes, e dai decorre o fato de ser um dos
mais usados na industria alimenticia. Entretanto, vé-se, por meio deste trabalho, que alguns beneficios
nutricionais do azeite de dendé séo perdidos com o aquecimento.

Com base nos resultados aqui obtidos, pode-se dizer que é recomendavel que o azeite de dendé
seja preferencialmente utilizado in natura e, quando o aquecimento for indispensavel, que ele seja
sujeito ao aquecimento pelo menor intervalo de tempo possivel.
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No caso de moquecas, para preservar o valor nutricional do azeite de dendé, uma sugestéo para
0 preparo deste prato é fervé-la sem a adicdo de azeite, quando o peixe ou 0 marisco estiver cozido,
desliga-se o fogo e entdo adiciona-se o0 azeite de dendé.
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