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Resumo

Nos dias de hoje é necessario criar habitos de vida mais saudaveis que contribuam para o bem-
estar da populagdo. Adoptar medidas e praticas de modo regular e disciplinado, pode diminuir
o risco do aparecimento de determinadas doencas, como a obesidade, as doengas
cardiovasculares, a hipertens3o, a diabetes, alguns tipos de cancro e tantas outras. E também
importante salientar que, uma alimentacao cuidada da salde e aumenta a esperanca média de
vida.

Em Portugal, nos ultimos anos, os costumes alimentares da populacdo tém vindo a alterar-se
significativamente. As refeicdes caseiras confeccionadas com produtos frescos dao lugar a
designada “cultura do fast food”. Em contrapartida, os consumidores sdao cada vez mais
exigentes, estando em permanente alerta no que se refere ao estado dos alimentos. A
rotulagem de um produto, para além da funcdo publicitdria, tem vindo a ser objecto de
legislacdo especifica de forma a fornecer informagao simples e clara, correspondente a
composicdo, qualidade, quantidade, validade ou outras caracteristicas do produto. Estas
informacgbes devem ser acessiveis a qualquer tipo de publico, com mais ou menos formacao e
de qualquer estrato social. A qualidade e seguranca dos produtos deve basear-se na garantia
de que todos os ingredientes, materiais de embalagem e processos produtivos sdo adequados
a producdo de produtos seguros, saudaveis e saborosos.

A Silliker Portugal, S.A. é uma empresa independente de prestacdo de servigos para o sector
agro-alimentar, lider mundial na prestacdo de servicos para a melhoria da qualidade e
seguranca alimentar. A Silliker dedica-se a ajudar as empresas a encontrar solucées para os
desafios actuais do sector, oferecendo uma ampla gama de servicos, onde se inclui o servico
de analises microbioldgicas, quimicas e sensorial; consultadoria em seguranca alimentar e
desenvolvimento; auditorias; rotulagem e legislacao.

A actualizagdo permanente de procedimentos na procura de uma melhoria continua é um dos
objectivos da empresa. Para responder a um dos desafios colocados a Silliker, surgiu este
trabalho, que consistiu no desenvolvimento de um novo método para determinagdo de acidos
gordos e da gordura total em diferentes tipos de alimentos e comparag¢do dos resultados, com
os obtidos com o método analitico até entdo adoptado. Se a gordura é um elemento de
grande importancia na alimentacdo, devido as suas propriedades nutricionais e organoléticas,
recentemente, os investigadores tém focado a sua aten¢do nos mais diversos acidos gordos
(saturados, monoinsaturados e polinsaturados), em particular nos acidos gordos essenciais e
nos isomeros do acido linoleico conjugado (CLA), uma mistura de isémeros posicionais e
geométricos do acido linoleico com actividade bioldgica importante.

A técnica usada nas determinacgdGes foi a cromatografia gasosa com ionizacdo de chama, GC-
FID, tendo as amostras sido previamente tratadas e extraidas de acordo com o tipo de matriz.
A metodologia analitica desenvolvida permitiu a correcta avaliacdo do perfil em acidos gordos,
tendo-se para isso usado uma mistura de 37 ésteres metilicos, em que o acido gordo C13:0 foi
usado como padrado interno. A identificacdo baseou-se nos tempos de retencdo de cada acido
gordo da mistura e para a quantificagdo usaram-se os factores de resposta. A validagao do
método implementado foi baseada nos resultados obtidos no estudo de trés matrizes relativas
a materiais certificados pela BIPEA (Bureau Interprofessionnel des Etudes Analytiques), para o
que foram efectuadas doze réplicas de cada matriz. Para cada réplica efectuada foi calculado o
teor de matéria gorda, sendo posteriormente o resultado comparado com o emitido pela
entidade certificada. Apds analise de cada constituinte foi também possivel calcular o teor em
acidos gordos saturados, monoinsaturados e polinsaturados. A determina¢do do perfil em
acidos gordos dos materiais certificados foi aceitdvel atendendo aos valores obtidos, os quais
se encontravam no intervalo de valores admissiveis indicados nos relatérios.
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A quantificagdo da matéria gorda no que se refere a matriz de “Paté a Tartinier” apresentou
um z-score de 4,3, o que de acordo com as exigéncias internas da Silliker, ndo é valido. Para as
outras duas matrizes (“Mélange Nutritif” e “Plat cuisiné a base de viande”) os valores de z-
score foram, respectivamente, 0,7 e -1,0, o que permite concluir a validade do método. Para
gue o método possa vir a ser adoptado como método alternativo é necessario um estudo mais
alargado relativamente a amostras com diferentes composicoes.

O método foi aplicado na analise de amostras de fiambre, leite gordo, queijo, ovo com émega

3, amendoim e dleo de girassol, e os resultados foram comparados com os obtidos pelo
método até entdo adoptado.
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Abstract

Nowadays it is necessary to create healthier lifestyles that contribute to the welfare of the
population. The adoption of measures and practices on a regular and disciplined basis can
decrease the risk of certain diseases such as obesity, cardiovascular disease, hypertension,
diabetes, some cancers and many others. It is also important to note that a careful diet
increases health and life expectancy.

Over the last couple of years the eating habits of the Portuguese population have been
changing significantly. Home cooked meals prepared with fresh products are being replaced by
fast food. However, consumers are increasingly demanding, constantly being alert to the
foods’ condition. The labeling of a product, besides the advertising function, has been the
subject of specific legislation in order to provide clear and simple information regarding the
composition, quality, quantity, expiration date, or other product characteristics. This
information should be accessible to any audience, independent of their level of education and
social status. The quality and safety of foods should be based on the assurance that all the
ingredients, packaging materials and processes are suitable for the production of safe, healthy
and tasty products.

Silliker Portugal, S.A. is an independent company that provides services to the agriculture and
food sector and is a world leader in providing services to improve food quality and safety.
Silliker is dedicated to aid companies in finding solutions to current challenges in the sector by
offering a wide range of services, which include microbiological, chemical and sensory analysis,
food safety and development consultancies, audits, and labeling and legislation advice.

The ongoing update of procedures for continuous improvement is one of the objectives of the
company. The present work is directly related to answer one of the challenges posed to
Silliker: the development of a new method for the determination of fatty acids and total fat
content in different foods and the comparison of the results with those obtained with the
previously adopted analytical method. Because fat is an important element in food, due to its
nutritional and organoleptic properties, researchers have focused their attention on various
fatty acids (saturated, monounsaturated and polyunsaturated), particularly on essential fatty
acids and isomers of conjugated linoleic acid (CLA), which is a mixture of positional and
geometric isomers of linoleic acid with biological activity.

The analytical technique used in the determinations was gas chromatography with flame
ionization detection, GC-FID. The analysed samples were previously treated and extracted
according to the type of matrix. The developed methodology allowed the correct evaluation of
the fatty acid profile. For this purpose a mixture of 37 methyl esters was used, applying fatty
acid C13:0 as internal standard. The identification of the analytes was based on their retention
times and quantification was based on their response factors. The validation of the
implemented method was based on the results obtained in the study of three BIPEA (Bureau
Interprofessionnel des Etudes Analytiques) certified matrices. For each matrix twelve replicate
analyses were performed. For each replica the fat content was calculated and subsequently
compared with the result issued by the BIPEA. After the analysis of each constituent it was also
possible to calculate the content of saturated, monounsaturated, and polyunsaturated fatty
acids.

The determination of the fatty acid profile of the certified matrices was acceptable considering
the values found, which were in the range of permissible values indicated in the reports.
The quantification of fat in relation to "Paté the Tartinier" presented a z-score of 4.3, which is
not in according to the internal Silliker rules, so it is not valid. For the other two matrices
("Mélange Nutritif" and "Plat-based cuisine viande") the values of z-scores were respectively
0.7 and -1.0, which indicates the validity of the method. To adopt the method as an alternative
it is necessary a larger study of samples with different compositions.
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The method was applied to the analysis of ham, milk, cheese, egg, peanut, and sunflower oil.

The results were compared with the ones obtained with the method used at Silliker, till

nowadays.
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Balanga Alimentar Portuguesa

“Bureau Interprofessionnel des Etudes Analytiques”
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Mistura de 37 4cidos gordos
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Eicosapentaendico (C20:5n3)
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Cromatografia Liquida de Alta Performance, sigla do inglés “High Performance
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Imunoglobulina

Interleucina 6
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Lipoproteina de Baixa Densidade, sigla do inglés “Low Density Lipoprotein”
Leucotrienos

Matéria Gorda

Organismo Geneticamente Modificado

Organizagdo Mundial de Saude

Prostaglandina

Pontos percentuais

Factor de necrose tumoral q, sigla do inglés “Tumor Necrosis Factor o”
Tromboxano

Lipoproteina de Muito Baixa Densidade, sigla do inglés “Very Low Density
Lipoprotein”
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1. Introdugdo e Enquadramento do trabalho

A alimentacdo da populacdo portuguesa sofreu, nos ultimos anos, alteracées significativas. A
livre e facil circulacdo dos produtos alimentares e a falta de tempo livre para a confeccdo de
refeicdes sauddveis substituiu a tdo saudavel alimentacdao mediterranica pela “cultura do fast
food”. As dietas hipercaldricas passaram a ser privilegiadas nos paises industrializados e sao,
provavelmente, as responsaveis pelo aumento das doengas cardiovasculares’.

Actualmente, e gracas nao s6 a investigacdo na drea alimentar, mas também a divulgacdo de
informacdo e a crescente modernizacdao da industria alimentar, os consumidores estao cada
vez mais atentos e exigentes relativamente a qualidade dos alimentos e aos seus beneficios na
manutencg3o da salde e prevencdo da doenga’.

Em linha com a preocupagao referida anteriormente, surgem algumas tendéncias
preocupantes que, se seguidas com rigor, poderdo conduzir a quase extincdo de certos
géneros alimenticios. Estdo neste caso os produtos de origem animal, nomeadamente a carne
de bovino. Por norma, este tipo de produtos esta associado negativamente a saude, devido,
entre muitos outros factores, ao seu teor de gordura. Tal situa¢do ndo deverad indicar que este
alimento seja banido da nossa alimentacdo, mas sim ingerido com moderacao.

Na realidade, a carne é uma fonte importante de nutrientes, como o ferro, o selénio e as
vitaminas A, B12 e acido félico’.Recentemente, os investigadores tém focado a sua atencdo na
gordura (acidos gordos saturados, monoinsaturados e polinsaturados), em particular nos
acidos gordos essenciais e nos isémeros do acido linoleico conjugado (CLA), uma mistura de
isdmeros posicionais e geométricos do &cido linoleico com actividade biolégica importante®.A
todos os acidos gordos estdo associadas propriedades benéficas e prejudiciais que serdo
desenvolvidas ao longo deste capitulo.

O objectivo deste trabalho consistiu na implementa¢do e validagdo de um novo método de
avaliagdo da composi¢do em acidos gordos. Para isso foi necessdrio o desenvolvimento de uma
metodologia analitica que permitisse a correcta avaliagdo do perfil em acidos gordos e a
quantificagdo simultanea do teor total de gordura da matriz. Seguiu-se a comparag¢dao do
método implementado com o método usado na empresa onde decorreu o trabalho/estagio.
Posteriormente procedeu-se ao tratamento estatistico dos dados, tentando encontrar uma
correlagdo entre os resultados obtidos.

1.1. A Empresa

O estudo que se apresenta foi desenvolvido na empresa SILLIKER Portugal, S.A. Trata-se de
uma empresa independente e que presta servicos no sector agro-alimentar. Iniciou a sua
actividade em 1993, no lugar da Rechousa, Vila Nova de Gaia. Entre a sua formacdo e Margo
de 2008, a empresa era denominada EGI — Sociedade de Engenharia e Gestao da Qualidade
Industrial, Lda. A unido efectuou-se através da aquisi¢cao, por parte do grupo SILLIKER de 80%
das acg¢Oes da EGI, e a nova entidade adquiriu a designacao referida acima. A empresa adquiriu
novas instalagdes em Abril de 2005, estando agora situada na freguesia de Canelas (figura 1),
também do concelho de Vila Nova de Gaia. O grupo SILLIKER estd actualmente presente em 15
paises e dedica-se a ajudar empresas em todo o mundo a encontrar soluges para os desafios
actuais do sector.
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Figura 1 - Instalagdes da Silliker Portugal, S.A.

Sdo varios os especialistas que constituem a equipa da SILLIKER Portugal, distribuidos pelas
diversas areas do sector alimentar. A garantia da qualidade dos servicos que oferece é baseada
na competéncia da sua equipa, na adequacdo dos métodos, na actualizacdo permanente de
procedimentos e equipamentos e no sistema de melhoria continua. A estrutura da empresa
permite oferecer uma ampla gama de servicos, nomeadamente analise microbioldgica,
guimica e sensorial, consultadoria em seguranca alimentar e desenvolvimento, auditorias,
rotulagem e legislacdo. Todo o trabalho desenvolvido tem como objectivo final a satisfacdao
dos clientes. Esta integrada no Sistema Portugués da Qualidade desde 1993 pela acreditacao
do seu laboratério (Certificado n® LO087) e mantém como parte do servico, um firme
compromisso com a qualidade e identificagdo das necessidades dos clientes.

As suas instalacGes estdo distribuidas por um Unico piso repartido em duas grandes areas:
Laboratorial e Administrativa. Os laboratdrios de andlises fisico-quimicas, microbioldgicas,
métodos instrumentais de andlise e andlise sensorial, encontram-se equipados com meios
técnicos adequados e uma equipa de técnicos especializados habilitados a realizar multiplas
técnicas de andlise. O departamento de assessoria técnica estd vocacionado para as areas do
HACCP, Qualidade, Higiene e Seguranca Alimentar, Formacao Profissional e Desenvolvimento.

A empresa possui no seu quadro pessoas habilitadas a realizacdo de inimeros ensaios, tanto
sob o ponto de visto fisico-quimico como microbioldgico.

O laboratério de fisico-quimica esta dividido em duas unidades independentes, sendo elas,
fisico-quimica, onde sdo executadas todas as técnicas classicas de analise, e métodos
instrumentais, onde sdo realizadas técnicas cromatograficas e espectrofotométricas.

O laboratério de fisico-quimica realiza um elevado ndimero de analises que permitem:

v’ verificar a conformidade relativamente a cadernos de encargos, especificacdes e
legislagdo portuguesa e comunitaria (avaliagcdo da conformidade dos resultados);
estabelecer e controlar os parametros nutricionais dos alimentos;
apoiar o controlo da producdo das industrias agro-alimentares;
efectuar o controlo de alergéneos;
efectuar o controlo de organismos geneticamente modificados (OGM);

AN NI NN

garantir a inocuidade dos alimentos através da analise de contaminantes.
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O laboratério de microbiologia foi projectado dentro das exigéncias e padrdes internacionais.
Conta com a melhor tecnologia e com um grupo de trabalho experiente, de modo a garantir a
fiabilidade esperada pelos clientes. Actualmente, sabe-se que todos os anos, milhares de
pessoas sdo afectados por intoxicacdes alimentares, apesar de toda a evolucdo dos

conhecimentos cientificos e tecnolégicos disponiveis .

1.2. Consumo de gorduras em Portugal e no Mundo

A alimenta¢do portuguesa tem caracteristicas regionais (mesmo sendo Portugal um pais
relativamente pequeno) e sofreu alteragcdes ao longo dos anos. Ainda se associa a “dieta
mediterranica” o consumo de cereais, leguminosas, hortalicas, legumes, frutos, arroz e
batatas, e a ingestdo moderada de peixe, carne e ovos. A gordura mais utilizada era o azeite e
faziam-se 5 refeicdes diarias, sendo as principais acompanhadas por vinho®.

Segundo o Instituto Nacional de Estatistica (INE)", entre 2003 e 2008, acentuaram-se o0s

desequilibrios na dieta alimentar dos portugueses. O consumo excessivo de carne, pescado,
ovos, 6leos e gorduras, e a diminuicdo do consumo de frutos, horticolas e leguminosas secas,
caracterizaram a alimentacdo portuguesa nesse periodo.

A balanga alimentar portuguesa (BAP), enquanto instrumento analitico de natureza estatistica,
permite retratar a evolucdo e o perfil do consumidor nacional em termos de produtos,
nutrientes e calorias, através da disponibilizacdo de informacdo com as disponibilidades
alimentares e nutricionais do pais.

De acordo com a BAP as quantidades didrias de produtos alimentares e bebidas disponiveis
para consumo, no mesmo periodo, correspondiam em média a 3883 kcal. Este valor reflectiu
um aumento de 4% face a década de 90, e ultrapassou largamente o valor médio
recomendado para consumo didrio de um adulto (2000 a 2500 kcal). Esta andlise estd
concordante com o diagndstico efectuado em 2005/ 2006, que referia que 51% da populagdo
portuguesa com mais de 18 anos tinha excesso de peso ou obesidade.

A figura 2 apresenta a comparacdo das disponibilidades didrias per capita, em 2008, com o
padrdo alimentar saudavel. Esta coloca em evidéncia a distor¢cdo que a alimenta¢do nacional
provoca na roda dos alimentos. Verifica-se que o maior desvio ocorre no grupo da “carne,
pescado e ovos” com uma disponibilidade acima da média de 11 pontos percentuais (p.p.) e no
grupo dos horticolas com uma deficiéncia de 10 p.p.. Nos restantes grupos verifica-se um
consumo abaixo da média para o caso dos “frutos” (- 6 p.p.) e das “leguminosas secas” (- 3
p.p.). E ainda necessario salientar que nos grupos dos “cereais e tubérculos” e dos “lacticinios”
as disponibilidades para os respectivos consumos estdo proximas do padrdo alimentar
aconselhado.
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Roda dos alimentos Balanga Alimentar Portuguesa 2008
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Figura 2 - Comparacao das disponibilidades diarias, per capita em 2008, com o padrao alimentar saudavel".

Comparando estes resultados com os da década de 90, verificou-se que a dieta alimentar
portuguesa estd a afastar-se dos principios basicos de uma alimentagdo saudavel: variedade,
equilibrio e moderagdo. Aumentou o consumo de “6leos e gorduras” e “carne, pescado e
ovos” e diminuiu o grupo das “leguminosas secas”, o que veio acentuar os desequilibrios
alimentares da populagao portuguesa. Apesar destes resultados, constatou-se uma evolugao
positiva nos grupos dos “frutos” e “horticolas” devido ao aumento da sua disponibilidade.
Verificou-se ainda um decréscimo no grupo dos “cereais e tubérculos”, o que é favoravel, uma
vez que se aproxima dos valores preconizados pela roda dos alimentos. Estas conclusGes
podem ser visualizadas na figura 3.

Desequilibrio das disponibilidades dos grupos

alimentares {década de 90 e periodo 2003-2008)
Cames, pescado e ovos Defeito Came, pescado e ovos 1%
Gorduras e dleos Gorduras e dleos 6%
Cereais e tubérculos Cereais e tubérculos -6%
Lacticinios Lacticinios 1%
Frutos Frutos 0%,
Horticdlas Horticolas
Leguminosas secas Excesso Leguminosas Secas 7%
5 4 03 2 A 0 1 0% D% 0% D% 20%  30%

Variacdo das disponibilidades diarias per capita

59%

40% 50% BO0% 7O0%

Figura 3 - Dados relativos ao desequilibrio das disponibilidades dos grupos alimentares assim como as respectivas
n

variagGes diarias per capita .
Outro estudo realizado pelo INE confirmou que os produtos de origem animal estdo cada vez
mais presentes na mesa da populagdo portuguesa. No periodo entre 2003 e 2008, a
disponibilidade para o consumo de produtos de origem animal cresceu a uma taxa média
anual de 1,1 %, por oposi¢do aos de origem vegetal que diminuiu em 0,7 % (figura 4). E de
referir que esta tendéncia ja se verifica desde a década de 90, pelo que parece ter tendéncia
para agravar.
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Disponibilidade diaria per capita dos produtos
alimentares por origem
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Figura 4 - Disponibilidade diaria, per capita, dos produtos alimentares de origem animal e vegetal"'.

Pela andlise da figura 4 pode-se concluir que com o aumento do consumo de produtos de
origem animal (existe uma maior quantidade de proteinas ingeridas que representam um teor
bioldgico mais elevado) aumenta, consequentemente, o consumo de gorduras saturadas, visto
gue estas estdo intimamente ligadas aos produtos de origem animal.

Em 2008, por cada 4,5g de gorduras animais consumiam-se 5,5g de gorduras vegetais, mas na
década de 90 esta relagdo era de 4 para 6 g (figura 5).

Disponibilidades didrias per capita de gorduras

Disponibilidades didrias per capita de proteinas X i
por tipo de origem

por tipo de origem ghabidia
ghabldia
Média 2003-2008
Media 2003 2008
Média década de Média década de
a0
a0
0 20 A0 &0 30 0 20 40 60 80 1o
Origem vegetal Qrigem animal Origem vegetal Origem animal

Figura 5 - Disponibilidades diarias per capita de proteinas e gorduras por tipo de origem"'.

Assim, considerando as recomendag¢des da Organizagdo mundial de Saude (OMS) de um
méximo de 10% " do total de calorias ingeridas obtidas a partir das gorduras saturadas, sem
que haja risco para a saude, em 2008 a dieta portuguesa ja excedia esta recomendacdo (16%).
Este numero é, particularmente importante, porque o aumento do consumo de gordura
saturada estd associado ao aumento do risco de doencas cardiovasculares. E ainda necessario
referir que estas foram consideradas a maior causa de morte em 2008, cerca de 32%, segundo

as estatisticas da saude"".

Relativamente ao consumo de gordura no Mundo nos anos 2001-2003, pela andlise da figura 6
verifica-se que é nos continentes mais desenvolvidos onde existe um maior consumo de
gordura (é o caso da América do Norte, da Europa e da Austrélia) e, portanto, um maior risco
de doengas associadas a problemas cardiovasculares, diabetes e hipertensao. Segundo dados
da OMS, o numero de obesos vem aumentando, sendo a obesidade ja considerada uma
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epidemia a nivel global. Por exemplo, nos Estados Unidos, mais de 60% da populacdo tem

excesso de peso, sendo que 30% sdo classificados obesos.

nao ha dados
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=165

Figura 6 - Mapa de consumo de gordura (g/pessoa/dia) por pais em 2001-2003 onde a média
mundial foi de 78 g/pessoa/dia'v.

1.3. Aimportancia do estudo das gorduras

O papel dos lipidos dos alimentos na nutricio humana é uma das mais importantes areas de
preocupacao e de investigagdo no campo da ciéncia nutricional. O resultado desta investigacdo
tem implicagdes para os consumidores, profissionais de saude e educadores, assim como para
os produtores de alimentos, processadores e distribuidores.

As gorduras sdao constituintes das margarinas, manteigas e molhos. Todos os alimentos,
naturalmente, possuem uma determinada quantidade de gordura, que varia com diversos
factores. Ainda assim, os alimentos transformados possuem muitas vezes quantidades
adicionais de gorduras. E o caso dos produtos de padaria, produtos lacteos, doces e
sobremesas, além dos ja referidos anteriormente (Figura 7).

© Microondas

Figura 7 - Alguns exemplos de alimentos transformados, que possuem elevadas quantidades de gordura
adicionada.
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Os dleos/gorduras que existem na natureza sdo misturas de substancias diferentes, que tém
como caracteristica comum serem insolUveis em dgua. Podem considerar-se 3 classes de
lipidos especialmente importantes na alimentagdo: os fosfolipidos (constituintes das
membranas celulares), o colesterol (faz parte do grupo dos esterdis) e os triglicéridos (ou

triacilglicerdis) que sdo os mais abundantes em todos os tipos de éleos ou gorduras.

O tecido adiposo, onde se acumulam as substancias lipofilicas (lipossoltveis) do organismo, foi
considerado, durante muito tempo, apenas uma reserva energética, sem funcdes activas. Mais
recentemente, verificou-se que este tecido tem, entre outras, fung¢des hormonais que
sinalizam vdrias ac¢bes, como por exemplo a nivel do controlo de aglcar no sangue,
influenciando o aparecimento e controlo da diabetes. E, por isso, que os teores de gordura
podem afectar varias fun¢cdes do organismo. Parece consensual que o aumento de tecido
adiposo abdominal (a volta da cintura) esta associado com um maior risco de desenvolvimento
de doenca cardiaca, acidentes vasculares cerebrais (AVC), diabetes, doenga da vesicula biliar e
alguns tipos de cancro. O tecido adiposo também colabora na regulacdo da temperatura
corporal, e ao mesmo tempo envolve os drgidos (como o corag¢do e os rins), protegendo-os dos
choques.

Cada grama de gordura ingerida fornece 9 kcal (o alcool 7 kcal e os hidratos de carbono e
proteinas apenas 4 kcal), sendo esta essencial como fonte de energia. E ainda fonte de
substancias bioactivas, lipossoluveis, com actividade metabdlica, como é o caso das vitaminas
A, D, E e K. Como tal, é fundamental a sobrevivéncia da espécie humana. No organismo as
gorduras desempenham ainda fungdes estruturais, por fazerem parte das membranas
celulares.

Na alimentacdo (alimentos cozinhados) as gorduras sdo fundamentais para o sabor e textura,
melhorando as caracteristicas organolépticas do alimento, tornando-o fonte de sabor e prazer.
Outra vantagem, e devido a sua densidade energética, criam uma sensacdo de saciedade
durante mais tempo. Por outro lado, a sua presenca evita que as proteinas sejam usadas como
fonte de energia.

Em conclusdo, as gorduras devem fazer parte da alimentacdo humana, mas em proporcoes
adequadas. De acordo com as recomendacdes devem ser ingeridos teores de gordura na
ordem dos 25-30% das calorias ingeridas. O total de calorias fornecido pelas gorduras é depois
distribuido pelas diferentes classes de acidos gordos (saturados, mono e polinsaturados)®.

Varios componentes organicos, como os hidratos de carbono, as proteinas e os acidos
nucleicos sao identificados pela presenga comum de um grupo funcional, o que ndo acontece
com os lipidos. Estes incluem diversos tipos de grupos funcionais nas suas moléculas: ésteres,
amidas, alcoois, fosfatos, acetatos, entre outros. A classificagdo como lipido baseia-se na sua
solubilidade em solventes organicos (apolares ou de baixa polaridade), como é o caso do
tolueno, dioxano, éter de petréleo e tetracloreto de carbono. Por sua vez, sdo também
insoliveis em agua (triacilglicerdis) ou apresentam anfipatia, ou seja, possuem uma parte
hidrofébica e outra hidrofilica (a cabega dos fosfolipidos é hidrofilica e as caudas sdo

hidrofébicas, permitindo a formacdo da bicamada fosfolipidica).

De acordo com a figura 8, os lipidos também podem ser classificados como hidrolisaveis ou
nao hidrolisaveis. Os primeiros, por clivagem hidrolitica, decompdem-se em duas ou mais
moléculas simples, quando em presenca de um 4acido, uma base ou uma enzima digestiva.
Todos os lipidos hidrolisaveis contém, pelo menos, um grupo éster, sendo que alguns também
contém grupos amida, fosfato ou acetato. Os segundos ndo sofrem clivagem hidrolitica.
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Os lipidos hidrolisaveis sdo constituidos pelos triacilglicerdis, ceras, glicerofosfolipidos e
esfingolipidos e todos eles incluem na sua composicao acidos gordos. Os nao hidrolisaveis
incluem os esterdis, eicosandis e vitaminas lipossoluveis’.

Lipidos hidrolisaveis

| Triacilglicerdis | | Ceras | | Glicerofosfolipidos | | Esfingolipidos |

| Gorduras ” Oleos | | Esfingofosfolipidos | | Esfingoglicolipidos |

Lipidos ndo hidrolisaveis

Esterdis Eicosanois Vitaminas lipossoluveis

Figura 8 - Classifica¢do dos lipidos.

Tal como referido anteriormente, existem trés tipos de substancias lipidicas especialmente
importantes na alimentacao: os fosfolipidos, o colesterol e os triglicéridos.

Os fosfolipidos fazem parte das membranas das células dos seres vivos, sendo os principais
constituintes dos neurdnios. As membranas celulares s3o responsaveis pela formagao de uma
fronteira que separa o meio exterior do interior. Os fosfolipidos sdo essenciais no fluxo de
substancias para o interior das células — os nutrientes celulares — e na saida de substancias
produzidas pelas células para o meio envolvente. S3o pouco abundantes na alimentagao,
sendo os maiores fornecedores as visceras, a gema de ovo e a soja.

Os mais comuns sdo os glicerofosfolipidos, compostos por dois acidos gordos e um grupo
fosfato ligados a uma molécula de glicerol por ligacdo éster, a semelhanca do que acontece
com os triacilglicerdis.

Existem também os esfingolipidos (possuem apenas um dacido gordo) e utilizam a esfingosina
em vez de glicerol. No entanto, nem todos os esfingolipidos possuem um grupo fosfato, pelo
gue nem todos sdo considerados fosfolipidos. A presenca do grupo fosfato, um grupo polar,
nestas moléculas confere-lhes uma caracteristica muito importante: em vez de serem
totalmente apolares como os triacilglicerdis, sdo anfipaticas, ou seja, possuem uma zona polar
e outra apolar. Assim, numa solucdo aquosa, as moléculas anfipaticas tendem a agrupar-se
para que as suas partes apolares ndo estejam em contacto directo com as moléculas de agua,
ficando os grupos polares em contacto com esta.

O colesterol é o esterol caracteristico dos animais (zoosterol) e € uma molécula essencial ao
corpo humano. Estruturalmente é a base de muitas outras substancias como a vitamina D, as
hormonas sexuais (por exemplo os estrogéneos) e os acidos biliares segregados pela vesicula
biliar. O colesterol do organismo humano pode ter duas origens: endégena, produzido pelo
proprio organismo, ou exégena, ingerido na dieta. Isto explica porque muitas pessoas ndo
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conseguem baixar os niveis de colesterol, mesmo tendo cuidado com a alimentacao, pois sdo

elas proprias que o produzem em excesso.

Frequentemente, refere-se que o colesterol plasmatico pode ser mau ou bom. Neste caso estd
a falar-se nas moléculas transportadoras do colesterol de e para a célula, as lipoproteinas. A
colesterol-HDL (lipoproteina de alta densidade) transporta o colesterol para o figado onde é
eliminado. A colesterol-LDL (lipoproteina de baixa densidade) é a responsavel pelo transporte
do colesterol do figado para as células. E por isso que os efeitos na satde sdo t3o diferentes: a
HDL é protectora do sistema cardiovascular, e a LDL aumenta o risco de doenca. A ingestdo de
colesterol é util, desde que moderada, embora o organismo tenha a possibilidade de produzir
o que faltar.

Os triacilglicerdis, também denominados por triglicéridos, correspondem a 90% da gordura
corporal. Todas as gorduras animais tais como a carne de vaca, porco e derivados, a manteiga
e os 6leos vegetais como o azeite, amendoim, e girassol, sdo constituidas por triacilglicerdis.
Estes podem ser simples ou mistos, conforme sejam compostos por apenas um tipo de acido
gordo ou diferentes acidos gordos e pelo comprimento da sua cadeia (figura 9).

0 0
[l Il

CH, — OH OH — C — R! CH,— C — R
| 0 | 0
[l Il

CH,— OH + OH—C — R? — CH,— C — R?
| ° | o
[l Il

CH, — OH OH — C — R3 CH,— C — R3

Acidos gordos Triacilglicerol

Figura 9 - Formagao do triacilglicerol por esterificagdao do glicerol com acidos gordos.

Com isto, sabe-se que cada triglicérido é constituido por trés moléculas de acidos gordos, que
podem variar no grau de insaturagdo (saturadas, monoinsaturadas ou polinsaturadas e trans —
capitulo desenvolvido mais a frente) e no seu tamanho (cadeia curta, média ou longa).

1.4. Acidos Gordos

Os acidos gordos sdo derivados de hidrocarbonetos compostos por um grupo carboxilico ( -
COOH) ligado a um radical alquilo de cadeia saturada ou insaturada. Tal como ja foi referido,
os acidos gordos sdo uma importante fonte de energia para as células, sendo estes
armazenados no tecido adiposo sob a forma de triglicéridos. Estes sdo também precursores
dos fosfolipidos e muitos outros lipidos com diversas fungdes. Direccionam algumas proteinas
para determinados locais do organismo por ligacdo covalente com estas e também funcionam
como hormonas e mensageiros intracelulares. Se os acidos gordos ndo estiverem ligados a
mais nenhuma molécula s3o designados por &cidos gordos livres 2.

As propriedades fisicas dos acidos gordos sdo maioritariamente determinadas pelo tamanho
da cadeia e pelo niumero de liga¢gdes duplas. Apesar de possuirem um grupo hidrofilico na sua
constituicdo, a maioria dos acidos gordos sdo insoluveis em dgua, devido a cadeia de carbonos.
A temperatura de fusdo varia de forma semelhante mas inversa: quanto maior for a cadeia e
menor for o nimero de ligacdes duplas, maior é a temperatura de fusdo. A razdo para este
comportamento prende-se com o empacotamento das moléculas. A cadeia alifatica dos acidos
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gordos saturados é, praticamente, linear e bastante mais flexivel do que cadeias que
apresentem ligacdes duplas, o que permite que as moléculas se disponham de maneira a
maximizar o nimero de interac¢des. Assim, quanto maior o numero de interac¢des entre as
moléculas, mais energia sera necessario fornecer ao sistema para quebrar estas liga¢des, o que
se traduz num aumento do ponto de fusdo. No caso dos acidos gordos insaturados, a presenca
de uma ligacdo dupla leva a uma tor¢do na cadeia, o que dificulta o empacotamento, e desta
forma, as interac¢des entre as moléculas sdo mais fracas. Assim, a conformacdo linear dos
acidos gordos saturados permite que estes interajam mais fortemente uns com os outros. Pelo
contrario, os acidos gordos insaturados apresentam um empacotamento ndo tdo perfeito, e

por isso, as interac¢des sdao mais fracas .

(b)

(a)

Figura 10 - Diferencas de empacotamento de acidos gordos saturados (a) e de uma mistura de acidos gordos
saturados e insaturados (b).
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Assim, torna-se facil compreender a verdadeira importancia destes elementos para a saude e
para a manutencdo do equilibrio e funcionamento corporal. Os acidos gordos sdo produzidos
por condensacdao de unidades malonil-CoA. Assim, uma unidade acetilo e outra malonilo
conjugam-se, formando um fragmento de quatro carbonos, que é posteriormente reduzido,
desidratado e novamente reduzido, formando um carbonil-Butiril CoA. Seguidamente um
grupo malonilo activado condensa-se com a unidade butirilo. O processo repete-se até a

formac3o do acido gordo™ *. A figura 11 ilustra todo o processo referido anteriormente.

A cadeia alifatica dos acidos gordos pode variar entre 2 e 36 carbonos. No entanto, os acidos
gordos predominantes tém um numero par de dtomos de carbonos, e maioritariamente com
14, 16, 18 ou 20. Os acidos gordos podem ser classificados como saturados ou insaturados,
dependendo da presenga ou nao de ligacGes duplas C-C. Assim, se um determinado acido
gordo apresentar uma ou mais ligacGes duplas, este sera classificado como insaturado ou
polinsaturado (se tiver mais que uma), enquanto um que ndo apresente qualquer ligacdo
dupla sera saturado (figura 12).

Cadeia
C 5 (_/ Monoinsaturada

Cadeia
/
(— Polinsaturada

Figura 12 - Exemplos de cadeias saturadas e insaturadas’.

A classificagdo destes compostos é feita de acordo com o comprimento da cadeia carbonada, o
numero, a posicdo e a configuragdo das ligagbes duplas. Existem duas nomenclaturas
diferentes para designar os acidos gordos. E frequente dar prioridade a localizac3o da ligagdo
dupla mais préxima do grupo terminal metilo. As férmulas dos acidos gordos apresentam-se,
normalmente, de forma simplificada, segundo a férmula n;:n,n;, indicando n; o numero de
atomos de carbono, n, o numero de ligagdes duplas e nz o nimero do atomo de carbono entre
o grupo terminal metilo e a primeira ligagao dupla. Assim, por exemplo, o 4cido oleico, cuja
formula estrutural é CH,(CH,),CH=CH(CH,),COOH, também designado por Octadec-9-endico, é
descrito em nomenclatura abreviada por 18:1®9 (ou 18:1n9)’.

Desta forma é possivel distinguir os acidos gordos saturados, dos monoinsaturados e dos
polinsaturados.

Assim, os acidos gordos saturados ndo apresentam qualquer tipo de insaturagdo. Constituem
entre 10 a 40% do total de acidos gordos dos lipidos naturais. Os mais abundantes nos tecidos
animais e vegetais sao compostos por 14, 16 e 18 dtomos de carbono, embora todos os
homdlogos pares e impares com 2 a 36 atomos de carbono ja tenham sido encontrados na
natureza sob a forma esterificada. Como ja foi referido anteriormente, estes apresentam uma
temperatura de fusao relativamente elevada, quando comparados com os restantes e sdo os
responsaveis pela rigidez das membranas celulares™. A ingestdo de &cidos gordos saturados
eleva os niveis de colesterol e de triglicéridos no sangue. Os alimentos que os contém sdo
principalmente as carnes, visceras e derivados (enchidos, patés, toucinho), o leite, o queijo
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gordo e as gorduras lacteas (manteiga e nata). Também estdo presentes nas gorduras do c6co

e no 6leo de palma.

Os acidos gordos monoinsaturados, com apenas uma ligacdao dupla, constituem uma parte
significativa dos lipidos naturais. Normalmente a ligagdo dupla é na forma cis, embora em
alguns também apareca na forma trans, principalmente em ruminantes. Tanto nos animais
como nas plantas, os acidos gordos monoinsaturados mais abundantes sdo os compostos de
cadeia linear com 18 ou 16 atomos de carbono, sendo possivel encontrar analogos
esterificados desde 10 a 36 atomos de carbono™. O &cido oleico (C18:1) é o principal
representante desta classe e é fornecido pelo azeite. Também estd presente em grande
quantidade no abacate e nos dleos alimentares, estando presente em todos os lipidos em
valores variaveis.

Os 4cidos gordos polinsaturados contém mais do que uma insaturagdo. Estes acidos gordos
com ligagdes cis ndo conjugadas, separadas por um grupo metilo, sdo abundantes em todos os
organismos. O numero de ligacdes duplas varia de organismo para organismo, embora nas
plantas o numero de ligacdes duplas raramente excede as trés. Nas algas e animais podem ir
até 6 ligacbes duplas. As principais familias sdo os derivados do acido linoleico (9-cis, 12-cis-
octadecadiendico, o principal representante dos acidos gordos omega 6) e do acido a-
linolénico (9-cis, 12-cis, 15-cis-octadecatriendico, o principal representante dos acidos gordos
Omega 3). Estas duas familias sdo designadas, sinteticamente, por n-6 e n-3 respectivamente,
devido ao facto da primeira insaturacao aparecer no carbono 6 e 3 contados a partir do grupo
metilo terminal. Estes acidos gordos estdo maioritariamente presentes nos 6leos vegetais (n-6)
e em alguns peixes (n-3), sendo responsaveis pelo controlo dos niveis de colesterol total e de
triglicéridos no sangue, diminuindo a probabilidade de formacdo de coagulos nas artérias™”’.

Tendo em conta que a grande maioria dos animais ndo conseguem produzir o acido linoleico e
a-linolénico, compreende-se que estes devam ser componentes essenciais da dieta’®. A
propor¢do de acidos gordos das familias n-6/n-3 é, igualmente, um factor importante na
manutenc¢do da saude. Existem evidéncias substanciais, de que o aumento do consumo de
acidos gordos n-3 previne doencgas cardiovasculares e que o consumo excessivo de acidos
gordos n-6, em detrimento dos n-3, promove o aparecimento de doencas crdnicas. Foi
demonstrado que os acidos gordos n-3 afectam beneficamente a funcdo das células envolvidas
no processo arteriosclerético; por um lado, modificam os produtos resultantes dos
ecosandides na via da cicloxigenase e da lipoxigenase; por outro, reduzem a produgdo de
citoquinas proé-inflamatdrias e o factor de crescimento plaquetdrio, o que em conjunto previne
a formagdo da placa de ateroma®’.

Se, por um lado, os acidos gordos sdo essenciais ao individuo, por outro podem estar
associados a diversos tipos de doenca, quando ingeridos de forma desproporcionada. Assim, a
OMS estabeleceu os valores recomendados para a ingestdo dos diversos tipos de gordura, os
quais estdo detalhados na tabela 1.
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Tabela 1 - Percentagem recomendada para a ingestao diaria dos diferentes acidos gordos, expressa em

percentagem total de energia ingeridaz.

Gordura total <15-30%
Acidos gordos saturados <10%
Acidos gordos polinsaturados n-6 <5-8%
Acidos gordos polinsaturados n-3 <1-2%
Acidos gordos trans <1%

Tal como ja foi referido, a classificacdo dos acidos gordos insaturados baseia-se no nimero de
ligagdes duplas. Denominados mono ou polinsaturados, pertencem a diferentes séries,
definidas pela localizacdo da primeira ligacdo dupla na cadeia de carbono a partir do grupo
terminal metilo, identificada pela letra @ ou n. Assim, estes acidos gordos podem pertencer a
série -3, -6 e ®-9 ou n-3, n-6 e n-9.

Os 4acidos gordos nutricionalmente mais importantes da série ®-3 sdao os acidos a-linolénico
(ALA, C18:3), eicosapentaendico (EPA, C20:5) e docosahexaendico (DHA, C22:6). O interesse
por estes acidos gordos surgiu em 1970, quando da observacdo de um grupo de Esquimés da
Gronelandia, com um consumo didrio e elevado de peixe. Estes apresentavam baixa incidéncia
de doenga coronaria e uma baixa concentracdo de lipidos e lipoproteinas plasmaticas,
verificando-se que as alteracBes ndo estavam relacionadas com factores genéticos, mas
ambientais, e provavelmente relacionados com a dieta daquela populacdo?°.

1.4.1. Acidos gordos essenciais

Os acidos gordos m-3 estdo relacionados com a redugdo moderada do teor de triglicéridos
plasmaticos, por diminuirem a actividade de diacilglicerolaciltransferase, enzima implicada na
sintese hepdtica de triglicéridos. Além disso, pelo facto de estarem relacionados em
importantes vias regulatdrias transcricionais, influenciam a sintese da lipoproteina lipase.
Actuam na regulacdo da lipogénese, conjuntamente com receptores nucleares e factores de
transcricdo. Desta forma, aumentam a oxidacdo de acidos gordos, diminuem a resisténcia a
insulina e interferem no metabolismo hepético da glicose?.

Os acidos gordos das séries ®-3 e -6 sdo precursores das prostaglandinas e leucotrienos,
envolvidos em processos de coagulagdo e inflamagdo, respectivamente (figura 13). Os ®-6
participam na sintese de compostos com acg¢do inflamatdria, mas na presenga de ®-3 esses
compostos ndo tém essa ac¢do, havendo competicdo na cadeia.

,

Através das dessaturases, o acido linoleico é convertido a araquiddnico e o a-linolénico a
eicosapentaendico. O 4cido araquiddnico é o precursor das prostaglandinas E2 (PGE2),
leucotrienos B4 (LTB4), os quais sdo importantes eicosandides pré-inflamatérios, e o
tromboxano A2 (TXA2) que é um potente vasoconstritor e agregador plaquetdrio. Na outra via,
o acido eicosapentaendico é convertido em prostaglandinas E3 (PGE3), leucotrieno B5 (LBT5) e
o tromboxano A3 (TXA3), com acgles anti-inflamatdrias e antitrombdticas. Assim, os ®-3 e ®-6
competem por enzimas em vias metabdlicas comuns. O acido araquiddnico (C20:4 n-6) é
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também precursor da sintese de epodxidos, potentes vasoconstritores, e responsaveis pelo
aumento do depdsito de célcio nas células endoteliais.

Série o6 Série »-3
Acido linoleico Acido alfa-linolénico
(18:2, »-6) (18:3, ®-3)
Dessaturases
Acido gama-linolénico Acido estearidonico
(18:3, »-6) (18:4, ®-3)
Elongases
Acido araquidonico Acido eicosapentaendico
(20:4, »-6) (20:5, ®-3)
Acido docosa-hexaenoico
(22:6, ®-3)
Via das cicloxigenases Via das lipoxigenases
Acido araquidonico Acido eicosapentaenoico
(20:4, m-6) (20:5, »-3)

p G’EZ/ \::Az Acido d(gc;;iz?;;aenmoo
Y |\

Tetraenoico leucotriene PGE3 TXA3

(LTB4)
Pentanoico leucotrienes

(LTBS)

Figura 13 - Efeitos dos acidos gordos araquiddnico e eicosapentaendico sobre a activagdo/ inibi¢do da produgio de
mediadores inflamatérios *

Os acidos gordos eicosapentaendico (EPA, C20:5) e docosahexaendico (DHA, C22:6), da série
w-3, estdo presentes na gordura dos peixes de aguas frias e profundas. Pode-se referir que ndo
sdo essenciais aos humanos pelo facto de serem sintetizados a partir do acido a-linolénico.

Em suma, a ingestdo adequada das duas séries de acidos gordos (®-3 e ®-6) garante o
equilibrio necessario ao controlo dos processos da coagulacdo e da inflamagdo®.

1.4.2. Acidos gordos trans

Um outro tipo de acidos gordos, bastante importante na alimentagdo humana, inclui os acidos
gordos trans. Estes sdo isdmeros geométricos de acidos gordos cis, apresentando a mesma
forma molecular, mas diferenciando-se na sua estrutura. Na ligacdo dupla trans, os dois
atomos de hidrogénio estdo ligados aos de carbono, localizados em lados opostos da cadeia,
formando uma molécula linear, mais rigida, semelhante a de um acido gordo saturado.
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A configuracdo trans do acido oleico é o acido elaidico, originado principalmente no processo
de hidrogenacdo industrial de lipidos insaturados. Os d&cidos gordos trans podem ser
sintetisados a partir da fermentacao de bactérias no rimen de ruminantes, sendo encontrados
na carne e derivados e no leite’. S0 produzidos também por hidrogenacdo catalitica,
processo que se aplica aos dleos vegetais, com o objectivo de conferir maior consisténcia. A
principal fonte de isémeros trans na dieta é a gordura vegetal hidrogenada, utilizada
industrialmente na producdo de biscoitos, bolachas recheadas, nuggets, gelados, tortas e
alimentos comercializados em restaurantes "fast-food". Embora estes acidos gordos sejam
abundantes em alguns cremes para barrar, representam apenas 10% do consumo total de
gorduras trans, sendo os alimentos industrializados a sua maior fonte.

O consumo de acidos gordos trans estad associado ao aumento dos niveis de colesterol (tal
como a ingestdo de acidos gordos saturados), apresentando um efeito adverso adicional na
reducdo da HDL”.

Os 4acidos gordos trans, por diminuicdo da producdo de proteinas estimuladoras da acilacdo
(ASP) aumentam os niveis de acidos gordos livres na circulacdo. Estas proteinas relacionam-se
com a captacdo de triglicéridos pelo adipécito e a sua redistribuicdo. Além disso, as ASP agem
sobre a captacdo da glicose, independentemente da ac¢ao da insulina. Assim, a sua diminuicdo
no plasma, provocada pelos acidos gordos trans, poderia contribuir indirectamente para a
resisténcia periférica a accdo da insulina®®. Estas substancias ainda elevam o risco de doenca
cardiovascular pela sua accdo sobre factores de risco e também por accdo directa no
endotélio. Provocam lesdo e morte deste por induzirem apoptose em células humanas por
activacdo da via das caspases”’.

1.4.2.1. Acido linoleico conjugado (CLA)

Um dos acidos gordos mais importantes dentro da categoria dos acidos gordos trans é o acido
linoleico conjugado (ou CLA — figura 14). O CLA corresponde a um conjunto de isémeros de
acidos gordos que ocorre, naturalmente, na carne de ruminantes. E o termo usado que
permite descrever uma mistura de isémeros posicionais (7,9-; 8,10-; 9,11-; 10,12- ou 11,13-) e
geomeétricos (cis-cis; cis-trans; trans-trans ou trans-cis) do acido linoleico®.

O CLA tem o mesmo comprimento da cadeia do acido linoleico (18 atomos de carbono), mas
com ligagGes duplas conjugadas (separadas por apenas um carbono). De todos os isomeros
existentes, o ¢9, t11 (acido ruménico) é o predominante, correspondendo a pelo menos 60%
do total de CLA da carne®. Sabe-se que existem cerca de 24 isémeros do CLA na gordura
animal *°, em diferentes propor¢des nos diferentes alimentos. E o caso do t10, c12 presente no
leite e seus derivados®'. Na figura 15 estd esquematizada a biossintese do CLA.
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CLA - trans10, cis12

CLA - cis9 ,trans11

. . 2 e iz . . . . 32
Figura 14 - Estrutura dos isdmeros maioritarios do acido linoleico conjugado™.

— —
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\ a-linolenic acid
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Figura 15 - Biossintese do C18:2, c9,t1128.

Na figura 15 esta esquematizada a biossintese do CLA. Este é produzido, principalmente, no
ramen, por isomerizagdo ou bio-hidrogenacdo de acidos gordos polinsaturados por bactérias.
Pode igualmente ser produzido no tecido adiposo e na glandula mamaria, por dessaturacdo de
acidos gordos trans. No rumen existem varios microrganismos, entre eles a bactéria
Butyrivibrio fibrisolvens que, por expressdao das enzimas linoleato isomerase e CLA redutase,
tem a capacidade de isomerizar as ligagbes duplas cis dos acidos gordos polinsaturados,
formando liga¢Bes conjugadas cis/trans. Estas reac¢des vdo originar o acido trans-vacénico
(C18:1, t11), o qual sera posteriormente hidrogenado a acido estedrico, por outras bactérias
do rumen. Nesta reacgao o isdmero 9, t11, esta presente como intermedidrio. A sintese
endodgena de CLA ocorre por acgao da A9-dessaturase que promove uma dessaturagao no A9
do acido trans-vacénico (C18:1, t11) que passa a C18:2,c9, t11°. Apesar da sintese enddgena
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ocorrer tanto em ruminantes como em ndo ruminantes, a disponibilidade do &acido trans-
vacénico é maior nos ruminantes, devido a bio-hidrogenacdo no rimen®:. Entre os ndo
ruminantes que apresentam este tipo de biossintese encontra-se o homem. No entanto, a
fonte predominante de CLA parece ser a ingestdo de carne e produtos carneos, bem como

leite e derivados™.

Ao acido linoleico conjugado tém sido atribuidas diversas propriedades benéficas:
anticarcinogénica, antiaterogénica, antidiabética, modeladora do sistema imunitario, do
metabolismo dsseo e reguladora da quantidade de tecido adiposo corporal®. Muitas destas
propriedades encontram-se comprovadas em animais e algumas tém sido exploradas nos
humanos, especialmente na reducdo de peso™.

No que respeita a prevencao da carcinogénese, pensa-se que o CLA actue por inibicdo da
producdo de prostaglandinas. H4 estudos que observam o aumento da expressdo da
cicloxigenase (COX) e a produgao aumentada de prostaglandinas (PG) em casos de carcinoma
colo-rectal. Foi igualmente descrito que ratos com mutag¢des na COX-2 e humanos tratados
com inibidores da COX-2 apresentavam uma reducdo na producdo de PG, o que parece estar
relacionado com a inibicdo do desenvolvimento deste tipo de cancro. Como o CLA e o 4cido
linoleico partilham o mesmo sistema enzimatico para o alongamento da cadeia e
dessaturacdo, ao aumentar o teor de CLA, ocorre a diminuicdo dos metabolitos do acido
linoleico. Assim, diminui a quantidade de araquidonato, um substrato para a COX e para a
lipoxigenase, o que resulta na diminui¢do dos eicosandides. Os receptores eicosandides
controlam a libertacdo de segundos mensageiros envolvidos na proliferacdao, diferenciacao
celular e apoptose. A super-expressdo da COX-2 inibe a apoptose, o que vai levar ao
crescimento e diferenciacdo exagerado das células, culminando em carcinogénese. Para além
da hipdtese do efeito anticarcinogénico dos CLA se dever a inibicdo da sintese de eicosandides,
existe ainda a possibilidade deste efeito estar relacionado com a modulagdo dos
biomarcadores sensiveis aos acidos gordos, como é o caso das PGE2 (prostaglandinas E2) e
tromboxanos™.

Segundo estudos efectuados®®, o CLA exerce a sua funcdo imunomoduladora devido a ac¢do
sobre os macréfagos, factor de necrose tumoral-a (TNF-a) e interleucina 6 (IL-6). Estudos em
ratos, levados a cabo pelo mesmo autor, mostraram a diminuicdo do nivel basal destes 3
parametros. Quando em comparagdo com os grupos de controlo, verificou-se ainda o aumento
das imunoglobulinas IgA, 1gM e IgG.

Outra vertente dos CLA, amplamente explorada, é a sua relagdo com a redugdo de peso.
Embora muitos estudos tenham ja demonstrado que a suplementag¢do da dieta com CLA reduz
o ganho de peso, a deposicao de gordura e o teor de gordura corporal em animais em
crescimento, o mecanismo pelo qual isto ocorre ainda n3o foi totalmente explicado®’. Alguns
estudos demonstram que a redugdo do teor de gordura do organismo esta relacionada com a
diminuicdo no tamanho dos adipdcitos, resultado da inibicdo da diferenciagdo dos pré-
adipdcitos em adipdcitos. Este mecanismo, associado com o aumento da lipoproteina lipase
parece ser a causa da diminui¢do da deposi¢ao de gordura corporal. Como esta lipoproteina é
responsavel pela transformacdo dos triglicéridos em dacidos gordos, pode-se dizer que, para
além de reduzir o peso, o CLA baixa os niveis de triglicéridos, de lipoproteinas de muito baixa
densidade (VLDL) e de lipoproteinas de baixa densidade (LDL)*.

Pela acgdo benéfica do CLA no organismo e pelo facto de ser obtido, principalmente, através
da dieta, torna-se importante conhecer os alimentos em que se encontra. A tabela 2 indica o
teor em CLA, em diferentes géneros alimenticios, animais e vegetais. Como se pode observar,
os alimentos animais sdo, sem duvida, os mais ricos, ocupando a carne de bovino um lugar de
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destaque. Isto, conjugado com todas as func¢des bioldgicas acima apresentadas, da-nos uma
ideia do forte potencial benéfico da carne.

Tabela 2 - Teor em CLA de alguns alimentos animais e vegetais39

CLA Cis 9,trans 11
(mg/ g gordura) (%)
Carne
Bovino 2,9-4,9 79
Carneiro 5,6 92
Frango 0,9 84
Porco 0,6 82
Salmao 0,3 ND
Leite
Vacas Leiteiras 5,5 92
Oleos vegetais
Girassol 0,4 38
Azeite 0,2 47

ND — N3o Detectavel

O estudo da composicdo em 4dcidos gordos utiliza a cromatografia gasosa. Assim,
seguidamente, faz-se uma pequena referéncia a este método de analise.

1.5. Cromatografia Gasosa

A Cromatografia Gasosa (CG) é uma técnica de separagdo e andlise de misturas de substancias
volateis, na qual os componentes a serem separados sao distribuidos entre duas fases: a fase
estaciondria e a fase mével. E uma técnica amplamente usada em andlises quantitativas e
qualitativas de espécies quimicas, sendo utilizada também para determinar constantes
termoquimicas, tais como calores de solugdo e de vaporizagao, pressdo de vapor e coeficientes
de actividade. O método consiste, inicialmente, na introdugdao da amostra numa corrente de
gas inerte, normalmente hidrogénio, hélio, azoto ou argon (fase movel). Este fluxo de gas onde
a amostra se encontra vaporizada passa pela coluna. Aqui, os componentes da amostra
deslocam-se a velocidades influenciadas pelo grau de interac¢do de cada componente com a
fase estaciondria. Assim, as substdncias que apresentam a maior interaccdo com a fase
estacionaria sdo retidas por mais tempo, sendo separadas, consequentemente, daquelas que
apresentam menor interaccdo. A medida que as substancias eluem da coluna sdo
quantificadas por um detector.

Neste caso em particular, o detector utilizado foi o FID (detector de ionizacdo de chama). Este
consiste numa chama de hidrogénio/ ar e num prato colector. A chama resultante fica contida
entre dois eléctrodos polarizados por uma voltagem constante. Como a chama de hidrogénio
forma poucos ides, torna-se um mau condutor eléctrico, sendo fraca a corrente que passa
entre os eléctrodos. Ao eluir um composto organico, este é queimado, sendo formados iGes na
chama, passando esta a conduzir corrente eléctrica. A corrente eléctrica aqui gerada (na
ordem dos pA) é amplificada e transformada num sinal cromatografico.

18




Implementagdo e validacao de um método de avaliacao do perfil de acidos gordos e do teor
de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

Figura 16 — Principio da cromatografia gasosa.

Existem dois tipos de cromatografia gasosa: a cromatografia Gas-Soélido (CGS) e a
cromatografia Gas-Liquido (CGL). A cromatografia Gas-Sélido baseia-se na fase sélida
estaciondria, na qual a retencdo das substancias analisdveis é a consequéncia da absorcdo
fisica. A cromatografia Gas-Liquido é util para separar ides ou moléculas dissolvidas num
solvente. Se a solucdo da amostra estiver em contacto com um segundo sdélido ou fase liquida,
os diferentes solutos interagem com a outra fase em diferentes graus, devido as diferencas de
adsorcdo, intercambio de ides, particdo, ou tamanho. Estas diferencas permitem que os
componentes da mistura se separem, usando estas diferencas para determinar o tempo de
retencdo dos solutos através da coluna™.

19



Implementagdo e validacao de um método de avaliacao do perfil de acidos gordos e do teor
de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

2. Parte Experimental

Tal como foi referido no capitulo do enquadramento, o objectivo principal deste trabalho foi
implementar e validar um método para determinacdao da composicdo em d&cidos gordos
presente em determinada matriz alimentar. Este novo método permite calcular o teor em
acidos gordos presentes e dai deduzir o teor em acidos gordos saturados, monoinsaturados e
polinsaturados, assim como a quantidade de gordura que a amostra possui.

O método usado, actualmente, no laboratério é um método mais rudimentar, no qual a
gordura da amostra é extraida com solventes apropriados e, posteriormente, tratada por
metilagdo alcalina. Os acidos gordos sdao entdo transformados em ésteres metilicos e
finalmente analisados por cromatografia gasosa com detector de ionizacdo de chama, GC-FID.
E de salientar que este método n3o permite a quantificacdo da matéria gorda e também n3o é
muito viavel quando se pretende fazer a determinacdo dos acidos gordos dmega 3 e 6, uma
vez que parte deles sdo degradados numa fase intermédia do processo (fase da secagem,
figura 17).

Primeiramente serd apresentado o método ja utilizado no laboratério, sob a forma de
flowsheet. Este formato permite uma percepcdo rapida daquilo que, efectivamente, é
realizado. Depois de uma breve abordagem ao método utilizado, até ao momento, serd
apresentado todo o procedimento detalhado do novo método para determinagdo de acidos
gordos.

2.1. Método corrente de avaliacdo dos dcidos gordos em alimentos

Com o método usado na Silliker até ao momento, para a determinacdo do teor de &acidos
gordos, algumas amostras necessitam de sofrer a extraccdo da gordura. As etapas dessa
extraccao estdo ilustradas na figura 17. Podem usar-se varios métodos de extraccdao da matéria
gorda. Para tal recorre-se a norma francesa NF V03-030. S6 depois de obtida a gordura é que é
possivel determinar a composi¢gdao em acidos gordos.

Tal como é possivel verificar na figura 17, nas matrizes leites e produtos lacteos, a extrac¢do da
gordura é efectuada em ampola de decantagdo com recurso a vdarios solventes (ponto 1.); nas
amostras cujos lipidos sdo de dificil extrac¢do recorre-se a uma mistura de n-hexano e
isopropanol, como é o caso do pescado, ovos e produtos horticolas (ponto 4.); a extracgdo das
restantes amostras é efectuada com éter dietilico (ponto 4). De seguida, todas as amostras sdo
filtradas e sujeitas a evaporagdo do solvente em evaporador rotativo. Se a amostra em estudo
ja é um dleo ou gordura, ndo é necessario proceder a extracgdo da gordura (ponto 2. e 3.)
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Figura 17 - Flowsheet relativo aos diferentes métodos para a extrac¢do da gordura, consoante o tipo de amostra.

Consoante o tipo de amostra é escolhido o solvente apropriado para usar no cromatégrafo (n-
heptano para gorduras lacteas e azeites e isoctano para as restantes). Depois de se agitar a
solucdo, adiciona-se em todos os casos o reagente de metilagdo que permite a formacao dos
ésteres metilicos, compostos suficientemente volateis para serem analisados por GC-FID.
Depois desta etapa estar concluida, procede-se a sua introdugdo no sistema cromatografico,
de modo a que seja possivel determinar a composi¢cdo em acidos gordos.

A figura 18 ilustra o procedimento que deve ser seguido para a preparacdo da amostra para

analise em GC-FID
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Figura 18 - Preparacao dos ésteres metilicos dos acidos gordos para posterior injec¢ao.

As determinagdes do teor de acidos gordos efectuadas, até ao momento, na SILLIKER Portugal,
S.A. sdo baseadas nas seguintes normas:

v Para produtos lacteos utiliza-se a Norma 1SO 15885;
v Para azeites usa-se o regulamento CE 796/ 2002;
v" Para as restantes amostras utiliza-se a NP EN ISO 5509:2003.

2.2. Implementagdo do novo método

A parte experimental desta Dissertacdo apresentada neste capitulo é descrita na forma de
procedimento a adoptar na empresa Silliker Portugal, para quantificacdo do teor de gordura e
determinacdo do perfil de acidos gordos em produtos alimentares. Assim, ndo tem o formato
tradicional de uma tese mas, de um documento Util para os técnicos analistas que tenham
como tarefa estas determinagdes.

2.2.1. Objectivo

Inicialmente, este procedimento estabelece a extrac¢do da gordura da amostra. Através de
uma metilagdo, os acidos gordos que a constituem sdo transformados em ésteres metilicos
(FAME). Por fim, os compostos sdo separados por GC-FID e quantificados usando um padrao
interno.

22



Implementagdo e validacao de um método de avaliacao do perfil de acidos gordos e do teor
de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

2.2.2. Campo de Aplicagdo

A metodologia descrita neste procedimento aplica-se a alimentos para humanos e animais.

2.2.3. Procedimento

2.2.3.1. Resumo do processo

Neste procedimento, a extrac¢do da matéria gorda é possivel através da aplicacdo de dois
processos. Inicialmente, é efectuada uma hidrélise (acida na grande maioria dos alimentos,
basica no caso dos produtos lacteos e a combinagao das duas no caso dos queijos, iogurtes e
alimentacdo infantil a base de leite), que permite a quebra das ligagdes quimicas. O pirogalol
(1,2,3-benzenotriol) é adicionado para minimizar a degradacdo oxidativa dos acidos gordos
durante a analise. Uma quantidade conhecida do triacilglicerol em C13:0 (tritridecanoato de
glicerilo) é adicionada como padrdo interno, a fim de quantificar os 4cidos gordos.
Seguidamente, a matéria gorda é extraida com éter dietilico e posteriormente metilada com
trifluoreto de boro em metanol (permite a formacdo de ésteres metilicos de acidos gordos).
Posteriormente, a mistura é injectada no sistema cromatografico e os acidos gordos
detectados por GC-FID. A identificacdo dos acidos gordos é possivel com a ajuda de uma
mistura padrdo, que da indicacdo da ordem de eluicdo dos acidos gordos presentes e permite
pelo método de adicdo confirmar o acido gordo em questdo. Os resultados expressam-se de
acordo com o produto alimentar. Finalmente, o teor de acidos gordos é convertido,
matematicamente, em triglicéridos e a soma destes corresponde ao valor da matéria gorda da
amostra inicial.

2.2.3.2. Aparelhos e utensilios
Material de laboratério de uso corrente, e nomeadamente:

- Balanca analitica, capaz de pesar com a aproximagdo de 0,1 mg (Sartorius BP 221 S — Max:
220g, d=0,1 mg).

- Cromatdgrafo gasoso equipado com detector FID (Hewlett Packard Plus +, hp 6890 Series, GC
System).

- Coluna capilar: Supelco SP-2560 (Supelco n? 24056) (100 m x 0,25 mm x 0,20 pum).
- Banho termostatizado com agitacdo (Julabo SW 22).

- Evaporador com corrente de azoto.

- Evaporador rotativo (Biichi Rotavapor R-210, banho: Blichi Heating Bath B-490).
- Banho de ultra-sons (Selecta).

- Vértex (Velp Scientifica).

- Frascos de Pirex de 100 mL com rolha.

- Tubos de vidro de 20 mL com rolha.

- Bal6es redondos de fundo plano de 100 mL com esmerilados 29/32.

- Pipetas Pasteur de vidro.

- Pipetas automaticas de 1, 5 e 10 mL.

- Pipetas de duplo traco de 1 e 2 mL.
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- Pipetas Eppendorf Multipette Plus.
- Viais para GC de 2 mL.

- Provetas

2.2.3.3. Reagentes
Todos os reagentes devem ser de qualidade analitica e a dgua deve ser desionizada.
- Acido cloridrico a 35%
- Etanol a 96%
- Eter dietilico
- Eter de petrdleo
- Amoniaco a 25%
- Sulfato de sodio anidro
- Cloroférmio
- Tolueno
- Metanol, qualidade de HPLC
- n-Hexano, qualidade HPLC
- Trifluoreto de boro, 20% em metanol
- Mistura de ésteres metilicos de acidos gordos:

- Sigma-Aldrich: Supelco C37 FAME Mix (47885-U)

- Tritridecanoato de glicerilo 99% (Triglicérido C13:0) (Sigma T3882).

Nota 1: Todos os reagentes acima mencionados devem ser manipulados na hotte por questées
de toxicidade.

2.2.4. Preparagdo das solugoes

2.2.4.1. Solucdo de dcido cloridrico a 25%

A partir da solugao comercial, preparar uma solugao de acido cloridrico a 25% num baldo
volumétrico de 1 L.

2.24.2. Solugdo padrdo de ésteres metilicos de dcidos gordos

Estes padrbes sdo usados para controlar os tempos de retencdo e permitir o cdlculo dos
factores de resposta relativos. A mistura destes padrdes com o padrdo interno (C13:0 FAME)
permite calcular a percentagem de acidos gordos e de matéria gorda na matriz.

O padrdo de calibragdo C37 é uma mistura de 37 ésteres metilicos de acidos gordos (C37).

No caso de ampola, partir a cdpsula e realizar a seguinte mistura num vial:
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- 180 uL de C37 puro;
- 450 pL de n-Hexano.

Conservacdo: 3 meses no congelador com etiqueta.

2.2.4.3. Solugédo de BF3a 7% em metanol
Para um baldo de 50 mL, medir 17,50 mL de BF; a 20% e completar com metanol.

Nota 2: Certifique-se que prepara a quantidade necessaria para a analise (2 mL/ amostra).

2.2.4.4. Solugdo de Padrdo interno (C13:0) a 6 mg/mL em cloroférmio

Para um baldo de 50 mL pesar precisamente 300 mg de C13:0. Dissolver em aproximadamente
40 mL de cloroférmio e agitar. Se necessario levar a solugdo ao banho de ultra-sons. Aferir o
volume com cloroférmio. Calcular a concentracdo obtida, tendo em conta a pureza do
reagente (indicada no certificado de analise).

Conservacdo: 1 semana no frigorifico com etiqueta.

Nota 3: Certifique-se que prepara a quantidade necessaria para a analise (2 mL/ amostra).

2.2.5. Técnica

2.2.5.1. Pré-Tratamento

Conforme a natureza da amostra é aplicado o tratamento mais indicado. A matéria gorda é
extraida apds a realizagdo de uma hidrdlise, que pode ser realizada em meio acido ou basico
consoante o tipo de matriz a analisar.

2.2.5.1.1. Tratamento dos alimentos em geral (excepto as matrizes indicadas nos
pontos 2.2.5.1.2 ao 2.2.5.1.6.)

Na balanga analitica pesar, para um shot de 100 mL (com anel de seguranca), a quantidade de
amostra necessdria de maneira a que a matéria gorda que esta contém nao seja superior a 200
mg. Registar a massa m;.

A tabela 3 indica a quantidade de amostra a pesar consoante o valor de matéria gorda que
esta contenha.

As massas apresentadas (tabela 3) sdo de titulo meramente indicativo. Caso o teor de matéria
gorda da amostra seja conhecido, aplicar a seguinte equacgao:
15

massa amostra(g) = o matéria gorda (equacdo 1)
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Tabela 3 — Quantidade de amostra a pesar consoante o teor de matéria gorda.

Teor de matéria gorda da amostra (%) Massa (g)
0-3 5-6
3-10 1-2
10-20 0,7-1
20-40 0,4-0,6
>40 0,2-0,3

A aplicacdo da equacdo 1 estima uma quantidade média de matéria gorda de
aproximadamente 150 mg em relacdo a massa da amostra pesada inicialmente.

Se a massa resultante da aplicacdo da equacdo for superior a 6 g, pesar 6 g da matriz a
analisar.

- Adicionar duas pequenas espatulas rasas de pirogalol (aproximadamente 100 mg).

- Na hotte, medir 2 mL de dgua desionizada e 10 mL de &cido cloridrico a 25% (solugdo 5.5.1)
com a ajuda de uma pipeta graduada.

- Com a ajuda de uma pipeta de vidro de duplo traco, medir 2 mL de solugdo de padrdo interno
(C13:0) (solugdo 2.2.4.4.). Tapar e agitar a mistura em vortex até a dispersao total da matriz.

- Introduzir as amostras num banho-maria cheio, com agitacdo automatica, durante 1 hora a
80 °C. Agitar manualmente duas vezes durante esta hora.

- Deixar arrefecer a temperatura ambiente e medir 10 mL de etanol a 96% com um
dispensador. Agitar.

2.2.5.1.2. Tratamento do leite liquido e do leite em p6
Na balancga analitica pesar, para um shot de 100 mL (com anel de seguranca):
- Leite em natureza: 3,0a 3,5 g.
- Leite em p6:0,5a 0,6 g.
Registar a massa m;.
- Ajustar duas pequenas espatulas rasas de pirogalol (aproximadamente 100 mg).

- Com a ajuda de uma pipeta de vidro de duplo traco, medir 2 mL de solucdo de padrao interno
(C13:0) (solugdo 2.2.4.4.).

- Na hotte, medir 4 mL de 4gua desionizada, com a ajuda de um dispensador, e 2 mL de
amoniaco a 25% com a ajuda de uma pipeta de vidro. Tapar e agitar a mistura em vértex até a
dispersao total da matriz.

- Introduzir as amostras num banho-maria cheio, durante 1 hora a 80 °C. Agitar a cada 10
minutos.
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]
- Deixar arrefecer a temperatura ambiente e medir 10 mL de etanol a 96% com um
dispensador. Agitar.

2.2.5.1.3. Tratamento de queijos, iogurtes e de alimentos infantis a base de leite
Na balanca analitica pesar, para um shot de 100 mL (com anel de seguranca):
- Queijo e alimentos infantis a base de leite: 0,5 a 0,6 g de matriz.
- logurte: 4,0 a 5,0 g de matriz.
Registar a massa m;.
- Ajustar duas pequenas espatulas rasas de pirogalol (aproximadamente 100 mg).

- Com a ajuda de uma pipeta de vidro de duplo traco, medir 2 mL de solucdo de padrao interno
(C13:0) (solugdo 2.2.4.4.).

- Na hotte, medir 4 mL de agua desionizada, com a ajuda de um dispensador, 2 mL de
amoniaco a 25% com a ajuda de uma pipeta de vidro e 2 mL de etanol a 96%. Tapar e agitar a
mistura em vértex até a dispersao total da matriz.

- Introduzir as amostras num banho-maria cheio, durante 30 minutos a 80 °C. Agitar a cada 10
minutos.

- Na hotte, deixar arrefecer a temperatura ambiente. De seguida, juntar 10 mL de acido
cloridrico a 35%, com a ajuda de um dispensador. Esperar que os vapores libertados
desaparecam. Voltar a colocar as amostras no banho-maria, durante 30 minutos para que a
digestdo da matriz seja completa, e agitar a cada 10 minutos.

- Deixar arrefecer a temperatura ambiente e medir 10 mL de etanol a 96% com um
dispensador. Agitar.

2.2.5.1.4. Tratamento de ovos

Na balancga analitica pesar, para um shot de 100 mL (com anel de seguranca), um dos seguintes
casos:

-2 g de gema de ovo.
-5 g de clara de ovo.
-1 g de ovo inteiro.
Registar a massa m;.
- Ajustar duas pequenas espatulas rasas de pirogalol (aproximadamente 100 mg).

- Com a ajuda de uma pipeta de vidro de duplo trago, medir 2 mL de solugdo de padrdo interno
(C13:0) (solugdo 2.2.4.4).

- Na hotte, medir 10 mL de acido cloridrico a 35% com a ajuda de uma pipeta de vidro. Tapar e
agitar a mistura em vértex até a dispersao total da matriz.

- Introduzir as amostras num banho-maria, cheio de dgua, durante 30 minutos a 100 oc. Agitar
a cada 10 minutos.

- Deixar arrefecer a temperatura ambiente e medir 10 mL de etanol a 96% com um
dispensador. Agitar.
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2.2.5.1.5. Tratamento de frutos secos

Na balanca analitica pesar, para um shot de 100 mL (com anel de seguranga) 0,2-0,3 g da
matriz. Registar a massa m.

- Ajustar duas pequenas espatulas rasas de pirogalol (aproximadamente 100 mg).

- Com a ajuda de uma pipeta de vidro de duplo traco, medir 2 mL de solucdo de padrao interno
(C13:0) (solugdo 2.2.4.4).

- Na hotte, medir 10 mL de acido cloridrico a 35% com a ajuda de uma pipeta de vidro. Tapar e
agitar a mistura em vértex até a dispersao total da matriz.

- Introduzir as amostras num banho-maria, cheio de agua, durante 1 hora e 30 minutos a 100
°C. Agitar a cada 10 minutos.

- Deixar arrefecer a temperatura ambiente e medir 10 mL de etanol a 96% com um
dispensador. Agitar.

2.2.5.1.6. Oleos e gorduras

Na balanca analitica pesar, directamente para um tubo de vidro de 20 mL com rolha, 0,1 g da
matriz. Registar a massa m.

- Com a ajuda de uma pipeta de vidro de duplo traco, medir 2 mL de solucdo de padrdo interno
(C13:0) (solugdo 2.2.4.4).

- Evaporar a secura numa corrente de azoto.

2.2.5.2. Extracgdo da matéria gorda

a) Medir 25 mL de éter dietilico, com a ajuda de um dispensador, para o shot de 100 mL que
contém a amostra. Agitar em vértex durante 1 minuto (evitar a agitacdo excessiva de modo a
gue nao se formem emulsdes persistentes).

b) Medir 25 mL de éter de petréleo, com a ajuda de um dispensador. Agitar em vértex durante
1 minuto, excepto para os leites que deve ser mantida durante 2 minutos.

c) Deixar repousar durante uma hora. Nesta etapa, a fase superior deve ser clara e limpida de
modo a que as duas fases possam ser separadas.

d) Lavar o sistema de extracgdo de vidro aspirando 50 mL de etanol, 50 mL de éter dietilico e
50 mL de éter de petrdleo. Estes devem ser rejeitados no final da lavagem.

e) Depois do sistema de extracgdo estar limpo, introduzir a pipeta do sistema de aspiragdo no
shot de 100 mL. Esta deve ficar com uma interface de 4 mm.

f) Aspirar a fase superior e depositar num baldo redondo de fundo plano de 100 mL (ter o
cuidado para ndo aspirar a fase aquosa).

g) Lavar a pipeta aspirando uma pequena quantidade de éter dietilico que se deposita no baldo
de fundo plano.

h) Lavar o exterior da pipeta com uma pequena quantidade de éter dietilico. Aspirar o solvente
utilizado e recolhé-lo no baldo redondo de fundo plano.
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]
i) Repetir as etapas a, b, ¢, d, e, f, g e h com mais 15 mL de éter dietilico e 15 mL de éter de
petrdleo. Voltar a reunir a fase éterea no mesmo bal3o.

j) Evaporar a secura a 40 °Cem evaporador rotativo.

k) Dissolver a gordura extraida em 2 mL de cloroférmio e 1 mL de éter dietilico, com a ajuda de
pipetas de vidro. Tapar e agitar de maneira a solubilizar a matéria gorda. Se necessdrio usar o
ultra-sons.

[) Transferir 2 mL da mistura para um tubo de 20 mL e evaporar a secura em corrente de azoto.

m) Verificar que ndo existem restos de dgua e que o residuo estd completamente seco.

2.2.5.3. Metilagdo dos dcidos gordos (formagdo de ésteres metilicos)
A matéria gorda extraida (ponto 2.2.5.2) adicionar:

- Com a ajuda de pipeta de vidro, medir 2 mL da solucdo de trifluoreto de boro a 7% e 1 mL de
tolueno. Levar ao banho de ultra-sons.

- Aquecer num banho-maria regulado a 100 °C durante uma hora. Agitar as amostras a todos
os 10 minutos. Terminado o tempo, deixar arrefecer até a temperatura ambiente (20-25°C).

- Adicionar 5 mL de dgua desionizada, 1 mL de n-hexano (com pipeta graduada) e 1 g de sulfato
de sédio anidro.

- Transferir a fase superior para um vial.

- Conservar os viais no frigorifico até ao momento da injec¢do no sistema cromatografico.

2.2.6. Condigcoes cromatogrdficas
Criar o método com as seguintes condi¢Ges cromatograficas:
- Coluna: SUPELCO SP-2560 (100 m x 0,25 mm ID, 0,2 um).
- Detector FID a 285 °C.
- Injector: split 45:1 a 225 °C.

- Forno: 100 °C (0 min); rampa 2 °C/ min até 204 °C (15 min); 3 °C/ min até 214 °C (10 min); 3
°C/ min até 240 °C (16 min).

- Modo de trabalho: Fluxo constante (0,8 mL/ min).
- Gas de transporte: Hélio.

- Volume de injecgdo: 1 pL.

- Tempo de andlise: 105 minutos.

- Viais de limpeza: A. n-Hexano; B. n-Hexano.

2.2.6.1. Andlise preliminar

Antes de iniciar a anadlise, injectar n-hexano nas mesmas condi¢des. Com esta injec¢do
pretende verificar-se que ndo existem picos que coincidam com os acidos gordos em estudo.
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Se aparecerem picos, efectuar injeccbes de n-hexano até que estes desaparecam (limpeza do
sistema). Caso estes persistam falar com o responsavel da unidade.

2.2.6.2. Sequéncia de andlise
Injectar no sistema cromatografico segundo a seguinte ordem:
- n-Hexano
- Mistura de padroes
- Material de referéncia
- Amostras
- Mistura de padroes
- n-Hexano

Se as matrizes a analisar forem superiores a 20, intercalar as injeccdes com a mistura de
padrdes a cada 20 amostras, para verificar/confirmar os tempos de retengo.
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3. Resultados e Discussdo

Neste capitulo serdao apresentados os resultados da validacdo do método de ensaio, relativos
guer aos acidos gordos componentes quer a matéria gorda. A seguir apresentam-se os
resultados obtidos na analise de diferentes matrizes (uma matriz de cada grupo referido no
subcapitulo 2.2.5 — um fiambre, um leite gordo, um queijo, um ovo com émega 3, um
amendoim e um dleo de girassol). Os resultados da composicdo em acidos gordos e do teor de
gordura, obtidos com o método implementado, serdo comparados com os obtidos pelo
método antigo (acidos gordos saturados, monoinsaturados e polinsaturados) e com os valores
obtidos pelo método gravimétrico, respectivamente.

Conforme ja referido, antes de se iniciar a andlise das amostras é necessario efectuar uma
injeccdo em branco, com n-hexano. Esta corrida permite verificar a existéncia ou nao de picos
gue possam interferir com injeccOes posteriores. Se eventualmente existirem picos, é
necessario efectuar a limpeza do sistema com corridas em branco, até que estes desaparegcam,
ou entdo fazer um condicionamento exaustivo da coluna (limpeza durante uma noite com o
gads de arraste). De seguida é fundamental a injeccdo da mistura de padrdes (C37 que
corresponde a uma mistura de 37 ésteres metilicos) que permite controlar os tempos de
retencdo (ver a figura 19) e calcular os factores de resposta (relagdo entre o acido gordo Cx e o
acido gordo C13:0 - tridecanoato de glicerilo), usado como padrdo interno em todas as
amostras

Assim, depois de efectuada a injeccdo da mistura de padrées, procede-se a identificacdo dos
picos (figura 19) com a ajuda do certificado de andlise (anexo A.1.) que também contém as
percentagens em massa de cada dcido gordo da mistura C37. Relativamente a construcdo da
tabela 4 efectua-se a transcricdo das percentagens das areas obtidas e posteriormente estes
resultados sdo convertidos para uma percentagem total de 100%. Com os dados fornecidos
pelo certificado de andlise sobre as percentagens em massa é possivel calcular a relacdo entre
a percentagem da area corrigida e a respectiva percentagem em massa da mistura (Ki). Com
esta relagdo torna-se facil calcular os factores de resposta de cada acido gordo tendo como
referéncia o C13:0. No anexo A.2. encontra-se um exemplo de calculo dos factores de

resposta. Este calculo é essencial para determinar o teor em acidos gordos saturados,
monoinsaturados e polinsaturados e o teor de matéria gorda da matriz.
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Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG11156.D Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG11156.D
Sample Name: C37+ A.V. Sample Name: C37+ A.V.
Peak RetTime Type Width Area Height Area
Acg. Operator H # [min] [min] [pA*s] [pAl %
Acg. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 1 el e |-===]---=--- | == - |=-====-== |
Injection Date : 10/25/2011 9:51:31 AM Inj : 1 3 21.493 BB 0.0820 79.56432 16.00775 4.40128 B
Inj Velume : Manually 4 7.741 BB 0.0881 84.46309 16.39447 4.67227 w0
Acq. Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC.M 5 31.411 BB 0.0849 42.69738 8.17635 2.36190 Cwo
Last changed : 10/25/2011 9:47:41 AM 6 35.262 BB 0.0853 85.78073 16.31994 4.74516 Clzio
(modified after lcading) 7 39.170 BB 0.0855 42.67695 8.09244 2.36077 cw:0
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\RCAC.M 8 43.071 BB 0.0861 84.29144 15.84066 4.66278 o
Last changed 10/25/2011 11:36:34 AM 9 46.294 BB 0.0885 41.35220 7.47603 2.28749 L4z
(modified after lcading) 10 46.880 BB 0.0864 40.99831 7.66225 2.26792 Ls:o
Sample Info : 11 50.072 BB 0.0921 40.62680 7.39875 2.24737 CH:1
Coluna 7GA 12 50.612 BB 0.0893 120.10838 21.44815 6.64407C\6@
Equipamento 101A 13 53.253 BB 0.0909 36.59552 6.37853 2.02437 Qg1
Coluna 1GB 14 54.243 BB 0.0897 37.42091 6.64604 2.07002 ci\yo
Equipamento 101 A 15 56.996 BB 0.0979 38.13625 6.36778 2.10960 CA\¥:1
16 57.983 BB 0.0988 71.97741 11.85345 3.98160 Ci%i0
17 -59.713 BV 0.1004 35.25471 5.67740 1.95020 C\ﬂ'.’\'ﬁk
Additional Info : Peak(s) manually integrated 18 59.927 VB 0.1009  33.84189 5.41649 1.87204 Q1% mmb
FID1 A, (SIG11156.D) ] 19 60.499 BB 0.1018 75.81428 11.98186 4.19384C183AmAC
A 20 62.612 BB 0.1083  35.18384 5.37821 1.94628 €)T:amek
21 64.498 BB 0.1090 37.45945 5.39860 2.07216 C1%veC
22 65.976 BB 0.1144 64.89663 9.18436 3.58991 Qe
60 23 67.759 BB 0.1171 36.73288 5.03373 2.03196 ¢Aiane
24 68.834 BB 0.1059 31.76872 14.75662 1.75736 Ceorqny
25 69.492 BB 0.1129 36.41822 5.25185 2.01456 CABian3
50— 26 70.277 BB 0.1035 31.09150 4.80452 1.71990CU:o
27 73.214 BB 0.1186 32.62623 4.39517 1.80480CwL
] o 28 74.868 BB 0.1227 60.34319 7.76545 3.33802 Ccr2@
& 29 76.825 BB 0.1317 32.73477 3.99114 1.81080 C2o3né
40-] - - o - 2 30 78.118 BB 0.1297 29.87695 3.72094 1.65271 C2z:4
ﬂ% 2 E ﬁ 5 . 31 78.8%7 BB 0.1337 28.74964 3.43305 1.59035 C2o:3m3
&= § ~N L b 82 32 79.813 MF 0.1404 32.49133 3.85639 1.79733 C2o'NmeE
30 3 | g |  8d bl B 2 © @ 33 79.929 FM 0.1234  27.75045 3.74938 1.53508 C23:0
| z s | 29&8 gy@ =3 m°‘°: 34 83.246 BB 0.1253  29.73099 3.88313 1.64464 Cz2:2
| T T 177 ®88ds|me g“% oo g 35 85.016 BB 0.1237 « 57.29530 7.29280 3.16942 CU:o
20 ' “ } l N H I ’ﬁ?ﬁ?\*m%w ] 36 85.831 BB 0.1301  31.98415 3.96628 1.76928C0:85m3
| | mJLLLJ»Mw— 1 ,.A-W i Y 37 88.036 BB 0.1186  28.61455 3.85482 1.58288 €24:4
' 38 98.880 BB 0.1525 21.73494 2.25355 1.20232 226
104 Totals : 1807.75212 298.42888
0 T - T T T T
0 20 40 60 - 80 100 _min “kk End of Report *i
Area Percent Report
Sorted By : Signal
Multiplier: H 1.0000
Dilution: H 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs
Signal 1: FID1 A,
Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [pA*s] 1pAl 3
=== I-——=1 === === | I
1 14.913 BB 0.0745  58.04816  12.43488 3.21107 CWio
2 17.282 BB 0.0793  70.61966  14.88567 3.90649 C6'o
Instrument 1 10/25/2011 11:51:04 AM . Page 2 of 2

Instrument 1 10/25/2011 11:51:04 AM Page 1 of 2

Figura 19 - Cromatograma da mistura de padroes C37.
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Tabela 4 - Resultados essenciais para o calculo do factor de resposta Ri.

St | e | Femgoss[memm
C4:0 3,2111 3,2234 4,0000 0,8059 0,6801
C6:0 3,9065 3,9215 4,0000 0,9804 0,8274
C8:0 4,4013 4,4182 4,0000 1,1046 0,9322
C10:0 4,6723 4,6902 4,0000 1,1726 0,9896
C11:0 2,3619 2,3710 2,0000 1,1855 1,0005
C12:0 4,7452 4,7634 4,0000 1,1909 1,0050
C13:0 2,3608 2,3698 2,0000 1,1849 1,0000
C14:0 4,6628 4,6807 4,0000 1,1702 0,9876
Cl14:1 2,2875 2,2963 2,0000 1,1481 0,9690
C15:0 2,2679 2,2766 2,0000 1,1383 0,9607
C15:1 2,2474 2,2560 2,0000 1,1280 0,9520
Cl16:0 6,6441 6,6696 6,0000 1,1116 0,9381
Cle:1 2,0244 2,0322 2,0000 1,0161 0,8575
C17:0 2,0700 2,0780 2,0000 1,0390 0,8768
Ci7:1 2,1096 2,1177 2,0000 1,0589 0,8936
C18:0 3,9816 3,9969 4,0000 0,9992 0,8433

C18:1n9t 1,9502 1,9577 2,0000 0,9788 0,8261

C18:1n9c 4,1938 4,2100 4,0000 1,0525 0,8882

C18:2n6t 1,9463 1,9538 2,0000 0,9769 0,8244

C18:2n6¢c 2,0722 2,0801 2,0000 1,0401 0,8777
C20:0 3,5899 3,6037 4,0000 0,9009 0,7603

C18:3n6 2,0320 2,0398 2,0000 1,0199 0,8607
C20:1 1,7574 1,7641 2,0000 0,8821 0,7444

C18:3n3 2,0146 2,0223 2,0000 1,0112 0,8533
C21:0 1,7199 1,7265 2,0000 0,8633 0,7285
C20:2 1,8048 1,8117 2,0000 0,9059 0,7645
C22:0 3,3380 3,3509 4,0000 0,8377 0,7070

C20:3n6 1,8108 1,8178 2,0000 0,9089 0,7670

C22:1n9 1,6527 1,6591 2,0000 0,8295 0,7001

C20:3n3 1,5904 1,5965 2,0000 0,7982 0,6737

C20:4n6 1,7973 1,8042 2,0000 0,9021 0,7613
C23:0 1,5351 1,5410 2,0000 0,7705 0,6502
C22:2 1,6446 1,6510 2,0000 0,8255 0,6967
C24:0 3,1694 3,1816 4,0000 0,7954 0,6713
C20:5 1,7693 1,7761 2,0000 0,8880 0,7495
C24:1 1,5829 1,5890 2,0000 0,7945 0,6705

C22:6n3 1,2023 1,2069 2,0000 0,6035 0,5093

> 99,62 100,00 100,00

Ki: relagdo entre a % de area corrigida e a respectiva % em massa da mistura;

Ri: Factor de resposta individual.
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Segundo o guia da RELACRE, um dos itens que permite a validacdo de um método de ensaio é
a participacdo em circuitos interlaboratoriais. Assim sendo, a validacdo do método
implementado foi baseada no estudo de trés matrizes. Estas matrizes sao relativas a materiais
certificados pela BIPEA (Bureau Interprofessionnel des Etudes Analytiques). As matrizes
escolhidas correspondem a um “Paté a tartinier” (chocolate tipo Nutella) de Junho de 2010, a
um “Plat cuisiné a base de viande” (prato cozinhado com carne) de Setembro de 2010 e a uma
“Mélange nutritif” (mistura nutritiva) de Janeiro de 2011.

Para que a validacao fosse considerada como credivel foram efectuadas doze réplicas de cada
matriz e os resultados obtidos de cada acido gordo foram comparados com os emitidos pela
BIPEA (consultar nos anexos C.2., D.2. e E.2. os relatdrios completos de cada matriz). Para cada
réplica efectuada foi também possivel calcular o teor de matéria gorda, sendo posteriormente
o resultado comparado com o emitido pela entidade certificada.

Depois de se verificar a conformidade dos parametros analisados é também possivel calcular o
teor em acidos gordos saturados, monoinsaturados e polinsaturados.

3.1. Validag¢do do método

Tal como ja foi referido anteriormente, para a validacdo do método foram estudadas trés
matrizes certificadas — “paté a tartinier”, “mélange nutritif” e “plat cuisiné a base de viande” e
efectuadas doze réplicas para cada matriz. Todas estas matrizes foram tratadas de acordo com
o ponto 2.2.5. Em todas estas amostras foi adicionado um padrao interno (C13:0) que permitiu
guantificar a matéria gorda, assim como os teores em dcidos gordos saturados,
monoinsaturados e polinsaturados, uma vez que a massa de padrdo adicionada as amostras é

conhecida.

3.1.1. Paté a Tartinier

Para a amostra de “Paté a tartinier”, serdo de seguida apresentados os doze resultados (da
letra A a L). A tabela 5 contém todos os resultados obtidos experimentalmente, assim como os
limites impostos pelo material certificado (coluna a azul). No anexo B.1.1. encontram-se as
massas que foram utilizadas e no anexo C.1.1. encontra-se um exemplo de calculo para os
resultados apresentados, assim como o relatdrio completo emitido pela entidade certificadora
do material certificado que se encontra no anexo C.2.
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Tabela 5 — Resultados da composi¢do em acidos gordos, obtidos experimentalmente, das doze réplicas e comparagdao com os resultados da avalia¢do interlaboratorial para a amostra Paté
a Tartinier.

0,000

0,000

0,000

0,000

0,000

0,000

0,000

0,000

0,000

0,000

0,000

0,000

0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,301 0,300 0,303 0,298 0,309 0,320 0,312 0,305 0,310 0,306 0,295 0,304
0,809 0,807 0,814 0,811 0,830 0,859 0,836 0,822 0,811 0,818 0,807 0,826
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
27,576 27,524 27,674 27,548 27,894 28,339 27,853 27,569 27,688 27,685 27,517 27,726
0,236 0,236 0,238 0,238 0,237 0,243 0,236 0,261 0,235 0,235 0,231 0,236
0,097 0,117 0,107 0,102 0,108 0,106 0,102 0,092 0,098 0,090 0,100 0,101
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
4,449 4,395 4,418 4,412 4,364 4,347 4,409 4,413 4,371 4,441 4,452 4,439
0,094 0,084 0,097 0,084 0,076 0,098 0,085 0,094 0,092 0,070 0,089 0,104

53,628

53,718

53,566

53,705

53,433

53,035

53,439

53,266

53,612

53,574

53,699

53,523

53,722

53,801

53,663

53,790

53,510

53,133

53,524

53,361

53,704

53,645

53,788

53,627

0,253 0,248 0,246 0,252 0,244 0,246 0,247 0,253 0,246 0,255 0,260 0,250
11,670 11,683 11,655 11,667 11,631 11,562 11,614 11,592 11,665 11,645 11,669 11,621
11,923 11,931 11,901 11,919 11,876 11,808 11,861 11,846 11,911 11,900 11,929 11,871
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,246 0,245 0,244 0,244 0,244 0,240 0,242 0,249 0,242 0,246 0,242 0,242
0,246 0,245 0,244 0,244 0,244 0,240 0,242 0,249 0,242 0,246 0,242 0,242
0,309 0,309 0,304 0,307 0,302 0,290 0,302 0,206 0,301 0,307 0,310 0,303
0,199 0,202 0,206 0,199 0,197 0,197 0,196 0,206 0,202 0,199 0,199 0,197
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,069 0,070 0,068 0,069 0,068 0,063 0,067 0,067 0,066 0,068 0,068 0,067
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,063 0,064 0,060 0,063 0,061 0,056 0,060 0,604 0,059 0,061 0,062 0,060

*Para a comparagcio destes resultados foi necessario somar os respectivos isdmeros cis e trans e o C18:3 é obtido pela soma dos dois complementares (n6 e n3).
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Na tabela 5 constam todos os resultados obtidos, para as doze réplicas, reportados para um
valor de 100% para o somatério das areas. Depois da sua andlise verifica-se que todos os
resultados se encontram dentro do esperado, ou seja, todos os valores obtidos
experimentalmente estdo incluidos nos limites impostos pelo circuito interlaboratorial.
Relativamente a chamada de atencao da tabela, como o circuito ndo avalia os acidos gordos
trans é necessario soma-los a sua forma cis, uma vez que sé existe avaliacdo para a sua
totalidade (ndo ha diferenciacdo de resultados entre cis e trans). Acontece o0 mesmo no caso
do C18:3 (é necessario somar as formas n-6 e n-3). Assim, pode-se concluir que o método é

valido para esta matriz, no que se refere a composi¢do em acidos gordos.

Seguem-se os resultados relativos ao teor de matéria gorda, para o qual foi necessario
efectuar calculos intermédios (ver o exemplo de calculo no anexo C.1.1.).

Resultados obtidos para a M.G.
37
35
T, e ® o o0
S L I .
= 31 ® % Min
LD: 29 % max
=
27
25
A B C D E F G H | J K L
Amostra

Figura 20 — Resultados obtidos para a matéria gorda, com os respectivos limites impostos pelo circuito.

A figura 20 contém todos os resultados relativos ao teor de matéria gorda calculada. Verifica-
se que existem apenas trés resultados dentro dos limites. Todos os restantes pontos
encontram-se acima do limite maximo (% maxima = 32,6 g/ 100 g). Assim, torna-se necessario
avaliar todo o processo na sua globalidade de maneira a que sejam encontradas as causas para
tal sucedido. Serd entdo necessdria a repeticdo exaustiva do método até que se encontrem
valores concordantes e dentro dos limites esperados.

E necessario referir que estes ndo eram os resultados esperados, uma vez que todos os acidos
gordos componentes deram dentro dos limites, e o teor de matéria gorda é obtido pela sua
manipulacdo. No entanto, para o seu calculo é necessdria a injeccdo da mistura de padrdes
(C37) para um posterior cadlculo dos factores de resposta. Estes factores podem ser os
responsaveis pelos “maus resultados”, sendo por isso essencial a repeticdo desta analise para
verificar se os resultados da matéria gorda se mantém ou ndo. Outra causa destes resultados
podera também estar relacionada com uma deficiente preparacdo do padrdo interno C13:0,
visto que, a massa de padrdo interno adicionada estd directamente relacionada com os
resultados relativos a matéria gorda.
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Como complemento foi ainda calculado o teor em acidos gordos saturados, monoinsaturados,
polinsaturados e trans médios da matriz e ainda foi possivel calcular o insaponificavel da
amostra (corresponde a diferenca entre o teor de matéria gorda e o teor total de acidos

gordos). Todos estes resultados estdo visiveis na tabela 6.

Tabela 6 — Resultados da matriz Paté a Tartinier com as respectivas médias.

Média Desvio
Amostra A B C D E F G H | J K L ~
(g/ 100 g) | Padrdo
fLC sl 10,46 | 10,38 | 10,54 | 10,51 | 10,17 | 9,91 | 10,01 | 10,50 | 10,45 | 10,46 | 10,41 | 11,21 | 10,42 0,32
(g/ 100 g)
A.G.monoinsaturados
17,53 | 17,47 | 17,62 | 17,68 | 16,86 | 16,11 | 16,60 | 17,52 | 17,50 | 17,47 | 17,50 | 18,66 | 17,38 0,63
(g/ 100 g)
A.G.polinsaturados | .., | 505 | 39 | 393 | 376 | 3,60 | 3,69 | 391 | 390 | 3,89 | 300 | 415 | 3,87 0,14
(g/ 100 g)
D Ul 012 | 0,12 | 012 | 0,12 | 0,11 | 0,11 | 0,11 | 0,12 | 0,12 | 0,11 | 0,12 | 0,13 | 0,12 0,0062
(g/ 100 g)
4G ] 32,03 | 31,85 | 32,20 | 32,24 | 30,90 | 29,73 | 30,41 | 32,05 | 31,97 | 31,93 | 31,93 | 34,15 | 31,78 1,1
(g/ 100 g)
. ”
% MateriaGorda | o, o, | 5555 | 3369 | 3373 | 32,33 | 31,10 | 31,82 | 33,54 | 33,45 | 33,40 | 33,41 | 3573 | 3325 1,1
(g/ 100 g)
. _y
% Insaponificavel | | o | ) o | 149 | 149 | 143 | 137 | 141 | 149 | 148 | 147 | 148 | 158 | 147 0,051
(g/ 100 g)

Pela andlise da tabela 6, é possivel referir que a matriz “Paté a Tartinier” apresenta em média
um teor de:

-10,42 £ 0,32 g/ 100 g de acidos gordos saturados;

-17,38 £ 0,63 g/ 100 g de acidos gordos monoinsaturados;
- 3,87+ 0,14 g/ 100 g de acidos gordos polinsaturados;
-0,12 +0,0062 g/ 100 g de acidos gordos trans;
-33,25+1,1 g/ 100 g de matéria gorda;

- 1,47 +0,051 g/ 100 g de insaponificavel

Para efectuar o cdlculo de todos estes resultados foi também necessario ter em consideracdo a
massa de amostra que se utilizou (inicio do processo - consultar as massas no anexo B.1.1.1.).
Apesar de o método ndo poder ser considerado vdlido para a determinagdo da matéria gorda
serdo avaliados outros parametros que confirmam esta afirmagdo. Assim, procedeu-se ainda
ao calculo do desvio existente entre o valor de referéncia (fornecido pelo relatério do material
certificado — consultar o anexo C.2. o valor de referéncia de 31,1 g/ 100 g) e o valor médio
obtido experimentalmente (33,25 g/ 100g). Assim, o erro que se obtém entre estes dois
valores é de -6,7 % (média dos resultados = (31,1+33,25)/2 = 32,2 %, logo o erro = ((31,1-
33,25)/32,2*100) = -6,7%). Este resultado, aparentemente é um resultado credivel. No entanto
€ ainda necessario avaliar o z-score relativo ao resultado obtido. Para a Silliker, um resultado é
considerado aceitdvel quando o seu z-score esta compreendido entre 2. Para o seu calculo é
necessario efectuar o quociente da diferenca entre o resultado obtido experimentalmente e o

37




Implementacdo e validacao de um método de avaliacao do perfil de acidos gordos e do teor
de gordura em alimentos por cromatografia gasosa
_______________________________________________________________________________________________________________________________________________________________]
valor de referéncia pelo desvio permitido para este ensaio. Este desvio é também fornecido
pelo relatério do material certificado (desvio permitido = 0,5). Com isto, o z-score obtido foi
4,3. Avaliando este z-score em termos de resultado Silliker verifica-se que o ensaio é
guestionavel, e por isso é necessdrio efectuar a repeticdo do método até que se obtenha um

valor designado como aceitavel.

Assim, relativamente a validacdo do método, pode-se concluir que, para esta matriz, o perfil
em acidos gordos esta validado (todos os resultados estdo dentro dos limites esperados) ao
contrario da validacdo da matéria gorda que necessita de continuar a ser estudada até se
encontrarem valores aceitaveis.

3.1.2. Meélange Nutritif

A tabela 7 apresenta os resultados obtidos experimentalmente para a matriz Mélange Nutritif.
Tal como referido para a matriz anterior, foram efectuadas doze réplicas (da letra Aa L) e os
resultados obtidos foram comparados com os do circuito interlaboratorial (coluna azul). No
anexo D.2. encontra-se o relatério completo desta matriz.
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Tabela 7 - Resultados obtidos experimentalmente para as doze réplicas efectuadas e comparagdao com os resultados da avaliagao interlaboratorial para a amostra Mélange Nutritif .

0,000

0,000 0,000 0,000 0,000 0,000

0,000 0,000 0,000 0,000

0,000

0,000

0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,135 0,138 0,138 0,136 0,136 0,119 0,133 0,129 0,131 0,137 0,138 0,132
0,168 0,167 0,170 0,164 0,170 0,154 0,162 0,159 0,160 0,166 0,166 0,160
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,234 0,236 0,239 0,232 0,237 0,236 0,235 0,232 0,225 0,238 0,239 0,232
0,465 0,469 0,471 0,463 0,468 0,468 0,467 0,460 0,458 0,477 0,471 0,457
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,061 0,063 0,063 0,062 0,064 0,061 0,061 0,061 0,060 0,063 0,062 0,062
7,201 7,262 7,228 7,182 7,249 7,198 7,426 7,147 7,159 7,300 7,226 7,107
0,232 0,232 0,233 0,230 0,233 0,232 0,231 0,234 0,234 0,241 0,234 0,233
0,091 0,091 0,096 0,085 0,103 0,073 0,080 0,071 0,097 0,091 0,100 0,084
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000

6,294 6,351 6,349 6,328 6,388 6,295 6,303 6,292 6,352 6,386 6,357 6,309
0,103 0,096 0,102 0,098 0,091 0,110 0,096 0,098 0,091 0,107 0,103 0,087
62,532 62,450 62,425 62,651 62,704 62,659 62,536 62,667 62,642 62,425 62,600 62,442
62,635 62,546 62,527 62,749 62,795 62,769 62,632 62,766 62,733 62,532 62,703 62,530
0,204 0,220 0,216 0,214 0,208 0,209 0,207 0,213 0,206 0,207 0,213 0,679
17,293 17,253 17,242 17,164 17,092 17,173 17,085 17,204 17,160 17,129 17,063 16,995
17,497 17,473 17,458 17,378 17,300 17,382 17,292 17,416 17,366 17,337 17,276 17,674

0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
2,861 2,865 2,886 2,869 2,846 2,867 2,839 2,875 2,863 2,869 2,843 2,832
2,861 2,865 2,886 2,869 2,846 2,867 2,839 2,875 2,863 2,869 2,843 2,832
0,425 0,423 0,427 0,426 0,431 0,427 0,428 0,430 0,431 0,429 0,434 0,434
0,758 0,755 0,764 0,760 0,763 0,763 0,758 0,767 0,769 0,766 0,768 0,767
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,609 0,599 0,613 0,603 0,616 0,615 0,612 0,619 0,619 0,622 0,629 0,639
0,121 0,120 0,122 0,120 0,123 0,123 0,124 0,123 0,124 0,123 0,125 0,126
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,213 0,210 0,215 0,212 0,078 0,218 0,218 0,219 0,218 0,222 0,229 0,223

*Para a comparacdo destes resultados foi necessdrio somar os respectivos isomeros cis e trans e o C18:3 é obtido pela soma dos dois complementares (n6 e n3).
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Tal como ja havia acontecido anteriormente, verifica-se que esta matriz apresenta todos os
resultados da composicdao em acidos gordos dentro dos limites. Também neste caso todos os
resultados apresentados na tabela 7 estdo reportados para uma area de 100% e foram
efectuadas todas as somas necessarias para se obterem os valores do C18:1, C18:2 e C18:3.
Assim conclui-se que o método esta validado para esta matriz, relativamente ao perfil em

acidos gordos.

Depois do perfil em acidos gordos estar validado foram efectuados os calculos para a obtencao
dos teores de matéria gorda para as doze réplicas. A figura 21 ilustra todos os resultados
obtidos, assim como os limites, minimo e méximo, impostos pelo circuito interlaboratorial.

Resultados obtidos da M.G.

7,5

*

6,5
o000 0 ——% min

5,5 % max

M.G. (g/ 100 g)

4,5

A B C D E F G H I J K L

Amostra

Figura 21 - Resultados obtidos para a matéria gorda, com os respectivos limites impostos pelo circuito.

A figura 21 apresenta os resultados relativos a matéria gorda. Constata-se pela sua analise que
todos os resultados estdo dentro dos limites e sdo bastante proximos entre si (os valores de
matéria gorda variaram entre 6,1 e 6,5 g/ 100 g - tabela 8) existindo apenas uma variagdo de
0,4 g/ 100 g. Comparando a média dos resultados da matéria gorda (6,2 g/ 100 g - tabela 8)
verifica-se que este resultado estd bastante proximo do valor de referéncia do material
certificado — 6,0 g/ 100 g — que se encontra para consulta no anexo D.2.. Calculando o erro
associado relativamente a estes dois resultados chegou-se a um valor de 3,3% ((6,2-
6,0)/6,0¥100 = 3,3 %). Depois de se calcular o desvio, procedeu-se ao calculo do z-score para
verificar a credibilidade do resultado médio obtido. O valor que se obteve foi de 0,7. Este valor
depois de avaliado é considerado aceitavel e, consequentemente, permite a validacdo do
método para esta matriz.

Assim, para a matriz em analise considera-se que esta série de resultados permitiu a validagado
do método na sua totalidade (validagdo do perfil de acidos gordos e do teor de matéria gorda).

Depois de se verificar a validacdo do método procedeu-se ao calculo do teor em acidos gordos
saturados, monoinsaturados, polinsaturados e trans, assim como ao calculo do valor do
insaponificavel. Este ultimo parametro inclui na sua constituicdo os alcoois alifaticos de
elevada massa molecular, os esterdis, pigmentos e hidrocarbonetos, e tal como ja foi referido,
corresponde a diferenga entre o teor de matéria gorda e o teor total de acidos gordos. A
tabela 8 traduz todos os resultados que foram referenciados neste paragrafo.
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Tabela 8 - Resultados calculados da matriz “Mélange Nutritif” e respectivas médias.

Média Desvio
Amostra A B C D E F G H | J K L ~
(g/ 100g) | Padrao
At s 0,96 | 0,96 | 0,94 | 0,96 | 0,94 | 095 | 0,96 | 0,96 | 0,98 | 0,95 | 0,98 | 0,99 0,96 0,016
(g/ 100 g)
A.G.monoinsaturados
382 | 3,76 | 369 | 381 | 3,71 | 3,79 | 3,77 | 3,84 | 3,89 | 3,71 | 3,84 | 3,93 3,80 0,074
(g/ 100 g)
A.G. polinsaturados
P 1,22 | 1,21 | 1,18 | 1,21 | 1,17 | 1,20 | 1,19 | 1,22 | 1,23 | 1,18 | 1,21 | 1,24 1,21 0,022
(s/ 100 g)
A.G. trans 0,02 | 002 | 0,02 | 002 | 0,02 | 0,02 | 0,02 | 0,02 | 002 | 0,02 | 0,02 | 0,05 | 0,02 0,0087
(s/ 100 g)
AG. Totais 6,03 | 595 | 583 | 599 | 58 | 59 | 595 | 605 | 612 | 58 | 605 | 621 | 599 0,12
(g/ 100 g)
. »
% Matéria Gorda 63 62 61 | 62 | 61 | 62 | 62 | 63 | 64 | 61 63 | 65 6,2 0,12
(s/ 100 g)
.
A"“(Sga}pfg(;f;avel 027 | 025 | 027 | 021 | 027 | 024 | 025 | 0,25 | 0,28 | 0,24 | 025 | 029 | 0,26 0,022

Segundo a tabela 8, é possivel referir que a matriz “Mélange Nutritif” apresenta em média um

teor de:

-0,96 + 0,016 g/ 100 g de acidos gordos saturados;

- 3,80+ 0,074 g/ 100 g de acidos gordos monoinsaturados;

-1,21+0,022 g/ 100 g de acidos gordos polinsaturados;
- 0,02 +0,0087 g/ 100 g de acidos gordos trans;

- 6,2 +0,022 g/ 100 g de matéria gorda;

-0,26 + 0,022 g/ 100 g de insaponificavel

Tal como ja foi referido, as massas das tomas utilizadas entraram directamente para o calculo
da matéria gorda (consultar as massas no anexo B.1.1.2.) e respectiva composicdo em acidos
gordos. Relativamente a validagdo do método, pode-se concluir que, o método é valido para
todos os parametros analisados.

3.1.3. Plat cuisiné a base de viande

Tal como aconteceu nas duas validagdes anteriores, também nesta validacdo foram efectuadas
doze réplicas (da amostra A a L). Os resultados que se encontram discriminados na tabela 9
foram entdo comparados com os fornecidos pelo circuito interlaboratorial e foi avaliada a
conformidade dos resultados obtidos experimentalmente (consultar o relatério do circuito no
anexo E.2.).
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Tabela 9 - Resultados das doze réplicas analisadas e comparagdao com os resultados da avaliagao interlaboratorial para a amostra Plat cuisiné a base de viande.

0,000

0,000 0,000 0,000 0,000 0,000

0,000 0,000 0,000 0,000

0,000

0,000

0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,263 0,280 0,257 0,265 0,263 0,257 0,258 0,265 0,259 0,264 0,257 0,265
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,593 0,633 0,592 0,603 0,590 0,596 0,589 0,603 0,601 0,607 0,605 0,624
4,297 4,484 4,329 4,465 4,481 4,410 4,382 4,502 4,472 4,448 4,439 4,509
0,140 0,141 0,123 0,131 0,130 0,132 0,129 0,130 0,133 0,130 0,130 0,131
0,600 0,615 0,601 0,620 0,620 0,608 0,603 0,624 0,616 0,613 0,615 0,623
18,498 18,592 18,666 18,667 18,775 18,441 18,404 18,852 18,670 18,552 18,702 18,861
1,775 1,838 1,774 1,855 1,734 1,832 1,818 1,757 1,836 1,811 1,826 1,829
0,945 0,930 0,957 0,964 0,957 0,965 0,965 1,000 0,931 0,979 0,981 0,962
0,355 0,356 0,350 0,362 0,355 0,350 0,349 0,358 0,351 0,352 0,351 0,352

12,872 12,770 12,876 13,282 13,207 12,875 12,888 13,250 12,740 13,031 13,105 13,238
4,505 4,514 4,465 4,692 4,679 4,559 4,483 4,716 4,499 4,666 4,642 4,696
34,165 33,815 34,004 33,819 33,737 33,913 33,884 33,586 33,749 33,722 33,667 33,474
38,670 38,329 38,468 38,510 38,416 38,472 38,367 38,302 38,249 38,388 38,309 38,170
1,228 1,244 1,219 1,288 1,280 1,252 1,256 1,277 1,235 1,271 1,244 1,273

14,331 14,280 14,409 13,706 14,003 14,448 14,686 13,799 14,674 14,255 14,146 13,934
15,559 15,524 15,628 14,994 15,283 15,700 15,941 15,077 15,909 15,526 15,390 15,207

0,078 0,098 0,097 0,085 0,099 0,086 0,084 0,086 0,082 0,084 0,087 0,087
2,906 2,927 2,894 2,845 2,845 2,991 2,915 2,830 2,903 2,890 2,846 2,769
2,984 3,025 2,991 2,930 2,944 3,077 2,999 2,915 2,984 2,974 2,933 2,856
0,277 0,254 0,277 0,244 0,248 0,245 0,248 0,241 0,235 0,244 0,244 0,251
0,330 0,318 0,322 0,303 0,314 0,315 0,315 0,305 0,305 0,308 0,310 0,310
0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
0,146 0,136 0,141 0,132 0,129 0,138 0,130 0,128 0,130 0,129 0,129 0,122
0,367 0,344 0,358 0,344 0,340 0,343 0,346 0,343 0,335 0,343 0,343 0,341
0,082 0,072 0,078 0,070 0,071 0,070 0,070 0,067 0,066 0,069 0,069 0,069
0,068 0,058 0,066 0,059 0,061 0,060 0,058 0,059 0,057 0,058 0,057 0,058
0,130 0,113 0,124 0,102 0,107 0,106 0,106 0,101 0,097 0,103 0,106 0,107

*Para a comparacdo destes resultados foi necessdrio somar os respectivos isomeros cis e trans e o C18:3 é obtido pela soma dos dois complementares (n6 e n3).
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A tabela 9 apresenta todos os resultados relativos ao “Plat cuisiné”. Pela sua analise é possivel
verificar que existe apenas um resultado ligeiramente acima do permitido (1,855=1,9%), uma
vez que a avaliacdo dos resultados é efectuada apenas com uma casa decimal. Como todos os
outros resultados deram dentro da especificacdo, provavelmente podera ter acontecido algum
erro a esta amostra no momento da sua preparagdo, visto que sdo muitos os passos pela qual
a amostra passa até que seja injectada. Assim, e ja que foi apenas um resultado que deu
ligeiramente acima do permitido, pode-se considerar que o método esta também validado
para esta matriz, relativamente ao seu perfil em acidos gordos.

Depois do perfil em acidos gordos ser validado, foram efectuados os calculos para a obtencao
dos teores de matéria gorda para as doze réplicas. A figura 22 ilustra todos os resultados
obtidos, assim como os limites, minimo e maximo, do circuito interlaboratorial.

Resultados obtidos da M.G.

— 00 MiN

% max

M.G. (g/ 100 g)
N
w

o0 ,00000°,

A B C D E F G H I J K L

Amostra

Figura 22 - Resultados obtidos para a matéria gorda, com os respectivos limites impostos pelo circuito.

A andlise da figura 22 permite concluir que todos os resultados determinados para o teor de
matéria gorda das amostras de “Plat cuisiné”estdo dentro dos limites referidos nos ensaios
laboratoriais (os valores de matéria gorda variaram entre 1,6 e 1,8 g/ 100 g). Calculando o erro
associado entre a média dos resultados da matéria gorda (1,7 g/ 100 g - tabela 10) e o valor de
referéncia do material certificado — 1,9 g/ 100 g (que se encontra para consulta no anexo E.2.),
obteve-se o valor de -11,1 %. Ja o valor do z-score para este ensaio foi de -1,0. Tais resultados
permitem concluir que o facto de existir um erro superior a 10% ndo implica que o resultado
experimental seja questiondvel, uma vez que o valor do seu z-score associado esta
compreendido entre +2. Este resultado torna o método valido.
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Tabela 10 - Resultados calculados da matriz Plat cuisiné a base de viande com as respectivas médias.

Média Desvio
Amostra A B C D E F G H I J K L =
(g/100g) [ Padrao
AG.saturados ) 5 | (65 | 065 | 0,70 | 063 | 065 | 0,65 | 068 | 064 | 0,65 | 070 | 062 | 066 0,027
(g/100¢g)
AG.monoinsaturados| .. | ¢, | 061 | 065 | 058 | 0,61 | 062 | 0,62 | 0,60 | 060 | 0,65 | 056 | 0,61 0,029
(g/100¢g)
AG. polinsaturados | ., | 3, | 30 | 031 | 028 | 030 | 031 | 0,30 | 030 | 030 | 032 | 027 | 030 0,014
(g/100¢g)
A.G. trans 011 [ 00 | 010 | 0,11 | 0,10 | 0,10 | 0,0 | 0,11 | 0,30 | 0,11 | 011 | 0,10 [ 0,11 0,0051
(g/100¢g)
#.G. Totals 1,78 | 1,66 | 166 | 1,77 | 1,59 | 1,66 | 1,68 | 1,70 | 165 | 1,65 | 1,77 | 1,55 | 168 0,070
(g/100g)
% Matéria Gorda
% 18 | 17 | 17 | 18 | 16 | 17 | 17 | 17 | 17 | 17 | 18 | 16 1,7 0,067
(g/100g)
% Insaponificavel
&/ 100 g) 0,02 | 0,04 | 0,04 | 003 | 0,01 | 0,04 | 0,02 | 0,00 | 0,05 [ 0,05 | 0,03 | 0,05 | 0,03 0,016

Segundo a tabela 10, é possivel referir que a matriz “Plat cuisiné a base de viande” apresenta
em média um teor de:

-0,66 + 0,027 g/ 100 g de acidos gordos saturados;
-0,61+£0,029 g/ 100 g de acidos gordos monoinsaturados;
-0,30+ 0,014 g/ 100 g de acidos gordos polinsaturados;
-0,11 £ 0,0051 g/ 100 g de acidos gordos trans;

-1,7 £ 0,067 g/ 100 g de matéria gorda;

- 0,03 £ 0,016 g/ 100 g de insaponificavel.

Assim, para a matriz em analise considera-se que esta série de resultados permitiu a validagdo
do método na sua totalidade (validagdo do perfil de acidos gordos e do teor de matéria gorda).

3.2. Anadlise das amostras

Tal como foi referido no inicio deste capitulo foi analisada uma matriz relativa a cada um dos
grupos enunciados no subcapitulo 2.2.5., um fiambre, um leite gordo, um queijo, um ovo, um
amendoim e um dleo de girassol. Os resultados da composicdo em acidos gordos e do teor de
gordura, obtidos com o método implementado, foram comparados com os obtidos pelo
método actualmente em aplicagdo no laboratério (teor em dacidos gordos saturados,
monoinsaturados e polinsaturados) e com os valores obtidos pelo método gravimétrico,
respectivamente.
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A figura 23 apresenta o cromatograma relativo a amostra de fiambre, com a identificacdo dos acidos gordos, tendo em conta os tempos de retengao

3.2.1. Andlise dos resultados relativos ao fiambre

obtidos com a mistura de padrdes C37. A tabela 11 apresenta os resultados calculados.
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Figura 23 - Cromatograma relativo a amostra de Fiambre.
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Tabela 11 - Resultados calculados para posterior calculo dos acidos gordos saturados, monoinsaturados,
polinsaturados e da matéria gorda da amostra de fiambre.

Area corrigida

Fiambre | Area (%) @ i) Ri WFAMEi ftGi WTGi fAGi WAGI Grupo
C4:0 0,0000 0,000 0,680 0,0000 0,9868 0,0000 0,8627 0,0000 S
€6:0 0,0000 0,000 0,827 0,0000 0,9897 0,0000 0,8923 0,0000 S
C8:0 0,0000 0,000 0,932 0,0000 0,9915 0,0000 0,9029 0,0000 S

C10:0 0,0000 0,000 0,990 0,0000 0,9928 0,0000 0,9114 0,0000 S
C11:0 0,0000 0,000 1,000 0,0000 0,9933 0,0000 0,9247 0,0000 S
€12:0 0,1072 0,118 1,005 0,1768 0,9937 0,1757 0,93 0,1644 S
C13:0 7,3912 S
€14:0 1,2671 1,388 0,988 2,1256 0,9945 2,1140 0,9421 2,0026 S
C14:1 0,0000 0,000 0,969 0,0000 0,9944 0,0000 0,9417 0,0000 M
C15:0 0,0732 0,080 0,961 0,1262 0,9948 0,1255 0,9453 0,1193 S
C15:1 0,0000 0,000 0,952 0,0000 0,9947 0,0000 0,9449 0,0000 M
C16:0 21,3381 23,382 0,938 37,6826 0,995 37,4942 0,9481 35,7269 S
C16:1 2,5156 2,757 0,858 4,8602 0,995 4,8359 0,9477 4,6060 M
C17:0 0,3716 0,407 0,877 0,7020 0,9953 0,6987 0,9507 0,6674 S
C17:1 0,2715 0,297 0,894 0,5033 0,9952 0,5009 0,9503 0,4783 M
C18:0 11,0224 12,078 0,843 21,6544 0,9955 21,5570 0,953 20,6366 S

C18:1nSt 0,2569 0,281 0,826 0,5151 0,9955 0,5128 0,9527 0,4908 T

€18:1n9%¢ | 37,0665 40,617 0,888 69,1351 0,9955 68,8240 0,9527 65,8650 M

C18:2n6t 0,1235 0,135 0,824 0,2481 0,9954 0,2469 0,9524 0,2363 T

C18:2n6c | 13,7762 15,096 0,878 26,0020 0,9954 25,8824 0,9524 24,7643 P

€20:0 0,1549 0,170 0,760 0,3375 0,9959 0,3361 0,957 0,3229 S
C18:3n6 0,0000 0,000 0,861 0,0000 0,9954 0,0000 0,952 0,0000 P
€20:1 0,7142 0,783 0,744 1,5894 0,9961 1,5832 0,9568 1,5208 M
C18:3n3 0,7595 0,832 0,853 1,4744 0,9954 1,4677 0,952 1,4037 P
€21:0 0,0000 0,000 0,729 0,0000 0,9961 0,0000 0,9588 0,0000 S
C20:2 0,5378 0,589 0,764 1,1655 0,9958 1,1606 0,9565 1,1148 P
€22:0 0,0770 0,084 0,707 0,1805 0,9962 0,1798 0,9565 0,1727 S

€20:3n6 0,1328 0,146 0,767 0,2869 0,9958 0,2857 0,9562 0,2743 p

€22:1n9 0,0000 0,000 0,700 0,0000 0,9962 0,0000 0,9602 0,0000 M

€20:3n3 0,1048 0,115 0,674 0,2578 0,9958 0,2567 0,9562 0,2465 P

C20:4n6 0,5875 0,644 0,761 1,2784 0,9958 1,2730 0,956 1,2221 P

€23:0 0,0000 0,000 0,650 0,0000 0,9964 0,0000 0,962 0,0000 S

C22:2 0,0000 0,000 0,697 0,0000 0,9962 0,0000 0,96 0,0000 p

C24:0 0,0000 0,000 0,671 0,0000 0,9965 0,0000 0,9963 0,0000 S

€20:5 0,0000 0,000 0,749 0,0000 0,9958 0,0000 0,9557 0,0000 P

C24:1 0,0000 0,000 0,670 0,0000 0,9965 0,0000 0,9632 0,0000 M

C22:6n3 0,0000 0,000 0,509 0,0000 0,9961 0,0000 0,959 0,0000 P
2 91,2582 100,000 165,9083

Acidos Gordos: S — Saturados; M — Monoinsaturados; P — Polinsaturados; T — trans; Ri: Factor de resposta individual; WFAMEi:
quantidade de cada FAME na amostra; fTGi: factor de conversdo individual de um FAME para um triglicérido; WTGi: quantidade de
cada triglicérido na amostra; fAGi: factor de conversdo individual de um FAME para o acido gordo correspondente; WAGi:
quantidade de cada 4cido gordo.
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A figura 23 representa o cromatograma relativo a amostra de fiambre. Na execug¢do desta
anadlise efectuou-se a adicdo do padrdo interno (C13:0) que ird permitir a quantificacdo da
matéria gorda e consequentemente dos teores em acidos gordos saturados, monoinsaturados
e polinsaturados.

Analisando a tabela 11 sdo varios os parametros calculados até se chegar aos teores de
matéria gorda e dos varios grupos de acidos gordos. Assim, torna-se necessario referir que
apenas a primeira coluna (% Area) é obtida do cromatograma. A coluna relativa a “Area
corrigida em %” é relativa aos resultados da coluna anterior mas reportada para um valor final
de 100% e os Ri correspondem aos factores de resposta ja calculados aquando da validagcao do
método. Ja a coluna seguinte (WFAMEi) corresponde a quantidade de cada FAME na amostra.
Para que o calculo da matéria gorda seja possivel é necessario efectuar uma passagem de
FAME para triglicérido. Este passo é efectuado através da multiplicacdo pelo respectivo factor
de correccdo obtido directamente da literatura®. Efectuando o somatério do resultado
anterior e tendo em conta a massa de amostra usada para a andlise obtém-se o teor de
matéria gorda da matriz em estudo. Para a determinacdo do teor em &cidos gordos é
necessario efectuar mais uma conversdo, mas desta vez relativa a passagem de FAME para
acido gordo. Obtido este resultado é necessario efectuar o somatdrio das familias, ou seja,
fazer o somatédrio daqueles que sdo saturados (S), monoinsaturados (M), polinsaturados (P) e
trans (T). Depois destes calculos, é importante ter em consideracdo a massa usada para a
posterior obtencdo dos teores em acidos gordos. A tabela seguinte compara os resultados

obtidos com os 2 métodos.

Tabela 12 - Teores em acidos gordos e gordura da amostra de fiambre, obtidos pelos dois métodos.

Resultados (g/ 100 g)
Método novo Método corrente
Teor em 4cidos gordos 2,9 2.9
saturados

Teor em_a’cidos gordos 35 35
monoinsaturados
T icid d

eor em écidos gordos 14 12

polinsaturados
% matéria gorda 8,0 7,7

Pela analise da tabela 12 verifica-se que, relativamente aos acidos gordos, a Unica diferenca
reside nos acidos gordos polinsaturados, sendo os resultados obtidos pelo novo método
ligeiramente mais elevados. Tal como jd havia sido referenciado, uma das limitagdes do
método corrente é a necessidade das amostras irem a estufa, o que provoca a degradacdo
desta classe de acidos gordos, da qual fazem parte os dmega 3 e 6. Ja o teor de matéria gorda
é ligeiramente mais elevado. Tal situag¢do ja era previsivel uma vez que todos os métodos
analiticos possuem uma percentagem de erro associada. Assim torna-se necessario efectuar o
calculo do erro associado entre os dois resultados obtidos, neste caso por métodos diferentes.
A determinag¢do deste erro permite avaliar a concordancia, ou nao, destes resultados (erro
associado entre os dois ensaios é de 3,82 %). Este valor é obtido efectuando a média dos dois
ensaios (valor médio = (8,0+7,7) / 2= 7,85 g/ 100g) e posteriormente efectuar o quociente da
diferenca dos resultados pela média obtida anteriormente ((8,0-7,7)/7,85=0,0382).
Reportando este resultado para 100% obtém-se o valor de 3,82%. Na Silliker, quando se
efectuam confirmacgdes de resultados, os valores obtidos sdo considerados aceitdveis quando
0 erro existente entre os resultados é inferior a 10%. Sendo este erro de 3,82%, os resultados
obtidos sdo considerados aceitaveis. Todos os resultados relativos ao método corrente
encontram-se no anexo F.1..
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3.2.2. Andlise dos resultados relativos ao leite gordo, ao queijo, ao amendoim e aos ovos com omega 3

Os resultados relativos as amostras de leite gordo, queijo, amendoim e ovos com édmega 3 irdo ser discutidas em conjunto de modo a ndo tornar o processo
repetitivo. Todos os cromatogramas relativos a estas amostras, assim como os resultados calculados encontram-se no anexo F. (para os dois métodos). A
tabela 13 contém todos os resultados relativos as amostras enunciadas assim como o desvio que existe entre os dois resultados. Este calculo tem como

objectivo mostrar a diferenca que existe entre os dois resultados e ndo avaliar qual dos dois estd mais correcto, uma vez que todos os métodos tém um erro
associado.

Tabela 13 - Teores em acidos gordos e gordura das amostras de leite gordo, queijo, amendoim e ovos obtidos pelos dois métodos.
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Analisando a tabela 13, verifica-se que para o leite gordo, os teores de acidos gordos saturados
e de matéria gorda sdo mais baixos para o método novo do que para o método corrente, ao
contrario do que acontece para os acidos gordos monoinsaturados e polinsaturados que sdo
mais elevados. Para a amostra de queijo, os acidos gordos saturados, monoinsaturados e o teor
de gordura sdo mais baixos para o método novo, enquanto que é mais elevado para os acidos
gordos polinsaturados. Relativamente ao amendoim, todos os resultados relativos aos acidos
gordos e a matéria gorda sdo mais elevados para o método corrente. Quanto a amostra dos
ovos com O6mega 3, a grande diferenca de resultados reside no teor de &acidos gordos
polinsaturados que é mais elevada para o método novo. Tal situacdo podera ser explicada pelo
facto de no método corrente as amostras necessitem de ir a estufa e provavelmente existiu
degradacdo de parte dos acidos gordos polinsaturados, nomeadamente do dmega 3. Os teores
de acidos gordos saturados e de matéria gorda foram também mais elevados. Ja o resultado de
acidos gordos monoinsaturados é ligeiramente mais elevado para o método corrente.

3.2.3. Andlise dos resultados relativos ao éleo de girassol

Para a analise desta amostra é necessario analisar o perfil dos acidos gordos, uma vez que o teor
de gordura ndo é determinado, viste que a amostra ja é a prépria gordura (100 % de gordura). A
tabela 14 apresenta os acidos gordos avaliados para uma amostra de dleo.

Tabela 14 - Perfil de acidos gordos de um dleo de girassol para os dois métodos.

< 0,05 (LQ) < 0,05 (LQ)
0,1 0,1
6,6 6,5
0,2 0,1
< 0,05 (LQ) < 0,05 (LQ)
< 0,05 (LQ) < 0,05 (LQ)
3,3 3,3
28,9 28,9
59,6 59,7
0,2 0,2
0,3 0,2
0,2 0,2
0,7 0,6
< 0,05 (LQ) < 0,05 (LQ)
0,2 0,2
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Os resultados discriminados na tabela 14 sdo relativos aos dois métodos e verifica-se que os
resultados sdo bastante idénticos, existindo apenas diferencas maximas de uma décima, como é
o caso do C16:0, do C16:1, do C18:2; do C20:0 e do C22:0.

Em resumo, os dois métodos foram comparados e como seria de esperar apresentam diferencas
nos resultados obtidos. Esta situacdo é perfeitamente normal, pois frequentemente com o
mesmo método podem-se obter resultados diferentes para a mesma amostra, claro que sempre
dentro de certos limites de repetibilidade.

No caso dos acidos gordos do d6leo de girassol os 2 métodos apresentam resultados muito
semelhantes. E preciso referir que se trata de uma amostra constituida unicamente por lipidos.
No caso das outras amostras alimentares, fiambre, leite gordo, queijo, ovo com dmega 3 e
amendoim sdo amostras com composicdes mais complexas em termos de nutrientes (proteinas
e hidratos de carbono) que acabam por interferir, o que de certa forma justifica os resultados
obtidos.

Outra situacdo a salientar, e que pode ser responsavel pela diferenca de resultados, tem a ver
com o facto de se ter usado amostras congeladas para a determinacdo de alguns acidos gordos
para os dois métodos analisados.

A implementac¢do deste novo método, além de ter sido imposta pelo grupo Silliker, apresenta
vantagens em relacdo ao método corrente. Trata-se de um método que permite o calculo da
matéria gorda, ao contrario do que acontece com o método corrente (a matéria gorda era
obtida pelo método gravimétrico). E também necessario referir que, para o método corrente, no
calculo dos teores em acidos gordos saturados, monoinsaturados e polinsaturados recorre-se a
um factor correctivo de 0,99 (consultar o exemplo de cdlculo no anexo F.1.1.1.1.) que foi obtido
da literatura®, através da média do insaponificdvel das amostras. Ora, tal situacdo ndo é a mais
correcta, uma vez que na validagdo do método se verificou que o teor do insaponificavel variava
de amostra para amostra (insaponificavel “Paté a Tartinier” = 1,47 g/ 100 g; insaponificavel
“Mélange Nutritif” = 0,26 g/ 100 g; insaponificavel “Plat cuisiné” = 0,03 g/ 100 g). Outra
caracteristica importante esta também relacionada com a coluna usada no novo método. Trata-
se de uma coluna de 100 metros, que permite uma melhor separagdo dos diversos acidos
gordos, ao contrario da coluna usada no método corrente, que apresenta apenas 60 metros,
dificultando a identificagdo dos picos.
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4. Conclusoes e sugestoes para trabalho futuro

A seguranca alimentar é um conjunto de normas de producdo, transporte e armazenamento de
matérias-primas e produtos transformados que garantem a adequabilidade dos alimentos ao
consumo. Estas regras sdo internacionais para que os alimentos possam satisfazer as
necessidades comerciais e sanitdrias, numa perspectiva de sustentabilidade.

Um conceito importante na garantia de um alimento saudavel é o dos "perigos", que podem ser
de origem bioldgica, quimica ou fisica. O controlo da qualidade é pois uma necessidade
permanente e continua. Por outro lado, a informacdo da qualidade, composicao, validade dos
produtos tem que estar acessivel ao consumidor, cada vez mais bem informado e
consequentemente mais exigente.

A Silliker responde a algumas destas preocupacdes, prestando servigcos as empresas e portanto a
comunidade. Neste trabalho desenvolveram-se metodologias para a determinacdo do teor de
matéria gorda e do perfil de acidos gordos em géneros alimenticios, em alternativa a métodos
existentes e implementados na empresa.

As amostras foram sujeitas a um pré-tratamento. A matéria gorda foi extraida por hidrélise
(acida na grande maioria dos alimentos, basica no caso dos produtos lacteos e a combinacéo das
duas no caso dos queijos). O pirogalol (1,2,3-benzenotriol) é adicionado para minimizar a
degradacdo oxidativa dos 4acidos gordos durante a andlise. Uma quantidade conhecida do
triacilglicerol em C13:0 (tritridecanoato de glicerilo) é adicionada como padrao interno, a fim de
guantificar os acidos gordos. Seguidamente, a matéria gorda é extraida com éter dietilico e éter
de petréleo e posteriormente metilada com trifluoreto de boro em metanol (permite a
formacdo de ésteres metilicos de acidos gordos). Posteriormente, a mistura é analisada e os
acidos gordos detectados por GC-FID. A identificacdo dos dcidos gordos foi possivel com a ajuda
de uma mistura padrdo, que dd indicacdo da ordem de eluicdo dos acidos gordos presentes e
permite pelo método de adigdo confirmar o acido gordo em questdo. Os resultados expressam-
se de acordo com o produto alimentar. Finalmente, o teor de acidos gordos é convertido,
matematicamente, em triglicéridos e a soma destes corresponde ao valor da matéria gorda da
amostra inicial.

Os métodos foram validados no que se refere a determinacdo dos acidos gordos componentes,
quer a matéria gorda. O método foi aplicado a um fiambre, um leite gordo, um queijo, um ovo,
um amendoim e um dleo de girassol. Os resultados da composicdo em acidos gordos e do teor
de gordura, obtidos com o método agora implementado, foram comparados com os obtidos
pelo método antigo (dcidos gordos saturados, monoinsaturados e polinsaturados) e com os
valores obtidos pelo método gravimétrico, respectivamente. Neste estudo é possivel garantir a
qualidade dos resultados, sendo que a metodologia desenvolvida apresenta melhor eficiéncia
do que a anterior.

Outros estudos poderdo ser efectuados de forma a melhor avaliar a razdo custo-beneficio das
metodologias desenvolvidas.
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Anexo A - Mistura de Padraées (C37)

1. Certificado de andlise

De seguida serd apresentado o certificado de andlise relativo a mistura de 37 ésteres metilicos

(c37).
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Figura 24 - Certificado de analise da mistura de padrées.
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2. Cdlculo dos factores de resposta

Tabela 15 - Resultados essenciais para o calculo do factor de resposta Ri.

Acidos

Area corrigida

% massa na

Gordos Area (%) (%) mistura i R
C4:0 3,2111 3,2234 4,0000 0,8059 0,6801
C6:0 3,9065 3,9215 4,0000 0,9804 0,8274
C8:0 4,4013 4,4182 4,0000 1,1046 0,9322
C10:0 4,6723 4,6902 4,0000 1,1726 0,9896
C11:0 2,3619 2,3710 2,0000 1,1855 1,0005
C12:0 4,7452 4,7634 4,0000 1,1909 1,0050
C13:0 2,3608 2,3698 2,0000 1,1849 1,0000
C14:0 4,6628 4,6807 4,0000 1,1702 0,9876
Cl4:1 2,2875 2,2963 2,0000 1,1481 0,9690
C15:0 2,2679 2,2766 2,0000 1,1383 0,9607
C15:1 2,2474 2,2560 2,0000 1,1280 0,9520
C16:0 6,6441 6,6696 6,0000 1,1116 0,9381
Cl6:1 2,0244 2,0322 2,0000 1,0161 0,8575
C17:0 2,0700 2,0780 2,0000 1,0390 0,8768
C17:1 2,1096 2,1177 2,0000 1,0589 0,8936
C18:0 3,9816 3,9969 4,0000 0,9992 0,8433
C18:1n9t 1,9502 1,9577 2,0000 0,9788 0,8261
C18:1n9c 4,1938 4,2100 4,0000 1,0525 0,8882
C18:2n6t 1,9463 1,9538 2,0000 0,9769 0,8244
C18:2n6¢ 2,0722 2,0801 2,0000 1,0401 0,8777
C20:0 3,5899 3,6037 4,0000 0,9009 0,7603
C18:3n6 2,0320 2,0398 2,0000 1,0199 0,8607
C20:1 1,7574 1,7641 2,0000 0,8821 0,7444
C18:3n3 2,0146 2,0223 2,0000 1,0112 0,8533
C21:0 1,7199 1,7265 2,0000 0,8633 0,7285
C20:2 1,8048 1,8117 2,0000 0,9059 0,7645
C22:0 3,3380 3,3509 4,0000 0,8377 0,7070
C20:3n6 1,8108 1,8178 2,0000 0,9089 0,7670
C22:1n9 1,6527 1,6591 2,0000 0,8295 0,7001
C20:3n3 1,5904 1,5965 2,0000 0,7982 0,6737
C20:4n6 1,7973 1,8042 2,0000 0,9021 0,7613
C23:0 1,5351 1,5410 2,0000 0,7705 0,6502
C22:2 1,6446 1,6510 2,0000 0,8255 0,6967
C24:0 3,1694 3,1816 4,0000 0,7954 0,6713
C20:5 1,7693 1,7761 2,0000 0,8880 0,7495
C24:1 1,5829 1,5890 2,0000 0,7945 0,6705
C22:6n3 1,2023 1,2069 2,0000 0,6035 0,5093
> 99,62 100,00 100,00

Ki: relagdo entre a % de area corrigida e a respectiva % em massa da mistura;

Ri: Factor de resposta individual.
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Exemplo de calculo para o acido gordo C4:0

% Area C4:0 y 32111

% corrigida = > K 100=W><100=3,2234
rea ,
_ %corrigida  3,2234 0.8059
% massa mistura 4 '

ri_ Ki (C4:0) 08059

- - =0,6801
Ki(C13:0) 11849
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Anexo B

1. Massas das amostras usadas na validag¢do do método

1.1.Paté a Tartinier

Tabela 16 — Massas das amostras utilizadas para a validagdo do Paté a Tartinier.

0,5149
0,6264
0,5491
0,5511
0,5939
0,6191
0,6085
0,5830
0,5885
0,5598
0,6207
0,5632

1.2. Mélange Nutritif

Tabela 17 - Massas das amostras utilizadas para a validacao do Mélange Nutritif.

4,7611
4,3886
4,9015
4,4285
4,3326
4,5648
4,5943
4,1259
4,3281
4,3525
4,8594
4,2220
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1.3. Plat cuisiné a base de viande

Tabela 18 - Massas das amostras utilizadas para a validagdo do Plat cuisiné.

5,9598
5,5922
5,5909
5,6168
5,0778
5,4567
5,9476
5,5919
5,7638
5,6410
5,2637
5,8487
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Anexo C - Paté a Tartinier

Relativamente a esta matriz serd apresentado um cromatograma (figura 25) com uma tabela associada onde constam todos os resultados calculados (tabela

26). Posteriormente é apresentado um exemplo de célculo.

1. Cromatograma:

Data File
Sample Mams: Paté A Tartinier A

Acq. Operator

NCHEM32%1\DATA\SIG10963.D

Acg. Instrument : Instrument 1

Injection Date

Ang. Method
Laat changed

9/1/2011 9:48:41 AM

Inj Velume :

3 C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC .M
9/1/2011 9:40:3% MM

imodified afrer loading)
Analysis Method : ©:\CHEM32\1%METHODS\AORC .M

Laat changed

97172011 11:33:43 AM

(mocdified after loading)
Sample Infe 1 Paté & Tartinier A

Coluna TGA
Equipamenteo
Coluna 1GR
Equipamento

101A

101 A

Additienal Info : Peak(a) manually integrated

FIDT A, (SIGI0D63.0)

Location
Inj

+ Vial 1
1

Manually

w g
a6 3
1
B2 |
I
= 2
g
40 | {
i
= F g = E: |
& 2l g SF e _op g
= x = ¢
- Hﬁ.gﬂlq 4 %%@ s BorEw 8§
fouk ) = T ] g W oea R =
et G Y BRI T s Tee 3 T
0-
[ ——— 1 —— . e
. . 20 A0 A &0 00
Area Perce
Sorted By : Signal
Mulbiplier: : 1.0000
milution: 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with TSTDs
Signal 1: FIIM A,
Peak RetTime Type Width Area Height Area
£ (sl [min] [ph*s] [5:0] %
S S T [
1 14,760 BY 0. DRH4 37, 68289 6. 82620 0.18332
2 15.044 VE 0.0910 1.07005 2.11733e-1 0.00521
Instrument 1 9/1/2001 11:41:26 AM Fage

Figura 25 — Cromatograma relativo a amostra Paté a Tartinier A.

1 af 2

Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG10963.D
Sample Name: Paté 4 Tartinier A

Peak RetTime Type Width Area
# [min] [min] [ph*s]

et |

Helght Area
[pa] §

3 16.728 MM 0.0984 20.77962
4 18.424 BB 0.0805 1.33827
5 19.327 BB 0,1023  25,78070
6 21.616 BB 0.0819 6.10961
7 25.342 BB 0.0916 2.29964
8 27.860 BB 0.0897 6.55975
9 32.856 BB 0,1163 2.61008
10 33.377 BB 0.1202 2.17576
11 35.374 BB, 0.0862 56.85973
12 38.214 BB 0.1117  27.45164
13 39.407 BB 0.1286 1461.25330
14 41.035 BB 0.1252 1.77203
15 42,524 BB 0.1008  23.93545
16 43.193 BB 0.0B96 152.72656
17 46.988 BB 0.1033 8.58617
18 51,107 BB 0.2281 5203.98975
19 53.055 BB . 0.0909 6.96421
20 53.418 BB 0.1003 37.57809
21 53,915 BB 0.1033 2.25688
22 54.393 BB 0.1224 18.36588
23 55.286 BB 0.1143 2.04449
24 56.960 BB 0.1106 8.518177
25 5B.556 BB 0.2098 839.54138
26 60.310 BV 0.3173 17.75682
27 61.297 vv 0.3343 1.01158e4
28 61.807 VB 0.1404 58350
29 63.834 BV 0.1254 24.88364
30 64.254 vv 0.1543 22.80543
31 64.962 VB 0.1673 2202.28076
32 66.178 BB 0.1148  58,31823
33 6B.156 BB 0.1205 7.25667
34 6B.IIT BV 0.1177 1.79915
35 69.041 VB 0.1220 37.62524
36 69.697 BB 0.1138 46,48460
37 72.526 BB 0.1250 5.82646
38 73,444 BB 0.1812 5.17184
3% 75.014 BB 0.1200 13.08549

-

3.51972  0.10109
2.76208e-1 0.00651
3.84028 0.12542
1.23201  0.02972
3.96765e-1 0.01119
1.16523 0.03191
3.61012e-1  0.01270
2.87646e-1 0.01058
10.66265 0.27661 (120
4.01658 0.13355
176.45178  7.10876 X
2.21733e-1  0.00862
3.63512  0.11644
27.18179 0.74299 C\W©
1.40527 0.04177

309.66901 25.31658 €610

1.21379  0.03388

6.41429 o.wzsl)cmm Green
3.69417e-1 0.01098

2.37072  0.08935 CinO
2.89981le-1  0.00995

1.26456 0.04144

55.076884 4.08423 C\NiO

7.26185e-1 0.08638 €Ik
401.05762 49.21185\C9M  \q,7aus
4.93106e~1 0.02230

3.10727 mlleS)Cﬂ‘.z)t o,281%

2.32736  0.11094
189.84949 10.71374 €L

§.21748 0.28371 (IOt
9.56737e-1 0,03530
2.4501de-1  0.00875

4.87580 0.18304 C2o

6.62865 0,22614 €Wi3
7.30538e-1 0.02834
1.52835e-1  0.02516

1,73572  0.06366 Cio

40 BO.108 BB 0.1285 3.40604 4.11631e-1 0.01657
41 B1.256 BB 0.1392 2.58887 2.8183Be-1 0.01259
42 B5.137 BB 0.1161  11.92726 1.65415 0.05802 €T
43 B7.893 BR 0.1373 1.06045 1.38512e-1 0.00516
44 B9.837 BB 0.2019 2,78738 1.91437e-1  0.01356
45 94.805 BB 0.1394  5,42239 5.89132e-1 0.02638
46 103.712 BB 0.2092 6.51854 4.9656% -1 0.03171
Totals : 2.05557e4  1243,53142
*** End of Report *+*%

Instrument 1 9/1/2011 11:41:26 AM

Page

2 of 2
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Tabela 19 - Resultados calculados para posterior calculo dos acidos gordos saturados, monoinsaturados, polinsaturados
e da matéria gorda da matriz “Paté a Tartinier A”.

Patéa | Area
Tartinier | Area (%) | corrigida Ri WFAMEi ftGi WTGi fAGi WAGI Grupo
A (%)
C4:0 0,0000 0,000 0,6801 0,0000 | 0,9868 | 0,0000 | 0,8627 | 0,0000 S
C6:0 0,0000 0,000 0,8274 0,0000 | 0,9897 | 0,0000 | 0,8923 | 0,0000 S
C8:0 0,0000 0,000 0,9322 0,0000 | 0,9915 | 0,0000 | 0,9029 | 0,0000 S
C10:0 0,0000 0,000 0,9896 0,0000 | 0,9928 | 0,0000 | 0,9114 | 0,0000 S
C11:0 0,0000 0,000 1,0005 0,0000 | 0,9933 | 0,0000 | 0,9247 | 0,0000 S
C12:0 0,2766 0,301 1,0050 0,4664 | 0,9937 | 0,4634 0,93 0,4337 S
C13:0 7,1088 1,0000 12,0459 0,0000 0,0000 S
C14:0 0,7430 0,809 0,9876 1,2749 0,9945 | 1,2679 | 0,9421 | 1,2011 S
C14:1 0,0000 0,000 0,9690 0,0000 | 0,9944 | 0,0000 | 0,9417 | 0,0000 M
C15:0 0,0000 0,000 0,9607 0,0000 | 0,9948 | 0,0000 | 0,9453 | 0,0000 S
C15:1 0,0000 0,000 0,9520 0,0000 | 0,9947 | 0,0000 | 0,9449 | 0,0000 M
C16:0 | 25,3166 27,576 0,9381 45,7287 | 0,995 | 45,5001 | 0,9481 | 43,3554 S
C16:1 0,2167 0,236 0,8575 0,4282 0,995 | 0,4261 | 0,9477 | 0,4058 M
C17:0 0,0894 0,097 0,8768 0,1728 | 0,9953 | 0,1720 | 0,9507 | 0,1642 S
C17:1 0,0000 0,000 0,8936 0,0000 | 0,9952 | 0,0000 | 0,9503 | 0,0000 M
C18:0 4,0842 4,449 0,8433 8,2068 | 0,9955 | 8,1699 | 0,953 | 7,8211 S
C18:1n9t | 0,0864 0,094 0,8261 0,1772 | 0,9955 | 0,1764 | 0,9527 | 0,1688 T
C18:1n9¢c | 49,2342 53,628 0,8882 93,9251 | 0,9955 | 93,5024 | 0,9527 | 89,4824 M
C18:2n6t | 0,2320 0,253 0,8244 0,4768 | 0,9954 | 0,4747 | 0,9524 | 0,4541 T
C18:2n6c | 10,7137 11,670 0,8777 20,6830 | 0,9954 | 20,5878 | 0,9524 | 19,6985 p
C20:0 0,2837 0,309 0,7603 0,6323 | 0,9959 | 0,6297 | 0,957 | 0,6051 S
C18:3n6 | 0,0000 0,000 0,8607 0,0000 | 0,9954 | 0,0000 | 0,952 | 0,0000 p
C20:1 0,1830 0,199 0,7444 0,4166 | 0,9961 | 0,4149 | 0,9568 | 0,3986 M
C18:3n3 | 0,2261 0,246 0,8533 0,4490 | 0,9954 | 0,4469 | 0,952 | 0,4274 p
C21:0 0,0000 0,000 0,7285 0,0000 | 0,9961 | 0,0000 | 0,9588 | 0,0000 S
C20:2 0,0000 0,000 0,7645 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9565 | 0,0000 p
C22:0 0,0637 0,069 0,7070 0,1527 0,9962 | 0,1521 | 0,9565 | 0,1460 S
€20:3n6 | 0,0000 0,000 0,7670 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 p
€22:1n9 | 0,0000 0,000 0,7001 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 | 0,9602 | 0,0000 M
€20:3n3 | 0,0000 0,000 0,6737 0,0000 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 P
€20:4n6 | 0,0000 0,000 0,7613 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,956 | 0,0000 p
C23:0 0,0000 0,000 0,6502 0,0000 | 0,9964 | 0,0000 | 0,962 | 0,0000 S
62212 0,0000 0,000 0,6967 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 0,96 | 0,0000 p
C24:0 0,0580 0,063 0,6713 0,1464 | 0,9965 | 0,1459 | 0,9963 | 0,1459 S
C20:5 0,0000 0,000 0,7495 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9557 | 0,0000 p
C24:1 0,0000 0,000 0,6705 0,0000 | 0,9965 | 0,0000 | 0,9632 | 0,0000 M
€22:6n3 | 0,0000 0,000 0,5093 0,0000 | 0,9961 | 0,0000 | 0,959 | 0,0000 p
> 91,8073 100,000 172,5301

Acidos Gordos: S — Saturados; M — Monoinsaturados; P — Polinsaturados; T — trans; Ri: Factor de resposta individual; WFAMEi:
quantidade de cada FAME na amostra; fTGi: factor de conversdo individual de um FAME para um triglicérido; WTGi: quantidade de cada
triglicérido na amostra; fAGi: factor de conversdo individual de um FAME para o 4cido gordo correspondente; WAGi: quantidade de cada

4cido gordo.
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1.1. Exemplo de cdlculo para o C12:0

Area (%)(C12:0)xm (mg) FAME(C13:0) 0,2766x12,0459
Area (%)(C13:0)x Ri(C12:0) ~7,1088x1,0050
(ML) M (FAME C13: 0?
M (triglicérido C13:0)
3x 228,37
681,08

WFAME, =

=0,4664

m (mg) FAME (C13:0) = mg/mL triglicérido C13:0xV

m (mg) FAME (C13:0) = mg/mL triglicérido C13:0x 2mL x

m (mg) FAME(C13:0) =mg/mL triglicérido C13:0x2,0118
m (mg) FAME (C13:0) =5,98752x 2,0118 =12,0457 mg FAME (C13:0)
m (C13:0) =302,4 mg

V =50,00 mL mg / mL triglicérido C13:0=
% pureza=0,99

02,4

x% pureza = 3 x0,99 <
00

m(C13:0)
V 1
< mg/mL triglicérido C13: 0 =5,98752mg / mL triglicérido C13: 0

Na qual a concentragdo em mg/mL triglicérido C13:0 é obtida pela preparacdo da solucdo 2.2.4.4.

WTG, =WFAME, x fTG, =0,4664 x 0,9937 =0,4634
IWTG; x100  172,5301x100

%M .G. = -
’ Mmostra(@) X1000  0,5149 %1000

=33,519/100 g

WAG, =WFAME, x fAG, =0,4664 x 0,9300 = 0,4337
2 WAG, S =538725

T WAG; M =90,2868

Y WAG,; P =20,1259

Y WAG; T =0,6230

X WAG, Sx100 53,8725x100
M amostra(9) x 1000 - 0,5149 x 1000
ZWAG; M x100 90,2868 x100
M, oera(9) 1000 0,5149 x1000
ZWAG; Px100 20,1259 x100
M, eera(9) X1000  0,5149 %1000
XWAG, T x100  0,6230x100
M mostra( ) x 1000 - 0,5149 x1000
> AG.totais =X AG. Saturados + £ A.G. Monoinsaturados + £ A.G. Polinsaturados + £ AG.trans

%A.G. Saturados =

=10,46 g /100 g

% A.G. Monoinsaturados =

=17,539/100 g

% A.G. Polinsaturados =

=391¢g/100¢g

%AG.Trans=

=0129g/100g

> AG.totais =10,46 +17,53 + 3,91+ 0,12=32,03¢g /100 g

% insaponificavel = %M .G. - X AG.totais =33,51-32,03=1,489/100 g
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2. Relatorio do material certificado

MATERIAL DE REFERENCIA CERTIFICADO:

ANO-MES; 2010-08
GIRCUITO INTERLABORATORIAL: BIPEA - Produtes dlstéticos « Pate 4 tartiner - 2010/028167

CO4:0 (%) - Ac, Butiries NP EN [SQ 5508 0,0 0,0 05 0,0 22 . 0,0 -— Accitivel Laura Sousa
C06:0 (%) - Ac. N-hexandico NP EN 180 5508 80 . 0,0 0,5 0,0 24 0,0 — Aceitivel Laura Sousa
COB:0 {95) « Ac. N-octandico NP EN JSO 5508 0,0 0,0 0,5 0,0 23 0,0 — Aceitivel Laura Sousa
C10:0 (%) - Ac. N-decanéico NP EN 150 5508 0,0 0,0 0,3 0,0 23 0,0 —— Aceithvel Laura Sousa
IC11:0 (2%} - Ac. Undecanbico NP EN 150 5508

012:0 (%) - Ae, Lburico NP EN ISC 5508 04 03 0,0 08 . 0.0 4 . 00 — Accithvel Laura Souse
C14:0 (%) - A, Miristico NP ENISC 5508 038 0,0 L3 03 24 0,0 : — Aceitivel Laura Sousa
C14:1 (%) - Ac. Miristoleico NP EN ISO 5508 0,0 00 0.5 00 2 0.0 _ Aceithvel Laura Souse
C15:0is0 (3%) - Ag. 13-metilmiristico NP EN 180 5508 08,0 - 0,0 0,5 0,0 13 0,0 - - Aceitivel Laura Sousa
©15:0ais0 (%) » Ac. 12-metilmiristics. | NP ENISO 5508 || 2,0 00 05, 0.0 13 0,0 — Accithvel Laura Sousa
C15:0 (%) - Ac. Pentadecanéico NP EN 180 5508 0,0 00 0,5 0,0 23 0.0 — Ateithvel Laura Sousa
C16:0 (%) - Ac. Palmitico NP EN 180 5508 27,0 272 02 254 25,0 24 0.7 o -029 Ageitdvel Laura Sousa
C16:1 (%) - Ac. Palmitoleico . NP EN ISO 5508 02 0.0 0.7 0,0 24 0,0 — . Accithvel Laurz Sousa
C17:0is0 (%) - Ac. 15-metlpalmitico . .| NP ENISO 5508 [ 0.0 0,0 Rt 0.0 15 00 - - Actitavel Laura Sousa
C17:0ni50{%) - Ac. 14-metilpalmitico NP EN ISOQ 5508

C17:0 (%) - Ae. N-Heptadecandico NP ENISO 5508 0,1 0,1 0,0 L 08 0.0 23 0,0 -— Aceitivel Laura Sousa
C17:1 (%) - Ac. 9-Heptadeoenbico | NPENISO 5508 0,1 0,0 0,0 0,5 0.0 20 0.0 - - Aceitivel Laura Scusa
C18:0 (%) - Ac. Estefrico “ i NP ENISO 5508 4,8 44 0,0 49 - 39 24 0,1 4,00 Aceitivel ° Lauvra Sousz
C18:1 {%) - Ac. Oleico ’ NP EN ISC 5508 537 544 0.1 579 50,9 24 0.3 233 Aceitivel . | Laura Sousa
C18:2 (%) - Ac, Linoleico NP EN 180 5508 11,6 11,7 0,1 12,6 - 10,8 24 02 -0,50 Aceitivel Laura Sousa
C18:3 (36) - Ac, Linolénico NP EN 180 5508 02 02 08 0,7 0,0 23 0,0 — : Aceithvel Laura Sousa
C18:4 (%) - Ac. Octadecatetraendico NP EN IS0 5508 0,0 0,6 0,3 0,0 14 0,0 — ’ Aceithvel Laura Sousa
C20:0 (%) - Ac. Araquidico NP EN IS0 5508 83 0,3 0,0 038 0,0 24 0,0 s . Aceitavel Laure Sousa
02071 (%) - Ac. 9-Eicosendico - . NP EN IS0 5508 0,2 02 0,0 0,7 0,0 23 .00 e ; Aceitivel Laura Sousa

Chservagoesinotas: O imite de detecglo de C4:0, CBD, €8;0, C10:0, G141, C1 5:(?3“0. CI15.0AISE, C17:0190 & C18:4 & <0,1%. Por motlves estatistices consiteramos os nossos valores Iguais acs valores aivo,

s 3lapepiphb p ohinids o
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AVALIAGRO 505 CIRGUITOS INTERLABORATORIAIS E MRC

MATERIAL DE REFERENCIA C-E.RTIFICADO:

ANO-MES: 2010-08

CIRCUITO INTERLABORATORIAL: BIPEA - Produtes dietéticos - Pite & tartiner - 2010/028187
(20:2 (%) ~ Ac. Eicosadiendico NP EN 180 5508 0,0 0,0 0,5 0,0 21 . 0,0 —_— Aceitdvel Laura Sousa
C20:5 (%) - Ac. Eicosapentaendico NP EN IS 5508 L 0,0 . c.0 9,5 0,0 19 0,0 — Ageitdvel Laura Sousa
C22:0 (%) - Ac. Beénico NP EN ISO 5508 0,0 0,0 0.5 00 24 0.0 — Aceitdvel Laura Sousa
C22:1 (%) - Ae.:13-Docosendico NP EN ISQ 5508 0,0 ’ 0.0 05 0,0 2 0,0 — Accitivel Laura Sousa
- C22:2 (9%) - Ac. Docesadiendise NP EN IS0 5508 9,0 © 00 0,5 0,0 20 . 0,0 — - Aceitdvel Laura Sousa
C22:5 (%) - Ac, Docosapentaenéico NP EN IS0 5508 0,0 0,0 0,5 0.0 19 - 00 - — Aceitivel Laura Sousa
C22:6 (%) - Ac. Decosahexaendico NP EN 180 5508 0,0 0,0 0.3 0,0 20 0,0 . - Aceitavel Laurs Sousa
24:0 (%) - Linhocérice NP EN IS0 5508

0,1 0.0 05 00 3 0.0 e Aceitivel Lauura Souse

)
[=

]

-

=i

N
g

. , - 2

e >

Observagoasinotas: O limite do detecgho de C20:2, C20:5, C22:1, C222, C22:5, C22:6 ¢ CZ4:0 & <0,1%. Por motlves estaliaticos considerainos o8 nossos vajoras lguais aos valores alvo, =
. . . . &

Al

o

e
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Implementagdo e validacao de um método de avaliacao do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

MATERIAL DE REFERENCIA CERTIFICADO:

AVALAGAD DOS CIRCUITOS INTERLABORATORIALS E MRC

CIRCUITC INTERLABORATORIAL: BIPEA « Produtos dietéticos - Péte & tartiner - 2010/028185

ANC-MES: 2010-08

[

Figura 26 — Relatdrio do material certificado “Paté a Tartinier”.

Humidade (g) PAFQ.098 99,9 99,6 0.1 106,2 95,0 31 0.2 1,50 Aceitdvel Tsabel V
Cinza total (g) PAFQ.060 1.72 1.53 0,01 1,93 L13 39 0,07 2,71 Aceitdvel Elisabets
Proteina bruta (g) PAFQ.063 68 6,9 0.0 13 6,5 33 0,1 -1,00 Aceitavel Fatima
Matérin gorda (g) PAFQ.069 30,6 51,1 0.1 52,6 296 31 0.5 -1,00 Acsitivel Marianz | QoD
Hidratos de ¢arbono (g) FDA 109-Q1 60,7 60,0 0.1 51,5 585 33 0.6 1,17 Aceitdvel Célenlo
Fosforo (mg) NP 874 180 183 2 201 165 24 8 -0,38 Aceitivel Célia
Clorctos (mg) AOQOAC 971.27 110 133 7 178 83 2 ) 15 -1,53 Aceitivel Fatima
Matéria seca PAFQ.098
Fésforo FIL-IDF 42B:1990
Lactoss "NP §75B
Lactose BOE 176303
Fibra alimentar (g) AQAC 98529 32 38 0,2 4,9 27 17 6.8 -0,75 Aceitavel Isabel V
Fibra selirvel AQAC 991,43
Fibra jnscldvel AOAC 59143
Amido BOE 207743
.
o
“
=)
3
=]
a
Bl
= B
Observagbes/notas: =
=)
&
<
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagdo do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

Anexo D - Mélange Nutritif

Para esta matriz serdo apresentados apenas dois cromatogramas (figuras 28 e 29)e as respectivas tabelas (26 e 27) com os calculos efectuados (12
cromatogramas e doze tabelas tornaria este capitulo muito extenso), uma vez que todas as outras injec¢es e tabelas efectuadas seguem os mesmos padroes.

1. Cromatogramas

Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG10989.D Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG10989.,D

Sample Name: Mélange Nutritif C Sample Name: Mélange Nutritif C
3 i z e Peak RetTime Type Width Area Height Area
cq. Operator ¥ i i A* A %
Acq. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 1 2 [min] R [min] \ [pA*s] \ [pA] |
Injection Date : 9/8/2011 1:57:12 PM Inj : 1 3 16.692 BV  0.0770  10.69451 2.18854 05710
Inj Volume : Manually 4 16.796 VB 0.0625  2.85108 6.86238e-1 01522
Acq. Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AQAC.M 5 17.362 BB 0.0693 7.38946 1.67983 03945
Last changed + 9/8/2011 151100 M 6 19.250 BB 0.0887  36.64061 6.41359 19563
) (modified after loading) 7 21.579 BB 0.0762  23.81997 4.94628 12718 Cio
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC.M 8 23.778 BB 0.0734 6.5476de-1 1.2051%~-1 00350
Last changed + 9/8/2011 3:42:15 PM 9 27.830 BB 0.0813  29.19296 5.55252 15587 V0
(modified after loading) 10 29.853 BB 0.0882 6.87492e-1 1,14225e-1 00367
Sample Info : Mélange Nutritif C 11 31.290 BV  0.0792 1,32218 2.44020e-1 00706
Coluna 7GA 12 32.827 BB 0.1078 2.21404 3.08093e-1 01182
Equipamento 101A 13 35.351 BB 0.0829  41.12445 7.87933 21957 €\2ie
Coluna 1GB 14 38.178 VB 0.1058 19.21888 2.88379 10261
Equipamento 101 A 15 39.349 BB 0.1005 784.01331 119.50731 18600 C\3to
16 41.003 BV 0.1021 1.53473 2.1808%a-1 ©0819
17 41.192 VB 0.0861 8.11242e-1 1.27746e-1 00433
Additional Info : Peak(s) manually integrated 18 42.51i1 BB 0.1000 14,80684 2.33422 079086
~FIDTA, (SiG10989.0) 19 43.166 BB 0.0818  81.06454  15,30330 43282 ¢Ywio
PA iR 20 44.700 BB 0.0859 7,76137e-1 1.22527e-1 00414

21 45.054 BB 0.0932  1.65354 2,63597e-1 0.00883
22 45.820 BB
L) 23 46.386 BB
24 46.972 BB
25 47,724 BB
50- ' 26 48.387 BB
27 48.680 BV
28 48.832 VB
29 49.267 BB

.0928 3.00328 4.95213e~-1
.0853 4.22387 7.54800e-1
.0837 10.77621 1.97226
L1159 1.03469 1.13995e-1
L0861 1.57236 2.85960e~-1
L0742 9.86796e-1 1.84968e~1
L0816 1.38606 2,54140e-1
L0861 6,71993e-1 1,0576% -1

.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

4.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

0.01604

0.02255

0.05754 Cisto

0.00552

0.00840

0.00527

0.00740

0.00359
L1311 1243.25903 135.49124 6.63800 C\6le

0.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

5.

0.

6.

1.

a.

0.

0.

.

a.

0.

a.

5.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

0.

® 30 50.868 BB
31 52.509 vB .0983 2.74779 4.2002%a-1 01467
32 52.999 BY L0869 6.12134 1.10083 0.03268\C16H  02AWe
9031 2 5 33 53.371 vB L0926  33.98977  5.61779 0.18148
a2 g =2 31 53.879 BB L0887 1.54902 2.70857e-1 0.00827
T ae Neox 35 54.380 BB L1362 16.45411 1,74181 0.08785€\rio
20} 2| (R | SRS 00961
S— A &»_3‘4 37 56.608 BB L1124 5.40015 7,46340e-1 02883

38 56.940 BB
10.] 39 58.595 BB
40 60.348 BV
41 61.330 v
o e 42 61.435 WV
2 Py 60 780 100 mi 43 61,833 W
44 62.180 VB

45 62.624 BV

~======= 46 62.876 WV

Area Percent Report 47 63.180 vB

.1065 10.30968 1.49467
.2145 1091.93445 66.18269
L2893 17.48491 7.30267e-1
L3006 1.05112e4  427.85394
L0651 216.75847  51.55166
+1349 9.01915 1.04325
L1651 3.35532
.1108 8.991%0e-1
.0967 8.94327e-1

05505

83005 C\&o

09336 CAtak
12124)cm« Sxpret

.

15732
04815
01791
00480
00477

46106e-1
06135e-1
15072e-1

.1454 3.23851 T5060e-1 017239

o
Q
0
0
0
0
0
a0
0
Q
Q
0
/]
0
36 55.247 BB 0.1032 1.79975 2.52503e-1
0
Q
Q
0
Q
]
0
0
Qo
0
Q
0
0
Q

o b 48 63.843 BV L1447 19.74102 2.08082 10540y c\8:2E Qa1
49 64.283 W L1810 17.49196 1.38822 09339
Sorted By : Signal 50 65.011 WV L1783 2965.57031 227.19208 15.83376 C\is2
Multiplier: : 1.0000 E 51 65.337 W 0.1184 1.43278 1.57062e-1 00765
Dilution: : 1.0000 52 65.694 VW 0.1216 2.09436 2.61000e-1 01118
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs 53 66.210 VB 0.1116  73.36758  10.23273 39172 €200
54 67.592 BB 0.1109 1.88153 2.41577e-1 01005
55 6B.151 BB 0.1114  31.66457 4.43125 16906
Signal 1: FID1 A, 56 6B.795 BV 0.1060 3.43058 4.76420e-1 01832
57 69.078 W 0.1125 131.32646  17.30615 10118 croM
Peak RetTime Type Width Area Height Area 58 69.479 WV 0.0929 2.18%45 3.60090e-1 01169
¢ [min] [min]  [pA*s] (pR) % 59 69,748 VB 0.1128 496,43729  65.24415 2.65057 &A€i3
e e oo L e Irsmremroe Vezmmrams [ 60 70,292 BV 0.1241 5.66052 6,4711le-1  0,03022
1 14.720 BV 0.0755 484.76129 101.91595 2.58823 61 70.420 VB 0.0801 1.76579 3,31470e-1  0,00943
2 14.987 VB 0.0714 9.58372 2.09555 0.05117 62 72.511 BB 0.1258 6.36846 7.757BBe-1  0.03400
Instrument 1 9/8/2011 3:43:58 PM Page 1 of 3 Instrument 1 9/8/2011 3:43:58 PM Page 2 of 3
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagdo do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

Data File C:}CHEM}Z\I\Q}\TA\SIGlOSBB.D
Sample Name: Mélange Nutritif C

Peak RetTime Type Width Area Height Area
[(min] [min] [pA*s] [pA] 1
L Rl | === | I==mmmen I
63 73.417 BB 0.1269 7.78399 9.37125e-1 0.04156
64 75.104 BB 0.1293 105.51865 12.39434 0.56338 C22!0
65 77.037 BB 0.1080 1.35020 1.69400e-1 0.00721
66 78.331 BB 0.1274  20.99867 2.62375 0.11212 czeln
67 80.119 BB 0.1314  11.07778 1.22598  0.05915 €280
68 83.435 BB 0.0982 1.48697 2.16337e-1 0.00794
69 85.182 BB 0.1143  37.04752 4.89595 0,19780 C2Wo
70 86.051 BB 0.1257 9.23961le-1 1.05988e~1 0.00493
71 87.909 BV 0.1417 1.54679 1,41357e-1 0.00826
72 88.203 VB 0.1104  10.14038 1.40220 0.05414 <2441
73 88.608 BB 0.1169 1.42851 1.50274e-1 0.00763
74 89.020 BB 0.1570 2.58709 2.0256le-1 0.01381
75 89.844 BB 0.0981 9.77921e~1 1.49957e-1 0.00522
76 91.656 BB 0.1189 1.79964 2,00132e-1 0.00961
77 94.808 BB 0.1184 2.82659 3.4207de-1 0.01509
78 96,416 BB 0.1093 1.41692 1.6009%-1 0.00757
79 97.973 BB 0.1423 1.44717 1.35793e-1 0.00773
80 102.460 BB 0.1543 1.31312 1,03295e-1 0.00701
81 103.671 BB 0.1746 2.45646 1.74070e-1 0.01312

Totals : 1.87294ed4 1331.16921

“**% End of Report *#*

Instrument 1 9/8/2011 3:43:58 PM Page 3 of 3

Figura 27 - Cromatograma relativo a amostra Paté a Mélange Nutritif C.
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagdo do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG10983.D Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG10993.D
Sample Name: Mélange Nutritif ¥ Sample Name: Mélange Nutxitif F

Peak RetTime Type Width Area Height Area
Neq. Operator : i [min] [min] [pA*s] [pA] %
Acqg. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 1 SRR [y PRSI [ —— [ |mmm—————
Injection Date : 9/9/2011 11:48:24 AM mj: 1 16.715 BV 0.0770  10.40759  2.13185 0,05832

Inj Volume : Manually 16,818 VB 0,0662 2.86924 6.6714%-1 0.01635

3
1
Acq. Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC.M 5 17.387 BB 0.0717 6.84131 1.54431 0.03%00
Last changed : 9/9/2011 11:23:14 AM & 19.288 BB 0.0902 17.85150 3.05378 0.10175
7
8

(modified after loading) 21.604 BB 0.0741  19.71235  4.10130 0.11236 C¥:2
Rnalysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC.M 27.848 BB 0.0795  25.50665 5.00135 0.14539 C\oi0

Last changed 1 9/9/2011 1:33:27 PM 9 31.300 BV 0.0748 1.17177 2.24970e-1 0.00668
(modified after loading) 10 32.842 BB 0.0993 8.67502e-1 1.27606e-1 0.00494

Sample Info : Mélange Nutxitif F 11 35,357 BB 0.0824  38.96524 7.52758 0.22210 Cl2io
Coluna TGR 12 38,187 VB 0.1048 3.76340 5.30463e-1  0,02145
Equipamento 101A 13 39,351 BB 0,1027 791.80273 120,44787 4.51324 Cidio
Celuna 1GB 14 41.186 BB 0.1569 1.49426 1.18710e-1 0.00852
Equipamento 101 A 15 42.509 BB 0.0980 9.89843 1.55994  0.05642

16 43.162 BB 0.0837 77.37237 14.63716 0.44102 C\aio
17 45.047 BB 0.0941 1.53485 2.48509e-1  0,00875

Additional Info : Peak(s) manually inliegrated 18 45,814 BB 0.0939 2.80154 4.67504e-1 0.01597
_ FiDTA, (51G10083.0) 19 46,381 BB 0.0853 3.87485 7.14566e-1  0.02209
pA B p i 20 46.965 BB 0.0829  10.14229 1.88175 0.05781 Ci\§i0
] 3 2 2 S 21 48.381 BB 0.0829 1.48350 2.75298e-1 0.00846
| 22 48.666 BV 0.0698 1.02699 1.87813e~1 0.00585

50 | 23 48.820 VB 0.0876 1.50111 2.59013e-1 0.00856
| - 24 50.853 BB 0.1310 1190,91296 132.2695% 6.78015 C\Gio
i 25 52,493 BB 0.1089 2,77856 3,91074e-1 0.01584
50 i . 26 52,987 BV 0.0911 5.84721 1.04717 0.03333\C\&0  Ouad
27 53.358 VB 0.0924  32.61130 5.40300 0.18588
28 53.867 BB 0.0863 1.37519 2.57723e-1  0.00784
40 ] B 29 54.360 BB £.1119  12.07962 1.60409 0.06885 €\¥:©
30 55,225 BB ©.0879 1.24292 1.8146%e-1  0,00708
31 56,5%2 BY 0.1088 5.20389 7.15776e~1 0.02966
56,924 VB 0.1016 9.06572 1.39898 0.05167
33 58.563 BB 0.2155 1041.51685  64.79816 5.93660 C\¥io
34 60.315 BV 0.2912  18.24755 7.6788%-1 0.10401 C\R:X
35 61.299 WV 0.3002 1.01490ed  416.69614 57.84891)(‘.19:'\ 59,0845

£8 051

43.162

75072
w
S

30| P
T LN
20 leg= i'g."i é( 36 61.401 VB 0.0659 211.08046  49,31472 1,20315
[ _1_.,. S E 37 61.802 BB 0.1503  6,21787 6.34609e-1 0.03544
38 62.149 BB 0.1281 1.93260 1.94258e~1 0.01102
10 39 62.863 BV 0.1071 9.70312e-1 1.11966e-1 0.00553
40 63.165 VB 0.0921  1.48094 2.10494e-1 0.00844
: 41 63.816 BY  0.1428  18.48657 2.01863 0.10537 \can:2k 044
o . 42 64.253 v 0.1757  16.10953  1,34554 0.09132)
20 40 60 80 100 mi 43 64.979 VW 0.1879 2841,03784 221.18793 16.19379 C VL
44 65.306 vw  0.1285  1.32818 1.45553e-1 0.00757
45 65.667 VW 0.1315  1.39200 1.5992%e-1 0,00793
7 . 46 66.180 VB 0.1134  70.61884  9.88265 0.40252 C2010
Area Percent Report 17 67.569 BB 0.1058 1.56828 2.23618e-1 0,00894
’ - 48 68.128 BB 0.1114  30.55684  4,27608 0,17417
49 68.772 BV 0.1073  3.25387 4.55818e-1 0,01855

Sorted By ¢ . Signal 50 69.051 VB 0.1167 126.14834  16.59061 0.71904 C2ai4
Multiplier: : 1.0000 51 69.453 BV 0.0851  1,91871 3.43943e-1 0.01094
Dilution: G 1.0000 52 69.721 VB 0.1178 474.23999  62.98301 2.70315 ¢ %13
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs 53 70.268 BY  0.1310 5.57244 5.96192¢-1 0.03176

54 70,390 vV 0.0929 2.55483 4.08957e-1 0.01456
55 70.602 VB 0.1262 1.45848 1.63342e-1 0,00831

Signal 1: FIDL A, 56 72,484 BB 0,1255  6.78492 B,46688e-1 0.03867
57 73.393 BB 0.1352  8.52882 9.83083e-1 0.04861
Peak RetTime Type Width - :. Area Height Area 58 75.072 BB 0.1304 101.70117  12.05255 0.57969 (2210
#  min) [min]  [pA*s] (pnl K 59 77.005 BB 0.1139  1.20838 1.68117e-1 0.00689
= -l 60 78.299 BB 0.1263 20.31633  2.56928 0.11580 CzLi4
1 14,749 BY  0,1007  39.62560  1.35727 0.05487 61 80.086 BE  0.1364 10.90693  1.21930 0,06217 C2aio
2 15.008 VB 0.0718 8.58206 1.86167 0.04892 . B2 83.409 BB 0.1137 1.34521 1.92031le-1 0.00767
Instrument 1 9/9/2011 1:34:18 PM Page 1 of 3 Instrument 1 9/9/2011 1:3d4:18 PM Page 2 of 3
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Implementagdo e validagdo de um método de avaliagdo do perfil de &cidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

Data File C:\CHEM32\L\DATA\SIG10993.D
Sample Nume: Mélange Nubrpitif T

Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] fmin] [pA*s] [pAl %
e e [ e 1 I -=1 |
63 $5.152 BB 0.1169 36.08618 4.84381 0.20569 C2\i0
64 87.876 BV 0.1154 1.07210 1.2586le-1 0.00611
65 88.176 VB 0.1197 10.48857 1.3639%2 0.05978 CLu
66 §8.980 BB 0.1607 2,01702 1.80087e-1 0.01150
67 89.809 BB 0.1017 1.07070 1,64963e-1 0.00610
68  91.623 BB 0.1262 1.59248 1.85473e-1 0.00908
69 94.772 BB 0.1321 2.71483 3,22934e-1  0,01547
70 96.373 BB 0.1234 1.24579 1.37927e-1  0.00710
Totals : 1.75440e4  1191.06236
*#%* End of Report ***
Instrument ‘1 9/9/2011 1:34:18 PM Page 3 of 3

Figura 28 - Cromatograma relativo a amostra Paté a Mélange Nutritif F.
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Implementacao e validacdo de um método de avaliagdo do perfil de 4cidos gordos e do teor de

gordura em alimentos por cromatografia gasosa

Tabela 20 - Resultados calculados para posterior calculo dos acidos gordos saturados, monoinsaturados, polinsaturados e

da matéria gorda da matriz “Mélange Nutritif C”.

Mélange

Area

NULritif & Area (%) STt () Ri WFAMEi ftGi WTGI fAGi WAGiI Grupo
C4:0 0,0000 0,000 0,680 0,0000 0,9868 | 0,0000 | 0,8627 | 0,0000 S
C6:0 0,0000 0,000 0,827 0,0000 0,9897 | 0,0000 | 0,8923 | 0,0000 S
C8:0 0,1272 0,138 0,932 0,3926 0,9915 | 0,3893 | 0,9029 | 0,3545 S
C10:0 0,1559 0,170 0,990 0,4533 0,9928 | 0,4500 | 09114 | 0,4131 S
C11:0 0,0000 0,000 1,000 0,0000 0,9933 | 0,0000 | 09247 | 0,0000 S
C12:0 0,2196 0,239 1,005 0,6287 0,9937 | 0,6247 0,93 0,5847 S
C13:0 4,1860 1,000 | 12,0459 0,0000 0,0000 S
C14:0 0,4328 0,471 0,988 1,2612 0,9945 1,2543 0,9421 1,1882 S
C14:1 0,0000 0,000 0,969 0,0000 0,9944 | 0,0000 | 09417 | 0,0000 M
C15:0 0,0575 0,063 0,961 0,1724 0,9948 | 0,1715 | 09453 | 0,1629 S
C15:1 0,0000 0,000 0,952 0,0000 0,9947 | 0,0000 | 09449 | 0,0000 M
C16:0 6,6380 7,219 0,938 | 20,3619 0,995 | 20,2601 | 0,9481 | 19,3051 S
C16:1 0,2142 0,233 0,858 0,7187 0,995 0,7151 0,9477 0,6811 M
C17:0 0,0879 0,096 0,877 0,2883 0,9953 | 0,2870 | 0,9507 | 0,2741 S
C17:1 0,0000 0,000 0,894 0,0000 0,9952 | 0,0000 | 0,9503 | 0,0000 M
C18:0 5,8301 6,341 0,843 | 19,8947 | 0,9955 | 19,8052 | 0,953 18,9597 S

C18:1n9t | 0,0934 0,102 0,826 0,3252 0,9955 | 0,3238 | 09527 | 0,3098 T

C18:1nSc | 57,3267 62,348 0,888 | 185,7243 | 0,9955 | 184,8886 | 0,9527 | 176,9396 M

C18:2n6t | 0,1988 0,216 0,824 0,6939 0,9954 | 0,6907 | 09524 | 0,6608 T

C18:2n6c | 15,8338 17,221 0,878 51,9104 | 0,9954 | 51,6716 | 0,9524 | 49,4395 P

C20:0 0,3917 0,426 0,760 1,4826 0,9959 1,4765 0,957 1,4188 S
C18:3n6 | 0,0000 0,000 0,861 0,0000 0,9954 | 0,0000 0,952 0,0000 p
C20:1 0,7012 0,763 0,744 2,7106 0,9961 | 2,7000 | 09568 | 2,5935 M
C18:3n3 | 12,6506 2,883 0,853 8,9383 0,9954 | 8,8971 0,952 8,5092 P
C21:0 0,0000 0,000 0,729 0,0000 0,9961 | 0,0000 | 0,9588 | 0,0000 S
C20:2 0,0000 0,000 0,764 0,0000 0,9958 | 0,0000 | 0,9565 | 0,0000 P
C22:0 0,5634 0,613 0,707 2,2932 0,9962 | 2,2845 | 0,9565 2,1934 S

€20:3n6 | 0,0000 0,000 0,767 0,0000 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 P

€22:1n9 | 0,1121 0,122 0,700 0,4609 0,9962 | 0,4591 | 09602 | 0,4425 M

C20:3n3 0,0000 0,000 0,674 0,0000 0,9958 0,0000 0,9562 0,0000 P

€20:4n6 | 0,0000 0,000 0,761 0,0000 0,9958 | 0,0000 0,956 0,0000 P

C23:0 0,0592 0,064 0,650 0,2618 0,9964 | 0,2608 0,962 0,2518 S

C22:2 0,0000 0,000 0,697 0,0000 0,9962 | 0,0000 0,96 0,0000 p

C24:0 0,1978 0,215 0,671 0,8479 0,9965 | 0,8450 | 0,9963 | 0,8448 S

C20:5 0,0000 0,000 0,749 0,0000 0,9958 | 0,0000 | 09557 | 0,0000 p

C24:1 0,0541 0,059 0,670 0,2324 0,9965 | 0,2315 | 09632 | 0,2238 M

€22:6n3 | 0,0000 0,000 0,509 0,0000 0,9961 | 0,0000 0,959 0,0000 p
3 91,9457 100,000 296,7240
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Tabela 21 - Resultados calculados para posterior calculo dos acidos gordos saturados, monoinsaturados, polinsaturados e
da matéria gorda da matriz “Mélange Nutritif F”.

Mélange

Area

Nutritif F Area (%) corrigida (%) Ri WFAMEi ftGi WTGi fAGi WTGi Grupo
C4:0 0,0000 0,000 0,680 0,0000 | 0,9868 | 0,0000 | 0,8627 | 0,0000 S
C6:0 0,0000 0,000 0,827 0,0000 | 0,9897 | 0,0000 | 0,8923 | 0,0000 S
C8:0 0,1124 0,119 0,932 0,3217 | 0,9915 | 0,3190 | 0,9029 | 0,2905 S
C10:0 0,1454 0,154 0,990 0,3921 | 0,9928 | 0,3893 | 0,9114 | 0,3574 S
C11:0 0,0000 0,000 1,000 0,0000 | 0,9933 | 0,0000 | 0,9247 | 0,0000 S
C12:0 0,2221 0,235 1,005 0,5898 | 0,9937 | 0,5861 0,93 0,5485 S
C13:0 4,5132 1,000 12,0459 0,0000 0,0000 S
C14:0 0,4410 0,467 0,988 1,1919 | 0,9945 | 1,1854 | 0,9421 | 1,1229 S
Cl14:1 0,0000 0,000 0,969 0,0000 | 0,9944 | 0,0000 | 0,9417 | 0,0000 M
C15:0 0,0578 0,061 0,961 0,1606 | 0,9948 | 0,1598 | 0,9453 | 0,1518 S
C15:1 0,0000 0,000 0,952 0,0000 | 0,9947 | 0,0000 | 0,9449 | 0,0000 M
C16:0 6,7882 7,189 0,938 19,3127 | 0,995 | 19,2161 | 0,9481 | 18,3104 S
Cl6:1 0,2192 0,232 0,858 0,6823 0,995 | 0,6789 | 0,9477 | 0,6466 M
C17:0 0,0689 0,073 0,877 0,2096 | 0,9953 | 0,2086 | 0,9507 | 0,1992 S
C17:1 0,0000 0,000 0,894 0,0000 | 0,9952 | 0,0000 | 0,9503 | 0,0000 M
C18:0 5,9366 6,287 0,843 18,7895 | 0,9955 | 18,7049 | 0,953 | 17,9064 S

C18:1n9t | 0,1040 0,110 0,826 0,3360 | 0,9955 | 0,3345 | 0,9527 | 0,3202 T

C18:1n9¢ | 59,0875 62,578 0,888 177,5490 | 0,9955 |176,7500| 0,9527 |169,1509 M

C18:2n6t | 0,1972 0,209 0,824 0,6384 | 0,9954 | 0,6355 | 0,9524 | 0,6080 T

C18:2n6¢ | 16,1938 17,150 0,878 49,2413 | 0,9954 | 49,0148 | 0,9524 | 46,8974 p
C20:0 0,4025 0,426 0,760 1,4130 | 0,9959 | 1,4072 | 0,957 | 1,3522 S
C18:3n6 | 0,0000 0,000 0,861 0,0000 | 0,9954 | 0,0000 | 0,952 | 0,0000 p
C20:1 0,7190 0,762 0,744 2,5781 | 0,9961 | 2,5680 | 0,9568 | 2,4667 M
C18:3n3 | 2,7032 2,863 0,853 8,4546 | 0,9954 | 84157 | 0,952 | 8,0488 p
C21:0 0,0000 0,000 0,729 0,0000 | 0,9961 | 0,0000 | 0,9588 | 0,0000 S
C20:2 0,0000 0,000 0,764 0,0000 0,9958 | 0,0000 | 0,9565 | 0,0000 P
C22:0 0,5797 0,614 0,707 2,1885 | 0,9962 | 2,1802 | 0,9565 | 2,0933 S
€20:3n6 | 0,0000 0,000 0,767 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 p
€22:1n9 | 0,1158 0,123 0,700 0,4415 | 0,9962 | 0,4398 | 0,9602 | 0,4239 M
€20:3n3 | 0,0000 0,000 0,674 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 p
€20:4n6 | 0,0000 0,000 0,761 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,956 | 0,0000 p
C23:0 0,0621 0,066 0,650 0,2549 | 0,9964 | 0,2540 | 0,962 | 0,2453 S
C22:2 0,0000 0,000 0,697 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 0,96 0,0000 p
C24:0 0,2057 0,218 0,671 0,8178 | 0,9965 | 0,8150 | 0,9963 | 0,8148 S
C20:5 0,0000 0,000 0,749 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9557 | 0,0000 p
C24:1 0,0598 0,063 0,670 0,2380 | 0,9965 | 0,2371 | 0,9632 | 0,2292 M
€22:6n3 | 0,0000 0,000 0,509 0,0000 | 0,9961 | 0,0000 | 0,959 | 0,0000 p

s 94,4218 100,000 282,7009
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2. Relatorio do material certificado

" AVALIAGAC 'DOSVCIRCUITOS INTERLABORATORIAIS £ MRC

MATERIAL DE REFERENCIA GERTIFICADO: _

ANG-MES: 2011101

GIRCUITS INTERLAEORATORIAL: BIPEA - Produtos dietflicos -Mélage Mulritf Liguide- 2011/000011

|

C04:0 (%) - Ac. Butirico NP EN ISO 5508

0,0 0.0 0,5 0,0 22 3 0,0 — Accithvel Laura Sousa

i) i
C06:0 (%) - Ao, N-hexandico NPENTSO 3508 [GREHHEETN o0 0,0 0.5 0.0 20 00 — - Aceitivel | Laur Sousa
CO8:0 (%) - Ac. N-octangico NPENISO 5508 [oiEEaE] 01 | 00 06 0.0 26 08 | e Aceitivel | TuraSousa
C10:0 (%) ~ Ac. N-deeandico NP EN IS0 5508 T ol 0,1 6.0 0.6 0,0 28 0,0 - Aceithvel Lanura Seusa
C11:0 (%) - Ac. Undecandico " NP BN ISO 5508
C12:0 (%) + Ac. Liurico NPENISOS5508 | 02 0,2 0.0 07 0,0 28 0.0 —_ Acsitivel Laura Sousa
C14:0 (%) - Ac. Miristico NP EN IS0 5508 0.5 0.4 0,0 0,9 0.0 28 0,] 1,00 Aceitavel Laura Sousa
C14:1 (%) - Ac, Miristoleico NP EN IS0 5508 ERdiOn ¢ 0,0 0.0 0.5 0,0 20 0,0 - Aceithvel Laura Sousa
C15:0is0 () - Ac. 3-mefimiistico | NPENISO 5508 SORNARER 00 Y 05 00 i 00 - Accitivel | Laura Sousa
IC15:08is0 (%) - Ac. 12-metilmiristice NP ENISC 5508 [ S 0,0 0,0 0.5 0,0 13 0,0 - A Aceitival Laura Sousa
C15:0 (%) - Ac. Pentadecandica NP EN 180 5508 | 0,1 0,0 0.0 - 0.5 23 ] 0,0 . Aceitavel Laura Sousa
CIE0: (%)%, > f NBIENISO!: i ‘ ‘. SEitAY '!MmSousa
C16:1 (%) - Ac. Palmitoleico NP EN IS0 5508 02 - 02 0,0 0,7 0,0 27 0,0 - Aceithvel Laurz Sousa
C17:0is0 (%) - Ae, 15-metilpalmitico NP EN ISQ5508 RO R 0.0 0,0 0.7 0.0 27 00 .. e ' Aceitlivel Laura Sousa
C17:0ais0 (%) - Ac. L-metilpalmitica | NPENISO 5508 [Aanaical 0,0 0.0 05 00 12 09 - Acitivel | Laura Sousa
C17:0 (%) - As. N-Heptadecandico NP ENI50 5508 0.1 0.1 0,0 0.6 a0 2 0.0 — Aceitdvel Lanra Sousa
NP EN 150 5508 0.1 , X 21 * 0,0 Accitdvel Launra Sousa
SO':35 55 A ) s B ] J| Laura Souss
NP EN ISQ 5508 63,7 52,6 06 66.1 59,1 26 25 044 Aceitavel Laura Souse .
C18:2 (%) - Ae. Linoleico NP EN IS0 5508 71 17,0 03 184 15,6 27 1,2 0,08 | Aceitbvel Laurz Sousa i
C18:3 (%) - Ac. Linoknico NP EN ISO 5508 32, 3.0 0.1 15 25 27 Y 0,50 Aceitfvel | Laura Sousa K
C18:4 (%) - Ac. Octadecatetraendico NP EN IS0 5508 ! 0,0 0,0 0.5 0,0 15 0,0 —_ Agcitivel Laura Sousa S
C20:0 (% - Ac. Araquidico NP EN IS0 5508 04 0,4 0,0 09 0,0 28 0,1 0,00 Accitivel Laurz Sousa g
C20:1 () - Ac, 9-Eicosensico NP ENISO 3508 06 6,6 0. L1 ol 25 .ol 0,00 Acsithvel | Laura Sousa S [E
. ) , 2 3
Observagbesinelzs: © nosso limite de quantificaghia para os acidos bulirco = i 1stlen 15 ico, 14 itico e i oico & 0.1 5/100g . Por mollves eslalisioos tonsideram-50 03 Aoasos valores lquals ae vaiores alvo. Az linhas sombreadas a clnza mio
\inham intervalo delinido. O fab definks os intarvalos de acerde com as teleranclas fornecldas nos comentirios da presidents deste programa ECh E‘_- E
o
o B
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AVALIAGAO DOS CIRCUITOS INTERLABORATORIAIS E MRC

MATERIAL DE REFERENCIA CERﬁFldDO:

. ' ANO-MES: 2011701
CIRCUITO INTERLABORATORIAL: BIPEA - Produtes distétisas -Mélage Mutrlif Liguide- 2011/000011

C20:2 (%) - Ae. Eicossdiendico NP EN ISO 5508 [Loibeiy o0 00 0,5 0 13 .00 C— Aceitivel | Laura Sousa

20:5 (%) - Ac. Eicoszpentacndico NP EN 150 5508 [URaA0on f:ﬂ{ 0,0 - 0,0 0,5 0.0 20 . 0,0 — Aceitdvel Laura Seusa

T . T

(C22:0 (%) - Ac. Beénico NP EN ISO 5508 0,6 0,6 : 0,0 LI 2.1 27 0,1 0,00 Aceitfivel Laoura Sousa

C22:1 (%) - Ac. 13-Docosendic NF EN ISO 5508 [e] ! 0,1 0,0 06 0.0 2 0.0° — - Accitivel | Laura Sousa

C22:2 (%) « Ac. Docosadiendico NP EN IS0 5508

22:5 (%) - Ac. Docosapentacnéico NP EN ISQ 5508 Sl : 0.0 0,0 0,5 0,0 18 0,0 .- Accitivel Lanra Sousa

2216 (%) - Ac, Docosahexaendico NPENISO 5508 [ennuaas 00 00 0,5 0.0 2 0.0 - Accitivel | Laur Sousa

C24:0 {%) - Linhocérico NP EN SO 5508 0,2 0,2 0,0 0,7 0,0/ 26 0,0 R -Aceitivel Laura Sousa

K =
5 =)

ol
=y
kS
L,
)
-

Observagdesinolas: O nosso limile do quaniificacdo para s 4cidos o 1hice, &l P dico, docosendico, d p fco & d éleo & de 0,19/100g . Por molivos estatisticos conglderam-se 03 nossos valores lguais 203 volores zlvo, =
&
=%
LD,
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AVALIAGAD DOS CIRCUTTOS INTERLABORATORIAIS £ MRC

MATERIAL DE REFERENCIA CERTIFICARS:

ANC-MES: 201101

CIRCUITO INTERLABORATORIAL: BIPEA - Pradutos dictétices -Mélage Nutritif Ugulde- 2011/000006

Humidade (g) PAFQ.098 33,8 379 o1 302 372 1 08 1,13 Aceitivel Isabel V'

Cinza total (g} PAFQ.060 L1z 1,14 0,01 154 .74 42 0,05 -0,40 Aceitivel Elisabete

Proteina bruta, (g) PAFQ.063 87 87 0,0 9,1 83 33 0.2 " 0,00 Aceitdvel Fitima

Matéria gorda {(g) PAFQ.06% 52 6 0,1 8,7 : 5.3 33 03 2,67 Questiondve} Marians SUFRMal2011

Hidratos de carbono (g) FDA 109-Q1

Fosfore {mg) NP 874 140 134 2 147 121 31 9 067 Aceitdvel Célia

Cloretes {mg) ACAC 97127

Matéria seca " PAFQ.098

Fésfore FIL-IDF 428:1990

Lactese ) NP 158

Lactose ' BOE 176303

Fibra alintentar (z) AQAC 98529

Fibra solitvel AQAC 99143

Fibra inseldvel AQAC 591,43

Amido . BOE 207748 '

Cloretos (mg) PAFQ.355 110 110 4 152 48 10 11 0,00 Aceitivel Fatima

Proteina DUMAS (g) PAFQ.360 8.8 8.8 01 9,2 8.4 9 0,3 0,00 i Aceitivel Fitima
< ||indice de peréxidos (meq/ke) EN ISC 3960

Acido oleico (%) ’ EN ISO 660

Fésforo {mp) NP 4495

Cloretes (mg) NP 2929

Chservagiesinotas:

Figura 29 - Relatério do material certificado “Mélange Nutritif”.
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Anexo E - Plat Cuisiné a base de Viande

Para esta matriz também serdo apresentados dois cromatogramas (figuras 30 e 31) e as respectivas tabelas (28 e 29) com os célculos efectuados. Todas as outras

injeccdes seguem os mesmos padroes.

1. Cromatogramas

Data"m‘e C:\CHEM32\1\DATA\SIG11049.D
Sample Name: Plate cuisiné & base de viande F

Acq. Operator
Acg. Instrument
Injection Date

Instrument 1 Location : Vial 1
9/27/2011 3:51:24 PM Inj : 1
Inj Volume : Manually

: C:\CHEM32\1\METHODS\AORC.M
9/27/20 3:22:04 PM
(modified after loading)
C:\CHEM32\1\METHCDS\AOAC.M
9/27/20 5:36:30 PM

d ed after loading)
Plate cuisiné & base de viande F
Coluna 7GA

Equipamento 101A

Coluna 1GB

Equipamento 101 A

Acq. Method
Last changed

Rnalysis Method :
Last changed

sample Info

Additional Info : Peak(s) manually integrated

FIDTA, (SIG11049.D)
pA | E kS
i I %

|

60 |

©

60.335 g0 988

64835
69.664

35.351

20 40

Area Percent Report

Sorted By
Multiplier: 1.0000
Dilution: 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs

Signal

Signal 1: FID1 A,

width
(min]

Area
[pA*s]

Peak RetTime Type
# [min])

1 16.726 MM 0.1030 22.24059
2 19.267 MM 0.0990  54.35137 9.15086 0.42007
Instrument 1 9/27/2011 5:43:38 PM Page

w

Data File Ci\
Sample Name:

CHEM32\1\DATA\SI1G11043.D
Plite cuisiné a base de viande F

Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] (pA*s] [pA] %

L R R I I
3 21.610 BB 0 1.42541 2.71582e-1 0.
4 23.968 BB 0 2.97445 4.93934e-1 0.
5 25.332 BB 0 1.89489 3.33120e-1 0.
6 27.84¢ BB 0 27.93531 5.39114 0.
7 31.041 BB 0 3.48256 5.57937e-1 0.
8 31.50% BB 0 1.56105 2. 7 0.
9 31.868 BB 0 2.52513 4.5 0.
10 32.850 BE 0 4.77457 7. 0.
11 33.349 BB 0 2.06307 3. 0.
12 35.351 BB 0 64.72247  11.96775 0.50023 €\L12
13 38.180 BB 0 2.65915 3.16050e-1 0.02055
14 39.388 BB 0 1585.33728 19B.68544 12.25285 CW12
15 40.650 BB 0 2.71451 587e-1 0.02098
16 41.186 BB o 7.92829 1.47115 0.06128
17 42.509 BB 0 25.00377 3.91484 0.19325
18 43.207 BB o 479.17545  75.59437 3.70348 CWIO
19 44.037 BB 0 1.72579 2.2060%e-1 0.01334
20 44.368 BB 0 1.99864 2.87580e-1 0.01545
21 45.039 BB 0 20.85672 3.60833 0.16120
22 45.809 BB 0 30.30728 5.39285 0.23424
23 46.376 BB 0 14.35400 2.32014  0.11094 WY
24 46.965 BB 0 66.04733  12.18110 0.51047C\8:2
25 4B.369 BV 0 2.98579 5.47993e-1 0.02308
26 48.811 VB 0 20.37914 3.21569 0.15751
27 50.898 BB 0.1734 2003.99536 180.68199 15.48860 C16:2
28 51.809 BV Q 5.52654 4.,42411e-1 0.04271
29 52,024 VWV [ 3.22823 5.40943e-1 0.02496
30 52.506 VV 0 60.45598 8.72529 0.46726
31 52.996 WV 0 49.67376 6.56526 0.38392)C\6) 15385
32 53.374 WV 0.1274 149.38884 16.86201 1.15461)
33 53.874 WV 0.0927 1.87789 3.38804e-1 0.01451
34 54.357 VB 0.1021 104.88526 16.52401 0.81064 C\¥i2
35 55.018 BV 0.0971 8.80024e-1 1.48547e-1 0.00680
36 0.0981 1.1052¢ 1.84002e-1 0.00854
37 0 1.26532 0.08728
38 0 1.44179% 0.09931
39 0 6.08019 0.29371 C\xY
40 0 1.92392e-1 0.00829
41 5B.403 BB a 5 91.69250 10.81348 €\ 2
42 60.335 BV 0.2137 485.39014  31.81070 3.82880 cv¥n®
43 60.368 VV 0.2403 3579.40308 217.15413 27.66471y 1wt 21UVAL
44 61.362 Vv 0.0921 9.60338 1.64430 0.07422
45 61.796 WV 0.1284  48.98640 5.69064 0.37861
46 62,168 VV 0.1824  30.84214 2.33044 0.23837
47 62.547 WV 0.1602  16.43142 1.54297 0.12700
48  63.098 VB 0.1256 40.36079 5.03261 0.31194y exgirk 108185
49 63.742 BV 0.1970  37.95144 2.68356 0.29332
50 64.010 VV 0.1218 8.69643 1.08078 0.06721
51 64.275 WV 0.1466  49.04746 5.17458 0.3790
52 64.835 VB 0.1705 1570.05811 144.84303 12.13476 C\P:2
53 66.096 BB 0.1131  26.60963 3.82745 0.20566 L2
54 66.926 BB 0.1528 4.00190 3.8605%e-1 0.03093
55 68.084 BV 0.1324 9.29204 1.0799%4 0.07182 caeant
56 68.710 VV 0.2058 6.15618 3.95080e-1 0.04758
57 68.979 VB 0.1197 4 4.55106 0.26452 €I
58 69.664 BB 0.1179 325.05127  44.13462 2.51228 CV*'303
59 70.236 BV 0 91.62737 12.30682 0.70818 CU.2
60 70.580 VV 0 6.54989 7.04197e-1 0.05062
61 70.890 VV 0 4.72154 5.72288e-1 0.0364%
62 71.263 VB 0 12.93081 1.22222 0.09994

Instrument 1

9/27/2011 5:43:38 PM

Page 2 of 3
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fle Ci\e Z\1\DATANSIG11049.D
e Name: Plite cuisiné A base de viande F

Area Height Area
[pA*s] [pR] §

| === | === |

0 2.61186 3.43040e-1 0.0201%

0 59.06158 6.618B88 0.45648

0 5.62333 5.76804e-1 0.04346

73.33% WV 0 6.2614% 7.07205e-1 0.04B3%9

67 567 WV 0.1264 2.26403 2.6839% -1 0.01750

BB 73.808 WV 0.1285 5.99870 7.25362e-1 0.04636

69 74.01% VB 0.1343 6.24843 €.85595e-1 0.04B28%
70 74.954 EB 0.1592 37.30894 3.42229 0.28836 Q1110

71 76.355 BB 0.1774 2.56012 2.1127%e-1 0.01979

72 76.965 BB 0.1354 2.59906 3.04871e-1 0.02009

73 77.47¢ BB 0.1403 4.86638 5.44514e-1 0.03761
74 78.Z32 BB 0.1275 7.63459 9.32732e-1 0.05901 €21

75 79.046 BB 0.1341 2.78949% 3.31871e-1 0.02156

76 79.462 BB 0.1397 1.94513 2.18817e-1 0.01503

77 79.959 BB 0.1566 18.05353 1.80595 0.13953 cuwoimé

78 81.170 BB 0.1725 2.70829 383%0e-1 0.02093

79 82.169 BB 0.1270 1.23210 1.51377e-1 €.00952

80 83.361 BB 0.1304 2.59240 3.0735% -1 0.02004
81 85.057 BB 0.1161 11.48031 1.52342 0.08873 civi2

B2 B5.960 BB 0.1289 15.03252 1.80957 0.11618 C22:gnd

83 B7.872 BV 0.1035 1.45190 2.24386e-1 0.01122

€4 £8.117 VB 0.1148 3.39302 4.77290e-1  0.02622

85 94.736 BB o 2.17017 2.71485e-1 0.01677

86 96.351 BB ¢} 21.92733 2.36711 0.16947
87 99.022 BB o] 6.47539 6.54246e-1 0.05005 €12:6

B8 101.434 EB 0.1087 1.43610 2.07734e-1 0.01110

Totals : 1.29385e4 1187.47554

*** End of Report ***

Instrument 1 9/27/2011 5:43:38 PM Page 3 of

Figura 30 - Cromatograma relativo a amostra Plat cuisiné a base de viande F.
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Data.Eile C:\CHEM32\1\DATA\SIG11062.D
Sample Name: Plate cuisiné a base de viande K

Acg. Operator
Acg. Instrument
Injection Date

Acq. Method
Last changed

Analysis Method
Last changed

Sample Info

Instrument 1 Location : Vial 1
9/30/2011 11:55:03 AM Inj : 1
Inj Volume Manually

C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC.M
9/30/2011 11:41:34 AM
(modified after loading
C:\CHEM32\1\METHODS\ROAC.M
9/30/2011 1:40:05 PM
(modified after loading)
Plate cuisiné & base de viande K
Coluna 7GA

Eguipamento 101A

Coluna 1GB

Equipamento 101 A

@dditional Info Peak(s) manually integrated
[ FID1 A, (SIG11062.D) o o
Al 1] - © « Lo o
PRl " 8§ 7 35 3
] 2 ¢ 8 B8 3 .
] 2
60 i 3
1 “ H ®©
1 Hi
50 | |
1 ]
|
i I
40 i I
30
« 2
0 © 08 o
20 oS 88
Q0 Q ]
- <7) LTI
10|
0 T T T SR
20 40 60 80 100 mir
Area Percent Report
Sorted By Signal
Multiplier: 1.0000
Dilution: 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs
Signal 1: FID1 A,
Peak RetTime Type Width Area Height Area
#  [min] [min]  [pA*s] [pA] %
s | e |emmmmEma e s |
1 16.744 MM 0.0981 23.10007 3.92313 0.18181
2 19.289 MM 0.0987 20.83704 3.52025 0.16400
Instrument 1 9/30/2011 1:55:54 PM Page 1 of 3

Data File C:\CHEM32\1\DATR\SIG11062.D
Plate cuisiné & base de viande K

Sample Name:

N

Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [pA*s] [pA] %
-——1- |====1 | - -1 |
3 21.62% BB 0.0825 1.90445 3.7982le-1 0.01499
4 24.032 BB 0.1004 1.08786 1.75312e-1 0.00856
5 27.862 BB 0.0840  27.22883 5.29485 0.21431 (W10
6 31.05% BB 0.0999 3.09696 5.02577e-1 0.02438
7 31.528 BB 0.0887 1.36353 2.46001le-1 0.01073
8 32.870 BB 0.1069 3.14885 4.65507e-1 0.02478
9 35.370 BB 0.0878  64.14756 11.73368 0.5048% C\i2
10 37.312 BB 0.0915 8.18517e-1 1.41520e-1 0.00644
11 38.196 BB 0.1376 2.24756 2.39298e-1 0.01769
12 39.411 BB 0.1304 1644.58887 194.91611 12.94412 (Ao
13 41.205 BB 0.0912 7.84558 1.44786 0.06175
14 42.527 BB 0.1022  19.58897 3.08084 0,15418
15 43.226 BB 0.1033 470.95276  72.96593 3,70674 €2
16 44.056 BB 0.1167 1.66710 2.09921e-1 0.01312
17 44.388 BB 0.0899 1.49582 2.64995e-1 0.01177
18 45.057 BB 0.0938  20.06412 3.55953 0.15792
19 45.828 BB 0.0898  29.86496 5.29383 0.23506
20 46,395 BB 0.1000  13.76429 2.22945 0.10834 el
21 46.983 BB 0.0876  65.19223  11.96672 0.51311 €182
22 47.744 BB 0.1594 2.41037 2.13970e-1 0.01897
23 48.387 BV 0.0943 3.29260 5.4189le-1 0.02592
24 48.829 VB 0.1025  20.29606 3.17845 0.15974
25 50.914 BB 0.169% 1984.09924 178.17113 15.61631 €12
26 51.492 BB 0.1440 2.67572 2.60065e-1 0.02106
27 51.825 BV 0.1056 3.01357 4.30792e-1 0.02372
28 52.041 VV 0.0931 3.15639 5.32668e-1 0.02484
29 52.523 VV 0.1095  59.69024 §.54177 0.46981
30 53.013 vV 0.1128  48.11542 6.32443 0,37870)LJ6=\ LSZNSY
31 53.391 Vv 0.1267 145.58682  16.53241 1.14587
32 53.891 Vv 0.0895 1.83881 3.2755le-1 0.01447
33 54.374 VB 0.1014 104.04945  16.53131 0.81895 C\¥:2
34 55.039 BV 0.1008 1.23611 1.97974s-1 0.00973
35 55.255 Vv 0.1059 2.56884 4.05523e-1 0.02022
36 56.242 WV 0.1724  15.62108 1.33612 0.12295
37 56.748 VV 0.1311  13.22532 1.44122 0.10409
38 56.932 VB 0.097%9  37.26695 5.87981 0.29332 CVW:)
39 58.415 BB 0.2125 1390.28833  91.88B11 10.94253 €\¥:2
40 60.344 BV 0.2182 492.46365 31.54190 3.87605 (v
41 60.976 VV 0.2296 3372.53882 216.68761 26.54433 it ZRMIY
42 61.167 VvV 0.0838  94.86059  17.33722 0.74682
43 61.374 VV 0.0932 9.55024 1.61119 0.07517
44 61.809 VV 0.1270  47.76258 5.62700 0.37593
45 62.181 WV 0.1853  30.52151 2.26438 0.24023
46 62.560 VV 0.1644  16.45810 1.54405 0.1295
47 €3.111 VB 0.1209  38.93745 188751 030647y CWiLE o3V
48 63.758 BV 0.1973  37.14922 2.68686 0.29239
49 64.020 Vv 0.1212 8.37756 1.04884 0.06594
50  64.285 WV 0.1449  47.51475 5.09267 0.37398
51 64.843 VB 0.1630 1500.77844 142.32562 11.81222 (\¥*1
52 66.108 BB 0.1126  25.88137 3.74762 0.20371wW0
53 66.938 BB 0.1341 3.15967 3.60960e-1 0.02487
54 68.098 BB 0.1296 9.26559 1.06351 0.07293 €13:3n€
55 68.722 BV 0.1870 5.01734 3.59193e-1 0.03949
56 6€8.991 VB 0.1192  32.88497 4.39797 0.25883 C22%)
57 69.673 BV 0.1165 301.92041  41.66110 2.27633 C\1:3n3
58 70.249 vV 0.1275  99.71536  12.17747 0.78483 Cu:
59 70.591 VV 0.1294 9.15270 1.05279 0.07204
60 70.903 VV 0.1281 5.42133 6.58332e-1 0.04267
61 71.274 VB 0.1736  13.22509 1.19051 0.10409
62 71.950 BV 0.1164 2.45551 3.39307e-1 0.01933
Instrument 1 9/30/2011 1:55:54 PM Page 2 of 3
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& C:\CHEM32\1\DATA\SIG11062.D

#Name: Plédte cuisiné & base de viande K
Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [pA*s] [pA] %
=1 1-===| | -1 |
63 72.462 VB 0.1 4.39288 B.36044 0.58353
64 73,085 BV 0. 5.68557 5.46836e-1 0.04475
65 73.343 WV 0. 6.75466 7.15110e-1 0.05316
66 73.603 vV 0. 3.69182 4.0357%e-1 0.02906
67 773.825 WV 0. 7.64637 8.67310e-1 0.06018
68 74.032 VB 0. 6.66803 7.6016Be-1 0.05248
69 74.966 BB 0. 36.40404 3.33204 0.28653 o
70 76.977 BV 0. 5.97606 2.8861le-1 0.04704
71 77.488 VB 0. 4.57135 5.14334e-1 0.03598
7z 78.244 BB 0. 7.27081 8.73794e-1 0.05723C220
73 79.063 BB 0. 2.09334 2.51914e-1 0.01648
74 7%.474 BB 0. 1.34156 1.61321e-1 0.01056
75 79.973 BB 0. 16.96792 1.68172 0.13355czoilimé
76 B83.369 BB 0. 2.42275 2.89406e~-1 0.015%07
77 B85.066 BB 0.1 11.23584 1.56894 0.08843 C2M:0
78 85.969 BB 0. 13.66380 1.63457 0.10754 CLOISN3
79 88.126 BB 0. 2.98059 4.39150e-1 0.02346
80 94.745 BB 0. 2.27849 2.78802e-1 0.01783
81 96.360 BB Q. 19.77563 2.13056 0.15565
82 99.031 BB 0. 6.02800 5.70610e-1 0.04744¢€22:6
Totals 1.27053e4 1180.62519%

*** End of

Instrument 1 9/30/2011 1:55:54 PM

Figura 31 - Cromatograma relativo a amostra Plat cuisiné a base de viande K.

Report ***
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gordura em alimentos por cromatografia gasosa

Tabela 22 - Resultados calculados para posterior calculo dos acidos gordos saturados, monoinsaturados, polinsaturados e
da matéria gorda da matriz “Plat cuisiné F”.

Cui'::ﬁé £ | Area (%) corrggsg ) Ri WFAME | fGi WTG fAGI WTGI | Grupo
C4:0 0,0000 0,000 0,680 0,0000 0,9868 | 0,0000 | 0,8627 | 0,0000 S
C6:0 0,0000 0,000 0,827 0,0000 0,9897 | 0,0000 | 0,8923 | 0,0000 S
C8:0 0,0000 0,000 0,932 0,0000 0,9915 | 0,0000 | 0,9029 | 0,0000 S
C10:0 0,2159 0,257 0,990 0,2186 0,9928 | 0,2170 | 0,9114 | 0,1992 S
C11:0 0,0000 0,000 1,000 0,0000 0,9933 | 0,0000 | 0,9247 | 0,0000 S
C12:0 0,5002 0,596 1,005 0,4987 0,9937 | 0,4956 0,93 0,4638 S
C13:0 12,2529 1,000 12,2769 0,0000 0,0000 S
C14:0 3,7035 4,410 0,988 3,7575 0,9945 3,7369 | 0,9421 3,5400 S
C14:1 0,1109 0,132 0,969 0,1147 0,9944 0,1141 0,9417 0,1080 M
C15:0 0,5105 0,608 0,961 0,5324 0,9948 | 0,5296 | 0,9453 | 0,5033 S
€15:1 0,0000 0,000 0,952 0,0000 0,9947 | 0,0000 | 0,9449 | 0,0000 M
C16:0 15,4886 18,441 0,938 16,5427 0,995 16,4600 | 0,9481 | 15,6841 S
Cle:1 1,5385 1,832 0,858 1,7977 0,995 1,7887 | 0,9477 1,7037 M
C17:0 0,8106 0,965 0,877 0,9263 0,9953 | 0,9220 | 0,9507 | 0,8807 S
€17:1 0,2937 0,350 0,894 0,3293 0,9952 | 0,3277 | 0,9503 | 0,3130 M
C18:0 10,8135 12,875 0,843 12,8483 | 0,9955 | 12,7905 0,953 12,2444 S

C18:1n9t | 13,3288 4,559 0,826 4,6440 0,9955 | 4,6231 | 0,9527 | 4,4243 T

C18:1n9c | 28,4829 33,913 0,888 32,1299 | 0,9955 | 31,9853 | 0,9527 | 30,6101 M

C18:2n6t | 1,0516 1,252 0,824 1,2780 0,9954 1,2721 0,9524 1,2172 T

C18:2n6c | 12,1348 14,448 0,878 13,8521 | 0,9954 | 13,7883 | 0,9524 | 13,1927 p
C20:0 0,2057 0,245 0,760 0,2710 0,9959 0,2699 0,957 0,2594 S

C18:3n6 | 0,0718 0,086 0,861 0,0836 0,9954 | 0,0832 0,952 0,0796 p
C20:1 0,2645 0,315 0,744 0,3560 0,9961 | 0,3547 | 0,9568 | 0,3407 M
C18:3n3 | 2,5123 2,991 0,853 2,9498 0,9954 | 2,9362 0,952 2,8082 p
C21:0 0,7082 0,843 0,729 0,9740 0,9961 | 0,9702 | 0,9588 | 0,9338 S
C20:2 0,0000 0,000 0,764 0,0000 0,9958 0,0000 0,9565 0,0000 P
C22:0 0,2884 0,343 0,707 0,4087 0,9962 | 0,4071 | 0,9565 | 0,3909 S
€20:3n6 | 0,0000 0,000 0,767 0,0000 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 p
€22:1n9 | 0,0590 0,070 0,700 0,0845 0,9962 | 0,0841 | 0,9602 | 0,0811 M
€20:3n3 | 0,0000 0,000 0,674 0,0000 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 p
€20:4n6 | 0,1395 0,166 0,761 0,1836 0,9958 | 0,1829 0,956 0,1756 p
C23:0 0,0000 0,000 0,650 0,0000 0,9964 | 0,0000 0,962 0,0000 S
C22:2 0,0000 0,000 0,697 0,0000 0,9962 | 0,0000 0,96 0,0000 p
C24:0 0,0887 0,106 0,671 0,1324 0,9965 | 0,1320 | 0,9963 | 0,1320 S
C20:5 0,1162 0,138 0,749 0,1553 0,9958 | 0,1547 | 0,9557 | 0,1484 p
C24:1 0,0000 0,000 0,670 0,0000 0,9965 | 0,0000 | 0,9632 | 0,0000 M
€22:6n3 | 0,0501 0,060 0,509 0,0985 0,9961 | 0,0981 0,959 0,0944 p
> 83,9883 100,000 91,9623
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Implementacao e validacdo de um método de avaliacdo do perfil de 4cidos gordos e do teor de

gordura em alimentos por cromatografia gasosa

Tabela 23 - Resultados calculados para posterior calculo dos acidos gordos saturados, monoinsaturados, polinsaturados e
da matéria gorda da matriz “Plat cuisiné K”.

Cui';'r"]‘é « | Area (%) Corrgg: 0| R WFAMEi | ftGi | WTGI | fAGi | WTGI | Grupo
C4:0 0,0000 0,000 0,680 0,0000 0,9868 | 0,0000 | 0,8627 | 0,0000 S
C6:0 0,0000 0,000 0,827 0,0000 0,9897 | 0,0000 | 0,8923 | 0,0000 S
C8:0 0,0000 0,000 0,932 0,0000 0,9915 | 0,0000 | 0,9029 | 0,0000 S
C10:0 0,2232 0,264 0,990 0,2315 0,9928 | 0,2298 | 0,9114 | 0,2109 S
C11:0 0,0000 0,000 1,000 0,0000 0,9933 | 0,0000 | 0,9247 | 0,0000 S
C12:0 0,5131 0,607 1,005 0,5239 0,9937 | 0,5206 0,93 0,4873 S
C13:0 11,9618 1,000 12,2769 0,0000 0,0000 S
C14:0 3,7580 4,448 0,988 3,9056 0,9945 | 3,8841 | 09421 | 3,6795 S
C14:1 0,1101 0,130 0,969 0,1166 0,9944 | 0,1159 | 09417 | 0,1098 M
C15:0 0,5179 0,613 0,961 0,5533 0,9948 | 0,5505 | 09453 | 0,5231 S
C15:1 0,0000 0,000 0,952 0,0000 0,9947 | 0,0000 | 0,9449 | 0,0000 M
C16:0 15,6753 18,552 0,938 17,1495 0,995 17,0637 | 0,9481 | 16,2594 S
Cl6:1 1,5303 1,811 0,858 1,8316 0,995 1,8224 | 0,9477 1,7358 M
C17:0 0,8269 0,979 0,877 0,9678 0,9953 | 0,9633 | 09507 | 0,9201 S
C17:1 0,2974 0,352 0,894 0,3416 0,9952 | 0,3400 | 0,9503 | 0,3246 M
C18:0 11,0106 13,031 0,843 13,4008 | 0,9955 | 13,3405 | 0,953 12,7710 S

C18:1n9t | 13,9428 4,666 0,826 4,8986 0,9955 | 4,8765 | 09527 | 4,6669 T

C18:1n9¢c | 28,4926 33,722 0,888 32,9229 0,9955 | 32,7747 | 0,9527 | 31,3656 M

C18:2n6t | 1,0738 1,271 0,824 1,3368 0,9954 1,3306 0,9524 1,2732 T

C18:2n6c | 12,0444 14,255 0,878 14,0835 0,9954 | 14,0187 | 0,9524 | 13,4131 p
C20:0 0,2065 0,244 0,760 0,2787 0,9959 0,2776 0,957 0,2667 S

C18:3n6 | 0,0708 0,084 0,861 0,0845 0,9954 | 0,0841 0,952 0,0804 p
C20:1 0,2602 0,308 0,744 0,3588 0,9961 | 0,3574 | 09568 | 0,3433 M
C18:3n3 2,4417 2,890 0,853 2,9367 0,9954 2,9232 0,952 2,7957 P
C21:0 0,7732 0,915 0,729 1,0893 0,9961 1,0850 | 0,9588 | 1,0444 S
C20:2 0,0000 0,000 0,764 0,0000 0,9958 0,0000 0,9565 0,0000 P
C22:0 0,2896 0,343 0,707 0,4204 0,9962 | 0,4188 | 09565 | 0,4021 S
€20:3n6 | 0,0000 0,000 0,767 0,0000 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 p
€22:1n9 | 0,0581 0,069 0,700 0,0852 0,9962 | 0,0849 | 0,9602 | 0,0818 M
€20:3n3 | 0,0000 0,000 0,674 0,0000 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 p
€20:4n6 | 0,1313 0,155 0,761 0,1770 0,9958 | 0,1763 0,956 0,1692 p
C23:0 0,0000 0,000 0,650 0,0000 0,9964 | 0,0000 0,962 0,0000 S
C22:2 0,0000 0,000 0,697 0,0000 0,9962 | 0,0000 0,96 0,0000 p
C24:0 0,0873 0,103 0,671 0,1335 0,9965 | 0,1330 | 0,9963 | 0,1330 S
C20:5 0,1092 0,129 0,749 0,1495 0,9958 | 0,1489 | 09557 | 0,1429 p
C24:1 0,0000 0,000 0,670 0,0000 0,9965 | 0,0000 | 0,9632 | 0,0000 M
€22:6n3 | 0,0492 0,058 0,509 0,0992 0,9961 | 0,0988 0,959 0,0951 p
S 84,4935 100,000 94,7053
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2. Relatorio do material certificado

MATERIAL DE REFERENCIA CERTIFICADO:

AVALIAGAO DOS CIRCUITOS INTERLABORATORIAIS E MRC

CIRCUITO INTERLABORATORIAL: BIPEA - Produtos dletéticos - Plat culsiné & base de viande - 2010/041457

ANO-MES: 2010-09

o B8

NP EN ISO 5508

C04:0 (%) - Ac. Butirico 0,5 0,0 24 0,0 - Aceitavel Joana Rangel
C06:0 (%) - Ac. N-hexanéico NP EN ISO 5508 0,0 0,0 0,5 0,0 ’ 25 0,0 — Aceilavel Joana Rangel
C08:0 (%) - Ac. N-octandico NP EN ISO 5508 0,0 0,0 0,5 0,0 25 0,0 - Aceitavel Joana Rangel
C10:0 (%) - Ac. N-decandico NP EN ISO 5508 02 03 0,0 08 0,0 27 0,1 -1,00 Acitavel Joana Rangel
C11:0 (%) - Ac. Undecandico NP EN ISO 5508

C12:0 (%) - Ac. Laurico NP EN ISO 5508 0,6 0,7 0,0 1,2 0,2 26 0,2 -0,50 Aceitavel Joana Rangel
C14:0 (%) - Ac. Miristico NP EN ISO 5508 4,5 45 0,2 5,0 4,0 27 0,7 0,00 Aceitavel Joana Rangel
C14:1 (%) - Ac. Miristoleico NP EN 1SO 5508 0,1 0,1 0,0 0,6 0,0 25 0,1 0,00 Aceitavel Joana Rangel
C15:0iso (%) - Ac. 13-metilmiristico NP EN ISO 5508 0,2 0,2 0,0 0,7 0,0 15 0,0 —_ Aceitavel Joana Rangel
C15:0aiso (%) - Ac. 12-metilmiristico NP EN ISO 5508 03 03 0,0 0,38 0,0 17 0,0 — Aceitavel Joana Rangel
C15:0 (%) - Ac. Pentadecandico NP EN ISO 5508 0,6 0,6 0,0 ]_i 0,1 26 0,1 0,00 . Aceitavel Joana Rangel
C16:0 (%) - Ac. Palmitico NP EN ISO 5508 188 183 03 198 16,8 27 1,4 0,36 Aceitavel Joana Rangel
C16:1 (%) - Ac. Palmitoleico NP EN 1SO 5508 1,5 13 0,1 1,8 0,8 27 0,4 0,50 Aceitavel Joana Rangel
C17:0iso (%) - Ac. 15-metilpalmitico NP EN ISO 5508 03 03 0,1 0,8 0,0 15 0,2 0,00 Accili';vel Joana Rangel
C17:0aiso (%) - Ac. 14-metilpalmitico NP EN ISO 5508 0,8 0,5 0,0 1,0 0,0 16 0,1 3,00 Aceitavel Joana Rangel
C17:0 (%) - Ac. N-Heptadecanéico NP EN 1SO 5508 1,0 0,9 0,0 1,4 04 27 0,1 1,00 Aceitavel Joana Rangel
C17:1 (%) - Ac. 9-Heptadecensico NP EN ISO 5508 04 03 0,1 0,8 0,0 26 0,2 0,50 Aceitavel Joana Rangel
C18:0 (%) - Ac. Estearico NP EN ISO 5508 14,1 134 03 145 123 27 1,0 0,70 Aceitavel Joana Rangel
C18:1 (%) - Ac. Oleico NP EN ISO 5508 41,9 38,7 0,9 433 34,1 27 3,7 0,86 Aceitavel Joana Rangel
C18:2 (%) - Ac. Linoleico NP EN ISO 5508 12,0 15,0 0,5 16,8 13,2 27 2,0 -1,50 Questionével Joana Rangel TIMIA/Nov2010
C18:3 (%) - Ac. Linolénico NP EN ISO 5508 29 0,1 3,6 22 27 0,6 -1,00 Aceitavel Joana Rangel
C18:4 (%) - Ac. Octadecatetraendico NP EN ISO 5508 8 ’. 0,0 0,0 0,5 0,0 16 0,0 — Aceitavel Joana Rangel
C20:0 (%) - Ac. Araquidico NP EN ISO 5508 03 0,2 0,0 0,7 0,0 27 0,0 - Aceitavel Joana Rangel
C20:1 (%) - Ac. 9-Eicosendico NP EN ISO 5508 02 03 0,0 0,8 0,0 26 0,0 — Aceitavel Joana Rangel

O O limite de

de C4:0, C6:0, CB:0 e C18:4 & <0,1%. Por molivos estatisticos consideramos os nossos valores iguais aos valores alvo.

\AARITAAR AN ARTA TAC A7
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AVALIAGAQ DOS CIRCUITOS INTERLABORATORIAIS E MRC

MATERIAL DE RE;FERENC!A CERTIFICADO:

ANO-MES: 2010-08

CIRCUITO lNTERLABbRATORIAL' BIPEA - Produtos dietéticos - Plat cuisiné & base de viande - 2010/041457

Ensa ;

g i 5 15 2 it 5 !

C20:2 (%) - Ac. Eicosadienbico NP EN ISO 5508 _‘ £0,0 0,0 0,0 0,5 0,0 24 0,0 — Aceitavel Joana Rangel

C20:5 (%) - Ac. Eicosapentaenéico NP EN ISO 5508 : 5008 0,0 0,0 0,5 0,0 25 0,0 e Aceitavel Joana Rangel

C22:0 (%) - Ac. Beénico NP EN ISO 5508 - 0,2 0,0 0,7 0,0 26 0,1 -1,00 Aceitavel Joana Rangel

C22:1 (%) - Ac. 13-Docosendico NPENISO 5508 |57 o o1 0,0 06 00 25 00 2 Aceitavel Joana Rangel

C22:2 (%) - Ac. Docosadienéico NP EN ISO 5508

C22:5 (%) - Ac. Docosapentaendico NP EN ISO 5508 o 505 0,1 0,0 0,6 0,0 22 0,1 0,00 Aceitavel Joana Rangel

C22:6 (%) - Aec. Dowgahexaenéico NP EN ISO 5508 2 0,0 0,0 0,5 0,0 24 0,0 - Aceitavel Joana Rangel

C24:0 (%) - Linhocérico . NP ENISO 5508  [{iacs 0,14 .’%,3 i 0,1 0,0 0,6 0,0 26 -0l 0,00 Aceitavel Joana Rangel
>
)
d
2
=
S
(oW

" o

Observago O limite de 30 de C20:2, C20:5, C22:1, C22:5, C22:6 e C24:0 & <0,1%. Por molivos eslalisticos consideramos os nossos valores iguais aos valores alvo. g

o
i
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oy

MATERIAL DE REFERENCIA CERTIFICADO:

CIRCUITO INTERLABORATORIAL: BIPEA - Produtos dietéti

AVALIAGAO DOS CIRCUITOS INTERLABORATORIAIS E MRC

- Plat cuisiné a base de viande - 2010/041455

ANO-MES: 2010-09

~  Ensaio

_Valor obtido

Humidade (g)

Cinza total (g) PAFQ.060 0,65 0,67 0,01 1,07 0,27 40 0,04 -0,50 Aceitavel Elisabete
Proteina bruta (g) PAFQ.063 2,6 2,8 0,0 3,2 24 39 0,2 -1,00 Aceitavel Fatima
Matéria gorda (g) PAFQ.069 2,0 1,9 0,0 2,5 13 36 0,2 0,50 Aceitavel Mariana
Hidratos de carbono (g) FDA 109-Q1 9,0 10,2 0,1 11,7 8,7 37 0,6 -2,00 Aceitavel Calculo
Fésforo (mg) NP 874 37 41 1 45 37 28 4 -1,00 Aceitavel Célia
Cloretos (mg) AOAC971.27

Matéria seca (g) PAFQ.098 15,9 15,7 0,1 16,7 14,7 33 0,4 0,50 Aceitavel Isabel V
Fosforo FIL-IDF 42B:1990

Lactose NP 675B

Lactose BOE 176303

Fibra alimentar (g) AOAC 985.29 1,6 1,6 0,1 2,2 1,0 26 0,5 0,00 Aceitavel Isabel V
Fibra solivel AOAC 991.43

Fibra insolavel AOAC 991.43

Amido BOE 207748

Cloretos (mg) PAFQ.355 346 354 5 432 276 15 14 -0,57 Aceitavel Fatima
Observagdes/notas:

Figura 32 - Relatdrio do material certificado “Plat cuisiné a base de viande”.
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Anexo F - Resultados das amostras

1. Resultados do método corrente

.
1.1.Fiambre
q Data File %:\2\DATA\AC GORD 2011-10-27T\102F0201.D
Data File #:\2\DATA\AC_GORD 2011-10-27T\102F0201.D Sample Name: 58128 Fiambre o
Sample Name: 58128 Fiambre )
Peak RetTime Type Width Area Helght Area
- § min min s ] [pA] §
Acg. Operator i Seq. Line : 2 ,,,,|,£”j,“...|_.{.._i_| [pi Pl \ .
Acq, Instrument : Instrument 2 location : Vial 102 e 7.359 v  D.060L  2.04261 5.16558e-1 0.01605
Injection Date : 10/27/2011 6:31:57 BM Inj ¢ 1 10 7.503 VB 0.0655  9,33093  2.11305 0.07332
Ha) B0 8 DO g8 11 7.946 BY  0.0607  1.11828 2.79274e-1 0.00879
Acq. Method : C:\CHEM32\2\METHODS\AC_GORD.M 12 8.078 VB 0.0843  1.43604 2.69667e-1 0.01168
s NN L 02 301 15 150 hOREH 13 8.873 BU  0.0943 2941.13940 416.85410 23,11142
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AC_GORD.M 2 9.436 Y 0.0B77  7.04462  1.14677 0.05535
Last changed : 10/28/2011 8:50:57 AM . . 15 9,549 Wy 0.0908 6.11076 9,52518e-1 0.04802
(modified after loading] (Current integratien events modified) 16 9.741 vy 0.0795  54.62773  10.35546 0.42926, 5 L&
HLEHD) WD 3 CEIm HEe) Eribmrito Ay e 17 9.917 W  0.0873 287,57242  4B.44635 2i255ma]
18 10.469 VB 0.1045  53.53220 T.56595 0.42066
S — 19 11,533 BV 0.1055  2.83017 3.95336e-1 0.02224
FIDT A, (2 PDATARG_GORD 2011-10. 2711020201 0]
. L g fadaile] 20 11.844 VB  0.1242  39,68470  4.53218 0,31184
oA = 3 21 12.921 BV 0.1507 1535.42151 132.96138 12,06531
< 22 14,017 W 0,264  30.89775  1.59208 0.24279
o 23 14,779 WV D.2414 5246.02539% 271.48666 41.22316
24 15.844 VB 0.1287  6.70428 6,70013e-1 0,05268 N’%
80 25 16.857 BY  0.1406  3.80361 3.61945e-1 0.02989
~ 26 17.722 VB 0,1949 1853,29272 126.54066 14.56314
5 27 19.926 BV  0.1745 17.97690  1,55912 0.14126
w7 i 28 20.265 VB 0.18B46 4.77031 3.79503e-1 0.03748
29 22.184 BV 0.1993  92.74340  6.96892 0,72878
501 30 22.622 VW 0.2150 104.90302  7.15787 0.82433
31 23,333 v8  0,3009 15.70192 7.0223%e-1 0.12339
32 27.946 BB 0.2649  68.17734  3.80798 0.53574
60 33 29.392 BB 0.1917 3.20827 2.25846e-1 0.02521
34 31.401 BB 0,2068  13,40200 9,72345e-1 0.10531
40 35 33.208 BV 0.1382 11.B9967  1.28365 0.09351
36 33.419 VB 0.1732  40.85762  3.37564 0.32106
B g o 37 37.158 BB 0.1826  2,25624 1,65937e-1 0.01773
0] 'Eg 5 g [ 38 39.988 BB 0.1033  14.49311  2.13125 0.11389
H s 8 = 2 a. . . . :
a e % {ﬁ a% 2 g ? 25 5; %;gg % 39 41,003 BB 0.1501  3.23148 2.89504e-1 0.02539
07— A AN 1 —_JLﬂ__T,_i“L",_ AEai ey B 40 42.454 BB 0.0857 11,28790  1.73957 0.08870
41 43,391 BB 0.0898  4.65893 7.7839le-1 0.03661
42 44,767 BB 0.2253  5.66259 3.45426e-1 0.04450
0 y ) v ; y 43 45.363 BB 0.0891  2,17790 3.67952e-1 0,01711
lo 20 30 Aol L. 44 45.677 BB 0.0738 5.65465e-1 1.10283e-1 0.00444
15 46.835 BB 0,3205 17.54972 7.24753e~1 0.13791
- 46 47.504 BB 0.0917 7.12776e-1 1.2274%e-1 0.0056¢
Area Percent Report 47 51.564 BB 0.1263  2.00003 2.11510e-1 0.01572
Totals : 1.2725%e4 1122.51258
Sorted By signal
Multiplier: 1.0000
Dilution: 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs *u* End of Report ***
Signal 1: FIDL A,
Peak RetTime Type Width Area Height Area
£ [min) fmin]  [pA*s] [pAl ®
el (= o= [ e
L1 4.650 VB 0.0343  10,22202  4,91658 0.08032
2 4.950 BB 0.0363 B.14913e-1 3.61570e-1 0.00640
3 5.333 BB 0.0378 14.01410  5.48909 0.11012
4 5.864 BB 0.0462 5.90167e-1 2.01270e~1 0.00464
5 6,424 BV 0.0528  4.67863  1.40831 0.03676
6  6.559 VU 0.0528 171.05403 48.87934 1.34414
7 6.993 VB 0.0707  1.5861d 3.26430e-1 0.01246
8 7,201 BY  0.0651  2.05423 4.68787e-1 0.01614
Instrument 1 10/28/2011 8:51:17 Al Page 1 of 2 Instrument 1 10/28/2011 B:51:17 AM page 2 of 2

Figura 33 — Cromatograma relativo ao fiambre.

85



Implementacao e validacdo de um método de avaliacao do perfil de 4cidos gordos e do teor de
gordura em alimentos por cromatografia gasosa
—————————————————————— — ]
Tabela 24 - Resultados relativos a amostra de fiambre com os respectivos teores em acidos gordos saturados,

monoinsaturados, polinsaturados e % matéria gorda obtida pelo método gravimétrico.

0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,08 0,08 S
0,00 0,00 S
0,11 0,11 S
1,34 1,35 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 M
0,07 0,07 S
23,10 23,29 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
2,69 2,71 M
0,42 0,42 S
0,31 0,31 M
12,07 12,17 S
0,24 0,24 T
41,22 41,55 M
0,08 0,08 T
14,56 14,68 P
0,12 0,12 T
0,00 0,00 T
0,04 0,04 T
0,73 0,74 P
0,00 0,00 P
0,14 0,14 S
0,82 0,83 M
0,54 0,54 P
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,11 0,11 S
0,41 0,41 M
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,00 0,00 S
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Implementacao e validacdo de um método de avaliacao do perfil de 4cidos gordos e do teor de
gordura em alimentos por cromatografia gasosa

1.1.1. Exemplo de cdlculo

Cdlculo da area corrigida:

ParaCl18:1 — Area=4122
Logo:
Areax100  41,22x100

Area corrigida = - =
> Areas 99,20

=4155

Determinacdo do teor de 4cidos gordos saturados (da mesma amostra):

M.G. — percentagem de matéria gorda obtida pelo método gravimétrico=7,7 %

Y AG.saturadosx M.G.x0,99  37,74x7,7x0,99
100 100

Teor AG. saturados = =29%

2~ AG.monoinsaturados x M.G.x0,99  45,82x7,7x0,99
100 100

Teor A.G. monoinsaturados =

=35%

2 AG. polinsaturados x M.G.x 0,99  15,96x 7,7 x0,99

Teor AG. polinsaturados =
100 100

=12%
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Implementacgio e validacdo de um método de avaliagio do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

1.2. Queijo

Data File Z:\2\DATA\AC_GORD 2011-10-12T\102F0201.D o
Data File Z:\2\DATA\AC_GORD 2011-10-12T\102F0201.D Sample Name: 54790 Queijo .
Sample Mame: 54790 Queijo
Peak RetTime Type Width Area Height Area
#  [min] (min]  [pA*s] [pA] %
Acqg. Operator H Seq. Line : 2 e EEEEE | === ] === | | - I
Acq. Instrument : Instrument 2 Location : Vial 102 9 8.044 BB 0.0346 255.23810 112.00849 2.36073 .2 L3k
Injection Date : 10/12/2011 6:51:12 PM Inj : 1 10  8.688 BB 0.0436  33.70461 11.04206 0.31174€11.0 3
Inj Volume : 0.6 pl 11 9.488 BV 0.0370 321.05511 129.01521 2.9694B€12:0 Z.&4¥F
Aeg. Method : C:\CHEM32\2\METHODS\AC_GORDB.M 12 9.888 WV 0.0442 3.89857 1.33141  0.03606
Last changed + 8/6/2011 11:52:22 AM 13 10.002 VB 0.0472  10.52018 3.13027 0.09730
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AC GORD.M 14 10,308 BB 0.0640  19.56700 4.07344  0.18098
Last changed + 10/13/2011 1:32:52 PM 15 10,765 BB 0.0459  10.09545  3.,28233 0,09337
(modified after loading) (Current integration events modified) 16 11.009 BV 0.0540 1.39688 3.87748e-1 0.01292
. Sample Info i Coluna 16C; Equipamento 101B-1; 101B-2. 17 11.161 vy 0.0432 5.41007e-1 2.02576e-1 0.00500 N
18 11.295 yv 0.0521 1100.85388 319.93018 10.18195 €147 “13
FIt A, [ ROATERE T —— 19 11.812 W 0.0561  25.25149 6.67466 0,23355 € ISJP‘O?R °‘° q
N S EA A bR MG ) 20 12,044 WV 0.0516  48,07231  14,15760 0.d4463 €1&0a) 1Y
P“E 3 g 21 12,196 Vv 0.0528 119.83250 34.30379 1.10835€1d4:y %I
b 4 = 22 12.423 VB 0.0616 113.90759  27.93760 1.05355 @15:® (0%
0 v 23 12.910 BV 0.0531 1.64673 4.67282e-1 0.01523
24 13.008 WV 0.0447 5.79373e-1 1.9473le~1 0.00536
0] 25 13.108 VB 0.0738  25.40667 5.12438 0.23499
26 13.474 BR 0.0726 1.62498 3.34729%e-1 0.01503 36
27 14.032 BV 0.0964 3325.29175 438.68857 30.75608 € 1610
70- 28 14.614 WV 0.0784 6.86283 1.28292  0.06348 . &3k
29 14.751 WV 0.0785  39.65978 7.40539 0.36682 € W10 i¥D 24
a0 30 14.908 WV 0.0815  26.10192 4,79828  0.24142 @(Xto @& S
31 15.103 vv  0,0805 241.39946  45.05918 2,23274 @161y 223
32 15,352 VW 0.1010 - 15,02168 2.11077 0.13894
50 33 15.505 W 0.0677 3.55131 7,71709e-1  0.03285
34 15,632 W 0.0559  10.83146 2.87864 0.10021
a0 35 15.726 VB 0.0976  59.61036 8.96045 0.55134 @ O3S
36 16.267 BB 0.0726 1.09095 2.42057e-1 0.01009 Worocbd
37 16.908 BV 0.1647 9.05371 7.72896e-1 0.08374
30-] 38 17.134 VB 0.0983  24.52910 3.75086 0.22687 €14 2D B e
39 18.309 BB 0.1393 966,52405  92,96865 8.93951 E€\Bie 'Sﬁ,h—v 6.9y
i 40 19.560 BV 0.2273 221.06679 11.76218 2.04468 @y § 1 &
41 20.102 WV 0.1634 2464.55713 192.42078 22.7950:
42 20.218 WV 0.0820 112.47167  19.89133 1.04027
10 . 43 20.407 V¥ 0.1190  65.15480 7.67484 0.60263 .
i 44 20.633 WV 0.1279  17.38865 1.99143 0.16083) €180
5 0.1314  33.17273 3.81847 0.30682 25 o
16 0.1235 11.13995 1.25553  0.10303 !
Area Percent Report 47 0.1296 10.13855 1,05980 0.0937
— 18 0.1599  39.40643 3,70963 0.3644
19 0.1980  20.17674 1.20312 0.18662) pigi2 bk & b2
Sorted By 8 Signal 50 0.1572 7.84036 6.29873e-1  0.07252
Multiplier: : 1.0000 51 0.1543 271.52985  25.07948 2.51142°p,4'2 L. SA
Dilution: : 1.0000 52 0.1317  10.83001 1.07947 0.10072 €20'c Ok
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs 53 0.1506  4.02943 3.39260e-1 0.03727
. 54 0.2192  37.80256 2,23686 0.349640,18%3 O3 F
. 55 0.1695 7.52217 5,43341e-1  0.06957 @33%, Oppsd DXL
Signal 1: FID1 A, 56 0.1764  59.64376 4,33718  0.55165 @L B O .5 5
57 0.1904  13,80480 9.45075¢-1 0.12768 ez2t0 813
Peak RetTime Type Width Area Height Area 58 0,1331  15,14681 1.61948 0,14003 @233y gy
¥ [min] [min]  [pA*s] [pA] ] 59 0.1206 2.63049 3.12042e-1 0.02488 Y
| | | 1 1 ] 60 0.0943 9.21646e-1 1.44737e-1 0.00852
1 4.377 BV 0.0287 233.92062 120.40300 2.16355 €W Z\‘{‘ 61 0.1167 3.28209 4.12905e~1 0.03036
2 4.639 VB 0.0343 5.26938 2.33378  0.04874 62 0.0927 2.11544 3.48928e-1 0.01957
3  4.862 BB 0.0385 1.92962 7.91270e-1 0.01785 63 0.1046 3.77032 4.96528e-1 0.03487
4 5.402 BV 0.0338 167.07475 75.67656 1.54530 £6 o  WEX 64 0.1181 1.57660 1.83675e-1 0.01458
5 5.572 VB 0.0393  22.72536  8.46494 0.21019 65 0.0879 1.39193 2.2648le-1 0.01290
6. 6.043 BB 0.0492 2.17408 6.46795e-1 0.02011 66 0.0938 1.97470 7.27540e-1 0.04601
7  6.676 BB 0.0351 108.75311 46.77063 1.00587 € 3.0 {0\ 67 0.0741 9.74616e-1 2.02687e-1 0.00901
g 7.379 BB 0.0445  2.66442 9.000%5e-1 0.02464
Instrument 1 10/13/2011 1:33:43 PM N l"age 1 of 3 Instrument 1 10/13/2011 1:33:43 PM Page 2 of 3




Implementagdo e validacao de um método de avaliacao do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

Data File Z:\2\DATA\AC GORD 2011-10-12T\102F0201.D
Sample Name: 54790 Queijo

Totals : 1.08118e4 1824.01858

*** End of Report **#*

Instrument 1 10/13/2011 1:33:43 PM Page 3 of 3

Figura 34 — Cromatograma relativo a amostra de queijo.
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Implementacao e validacdo de um método de avaliacao do perfil de 4cidos gordos e do teor de
gordura em alimentos por cromatografia gasosa

Tabela 25 - Resultados relativos a amostra de queijo com os respectivos teores em acidos gordos saturados, monoinsaturados,

polinsaturados e % matéria gorda obtida pelo método gravimétrico.

2,16 2,20 S
1,55 1,58 S
1,01 1,03 S
2,36 2,40 S
0,31 0,32 S
2,97 3,02 S
10,18 10,35 S
0,23 0,23 S
0,44 0,45 S
1,11 1,13 M
1,05 1,07 S
30,76 31,29 S
0,37 0,38 S
0,24 0,24 S
2,23 2,27 M
0,55 0,56 S
0,23 0,23 M
8,94 9,09 S
2,04 2,08 T
25,10 25,53 M
0,62 0,63 T
2,51 2,55 P
0,55 0,56 T
0,00 0,00 T
0,00 0,00 T
0,35 0,36 P
0,00 0,00 P
0,11 0,11 S
0,07 0,07 M
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,13 0,13 S
0,14 0,14 M
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,00 0,00 S

25,25
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagio do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

1.3. Leite gordo

Data File 2:\2\DATA\AC GORD 2011-10-12T\106F0601.D

Data File 2:\2\DATA\AC GORD 2011-10-12T\106F060L.D
Sample Name: 55039 Leite gordo T

Sample Name: 55039 Leite gordo

K . Peak RetTime Type Width Area Height Area

Acqg. Operator 3 Seq, Line : # [min} [min] [pA*s] (pA} 5
Acqg. Instrument : Instrument 2 Location : Vial 106 SR S — [ | — == I~ ) -1
Injection Date : 10/12/2011 10:58:34 PM Inj : 1 9 8.678 BV L0346 24.24644 10.62733 0.22586
Inj Volume : 0.6 pl 10 8.741 VB 0458 B,07200  2.49030 0.07519
Acq. Method : C:\CEEM32\Z2\METHODS\AC_GORDB.M 11 9.116 BB .0420 3.03533e-1 1.10572e-1 0.00283
oS cachanged gl 6/ 20t IRTIL 522 20AM 12 9.475 BV .0367 340.21689 13835123 3.16914
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AC GORD.M 13 6.473 vy o421 457910 149635 0.04079
HELB GhErRsl - AERHTE daslpil Gl 14 9.987 VB L0481 10.18935  2.96635 0,09491
(modified after loading) (Current integration events modified) 15 10.292 BB 0642 19.26609 4.14464 0.17946

Sample Info 1 Coluna 1GC; Equipamento 101B-1; 101B-2, 16 10.746 BB
17 10.9293 BV
- 18 11.141 wv

L0447 11.84752 3.98806 0.11036
0549 1.48025 4,02984e-1 0.01379
.0422 5.63714e-1 2.04042e-1 0.00525

_ FID1A, (Z2IDATAWC_GORD 2011-10-12T1106F0501.0) 19 11.276 v .0526 1171.85474 336.80521 10.91589
"3 IEQ tE g 1 g 20 11.788 vV L0555  29,00651  7.78300 0.27020
£ § i 4 g 21 12.019 WV 0513 51.40914  15.28014 0,47888
90- i 22 12.170 v .0503 107.08414  31.00534 0,99749
23 12.396 VB L0593 117.13028 28.91003 1.09107
b 24 12.879 BV L0611 2.60578 6.16720e-1 0,02427
25 13,076 VB L0757 31.54363 6.16334 0.29383
o 26 13.439 BB 0780 1.67528 3.15177e-1 0,01561
70 8 27 13.996 BV .0982 3356.29419 443,92207 31.26405
28  14.571 vV .0748 6.49958 1.28877 0.06054
29 14.709 W 0788 41.14154  7.89159 0,38324
C 30 14.865 uy L0812 23.98993  4.42871 0.22347
31 15.059 vV L0799 212.10094 39.97156 1.97573
50-] 32 15.307 W 1030 12.25207  1.72298 0,11413
33 15.464 WV L0674  2.90656 6.59174e-1 0.02707
34 15.676 VB L1036 68.60854 9.35299 0.63909
40 35 16.216 BB .0807 1.36004 2.61432e-1 0.01267
36 16.849 BV 1616  9.02133 7.8791%9¢-1 0,08403

* o 38 18.257 BB L1380 1113,10303 104,75196 10.36861,

3| 39 19.495 BV .2239 215.68141  12.10501 2.00908 e
20— d 40 20.013 W .1502 2284.06299 166.07286 21.27616
41 20.130 wv .0820 105.15333 18.58770 0.97951
o—— N 42 20.318 W 1173 58.11063  6.82899 0,54130
b 1 % B 4 & il 43 20.543 W 1152 14.64540  1,75793 0.13642

44 20.823 vV
45 21.039 vV

L1244 32.70855  3.87884 0.30468 PE Tt
.1133 9,49652 1,13923 0.08846

1353 11.18950  1.15235 0,10423

1368 30.01669  3.21732 0.2796

.1098 3.25420 4.13564e-1 0.03031 ,b
.1474  10.51975  1.06329 0.09799 5=

- 46 21.193 W
Area Percent Report 47 21.659 vV
48 21.929 VW
49 22,139 v

Sorted By : Signal 50 22.310 WV .1041 6.00765 7.14733e-1 0.05596
Maltiplier: : 1.0000 51 22.626 VW . 1604 6.92693 5.83803e-1 0.06452
Dilution: H 1.0000 52 22,911 VB L1594  220.34029 20.50086 2.05248%

Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDa 53 25,355 BV
54 25.647 VB
55 27.605 BV

1573 14.15371 1.40782 0,13184
.l440 3.42781 3.0758%e-1 0.03193

[
0
[
0
o
0
0
0
0
0
0
0
0
0
0
0
0
0
0
1]
0
0
o
0
[
0
1]
0
37 17.074 vB 0.0951 21.83898 3.39476 0.20343
1]
0
0
a
0
0
0
1]
0
0
0
0
0
0
0
0
0
0.2261 33.06257 1.94706 0.30798*
0
0
0
]
0
0
]
]
0
0
]

Signal 1: FID1 A, 56 28.017 VB .1872 7.34864 5,31730e-1 0.06845
57 28.766 BB L1910 54,24515 3.97955 0.50530 ¢
Peak RetTime Type Width Area Height Area 58 36.790 BV L1301 8.40139 8.89912e-1 0.07826
¥ [min] {min] [pA*s] [pAl % 59 36.993 VB L1347 6.52699 5.91748e-1 0.06080
B e B |-——-— e |==mmmme | 50 38,803 BV L1536 15.51988  1,48877  0,14457
1 4.373 BY 0.0311 213.52000 107.73695 1,98895 61 39.109 VB .1382 4.09440 3.84667e-1 0.03814
2 4.638 vV 0.0185 1.79324e-1 2.46091e-1 0.00167 62 40.985 BB L1225 2.81141 3.47068e-1 0.02619
3 4.863 VB 0.0341 1.28003 6.20420e-1 0,01192 63 42.526 BB L1166 3.03810 3.82680e-1 0.02830
4 5.398 BB 0.0340 163.59949 73.50089 1.52394 64 43,966 BB .0918 2.96725 4.95680e-1 0.02764
5 6.041 BB 0.0548 2,24308 5.58943e-1 0.02089 65 45.333 BB L1254 4.21225 4.66215e-1 0.03924
6 6.669 BB 0.0352 108,78381 46.67132 1,01333 66 46.409 BB . 0867 1.43959 2,24715e-1 0.01341
7 7.372 BB 0.0458 2.50738 8.167%4e-1 0.02336 67 47.800 BB 0.1023 4.48837 6.69128e-1 0.04181
8 8.034 BB 0.0346 265.73831 116.76763 2.47537 68 48.447 BB 0.0756 1.62092 3,28387e-1 0.01510
Instrument 1 10/13/2011 1:34:18 PM Page 1l of 3 ‘ Instrument 1 10/13/2011 1:34:18 PM Page 2 of 3
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Implementagdo e validagdo de um método de avaliagdo do perfil de &cidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

Datz File 2:\2\DATA\AC_GORD 2011-10-12T\106F0601.D
‘Sample Mame: 55039 Leite gordo

Peak RetTime Type Width Area Height Area

# [min] [min] [(pA*s] ipn] ¥
i e je=ofjomm——— Jo==mme——e Jommomeoees eSS I
Totals : 1.07353ed 1829.47586

#*% End of Report ***

Instrument 1 10/13/2011 1:34:18 PM Page 3 of 3

Figura 35 — Cromatograma relativo a amostra de leite gordo.
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Implementacao e validacdo de um método de avaliacao do perfil de 4cidos gordos e do teor de
gordura em alimentos por cromatografia gasosa
————————— ——————————————
Tabela 26 - Resultados relativos a amostra de leite gordo com os respectivos teores em acidos gordos saturados,

monoinsaturados, polinsaturados e % matéria gorda obtida pelo método gravimétrico.

1,99 2,02 S
1,52 1,54 S
1,01 1,03 S
2,48 2,52 S
0,23 0,23 S
3,17 3,22 S
10,92 11,09 S
0,27 0,27 S
0,48 0,49 S
1,00 1,02 M
1,09 1,11 S
31,26 31,75 S
0,38 0,39 S
0,22 0,22 S
1,98 2,01 M
0,64 0,65 S
0,20 0,20 M
10,37 10,53 S
2,01 2,04 T
23,43 23,80 M
0,53 0,54 T
2,05 2,08 P
0,51 0,52 T
0,00 0,00 T
0,00 0,00 T
0,31 0,31 P
0,00 0,00 P
0,13 0,13 S
0,07 0,07 M
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,06 0,06 S
0,14 0,14 M
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,00 0,00 S
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagio do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

1.4. Amendoim com piri-piri

Data File Z:\1\DATA\SIG11129.D Data File 2:\1\DATA\SIG11129.D
Sample Name: 55843 Sanple Name: 55843
Peak RetTime Type Width Area Height Area
heq. Operator #  [min [min]  [pA*s] [pA) 3
Acg. Instrument : Instrument 1 Location Vial 1 | Y P |

|
0.0834  9.14371  1.73627 0.16881
) 0.0843 5.75645e-1 1,01257e-1 0,01063
Acq. Method i C:\CHEM32\1\METHODS\ROAC. M 0.0795  1.04830 1.9872%e-1 001935
pastyohanged 10/18/2011 4:58:01 FH 50,600 BB 0,1140 659.88757  89.55362 12.18254
(modified after loading) 52.781 BE  0.0907  2.23304 4.03786e~1 0,04134 7
] e

1
Manually

Injection Date : 10/18/2011 5:03:25 PM Inj
Inj Volume

Bnalysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AC GORD.M 9 53.148 BB 0.0894 4.44300 7.6961%e-1 0.08202

Last changed + 10/18/2011 8:04:41 BM 10 54.132 BB 0.0929 4,80898 8,14334e-1 0.08878
(modified after loading) (Current integration events modified) 11 56.697 BB 0.0926 1.99022 3.19631le-1 0.03674

Sample Info + Amendoim 12 57.990 BB 0.1268 216.55122  24.58222 3.99787
Coluna 7GA 13 60.635 BV 0.1677 2189.27271 177.74028 40.41733\ W oy b?
Equipamento 1014 14 60.827 VB 0.0882 22.55860 3.97783 0.41647
COI\:U’I& 1GB 15 63.483 BB 0.1219 3.59812 4.4713%e-1 0.06643 05‘
Eguipamento 101 A 16 63.907 BB 0.1094 1.44071 1.6572%e-1 0.02660 S\

17 64.608 BB 0.1566 2020.39270 177.79199 37.29854
. e 18 65.846 BE  0.1105 74.08775  10.48287 1.36777
SHESTAN TR L) 19 68.438 BV 0.1020  1.94850 2.8113%-1 0.03597

§ § g § 20 68,698 VB 0.1040  34.24425 5.11880 0.63220

i = ] = 21 $9.358 BB 0.1073  4.48949 6,6079%-1 0.08288
80, o = 22 70.108 BB 0.0911 9.37477e-1 1.49652e~1 0.01731
v 23 73,042 BB 0.0958  1.01314 1.34683e-1 0.01870

] 24 74.737 BB 0.1239 103.52526  12.33765 1.91123

25 17.928 BB 0.1094 1.79205 2.23948e-1 0.03308
26 79,194 BB 0.0971 2,27424 2.84875e-1 0.04199
70 27 79.726 BB 0.1068 1.66823 1.9702Ze-1 0.03080
28 84.855 BB 0.1138 46.76143 6.07616 0.86329

Totals : 5416.66859 515.69616

57.880

#+* End of Report **#*

56597

Area Percent Report

Sorted By E Signal
Multiplier: B 1.0000
Dilution: § 1.0000

Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs

Signal 1: FID1 A,

Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [pA*s] [pAl %
i e Je=llem e [ o= I
1 21,491 BB 0.0743 5.801d4e-1 1.20211le-1 0.01071
2 27.707 BB 0.0743 1.30511 2.52345e-1 0.02409
3 35.190 BB 0.0817 4.09099 7.73572e~1 0.07553

Instrument 1 10/18/2011 8:05:17 PM Page 1 of -2 Tnstrument 1 10/18/2011 8:05:17 PM Page 2 of 2

Figura 36 — Cromatograma relativo a amostra de amendoim com piri-piri.



Implementacao e validacdo de um método de avaliacao do perfil de 4cidos gordos e do teor de
gordura em alimentos por cromatografia gasosa
————————— ——————————————
Tabela 27 - Resultados relativos a amostra de amendoim com piri-piri com os respectivos teores em acidos gordos saturados,

monoinsaturados, polinsaturados e % matéria gorda obtida pelo método gravimétrico.

0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,08 0,08 S 51,10
0,17 0,17 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 M
0,00 0,00 S
12,18 12,22 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,12 0,12 M
0,09 0,09 S
0,00 0,00 M
4,00 4,01 S
0,00 0,00 T
40,83 40,95 M
0,09 0,09 T
37,30 37,41 P
0,00 0,00 T
0,00 0,00 T
0,00 0,00 T
0,08 0,08 P
0,00 0,00 P
1,37 1,37 S
0,63 0,63 M
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
191 1,92 S
0,00 0,00 M
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,86 0,86 S
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagio do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

1.5.0vos com émega 3

Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG11153.D Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG11153.D
Sample Name: 56637 Sample Mame: 56637
Peak RetTime Type Width Area Height Area
Acq. Operator ; ¥ [min] [min]  [phA*s] (pal [
Acq. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 1 ———m————— [ |mm—————— | == | m==—————- |

Injection Date : 10/24/2011 1:43:52 PM ) inj @ 1 4 19.177 BB 0.0956 109.15593  18.83201 2.42880

Inj Volume : Manually 5 43.116 BB 0.0900 14.65174 2.75734 0.32601
Acg. Methed : C:\CHEM32\1\METHODS\ROAC.M 6 46.350 BB 0.0900 2,47145 4.36593e-1 0.05499
7
8

Last changad i 10/24/2011 1:39;07 PM 46,933 BB 0.0876  2.62542 4.81693e-1 0.05842
(modified after loading) 50.789 BV 0.1297 1008.11340 120.37547 22.43128
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\ROAC.M o 51.056 VB  0.0886 1.94884 3.52062e~1 0.04336
Last changed  : 10/24/2011 3:25:09 PM 10 52.960 BY  0.0937  40.31395  6.74751 0.89702 <%
{modified after loading) 11 53.341 VB 0.0962 12048858  20.59734 2.68096' 2
Sample Info : Oves Omega 3 12 54.305 BB 0.0959 7.78469 1.33702 0.17322
Coluna 7GA 13 56.562 BB 0.1448  3.40019 3.39751e-1 0.07566
Equipamento 101A . 14 56.878 BB 0.1005 6.50732 1.04660 0.14479
Coluna 1GB 15 5B8.164 BB 0.1353 335.93024 37.94261 T.47470
Equipamento 101 A 16 59,862 BB 0.1754 5.39020 4.64611e~1 0,11994 #
17 60,780 BV  0.1789 1772.61938 153.29182 39,4421
: _ . 18 61.010 VB 0.0972  74.89597  12.62670 :.55649\ t.“\l‘
CCUAN(SIGEASIY) 19 61.528 BB 0.1012°  1.38449 2.20700e-1 0.03081
PA . B 20 63.672 BV 0.1235  1.73036 2.20545e-1 o.uaasu\ nod
3 3 21 63.985 VB 0.1279 1.65604 1,93492e-1 0.03685
22 64.680 BB 0.1346 654.70783  77.44090 14.56774 &
60 23 66,012 BB 0,1119  1,86898 2,72771le-1 0,0415% - ‘3= 3
24 67.837 BB 0.1350  3.52042 3.97298e-1 0.97833C 190 nk e13.3= 333
25 68.636 BV  0.1253  1.67247 2.09025e-1 0,03721
50| p 26 68.893 VB 0.1106  7.32295  1.08733 0.16294£720% }
27 69.582 BB 0.1100 146.45284  20.84114 3.2 €303
- 28 10.163 BB 0.1223  2.33937 3.0222%e-1  0.05205
w0 S & 29 701516 BB 0.1082 9.62152e-1 1.39974e-1 0.02141
> 3 30 72.986 BV 0.1163  1.05781 1.46438e-1 0.02354 \/ o
T o 31 73.276 VB 0.1149  4.12148 5.80276e-1 0.09171¢2p%2 bk
32 76.891 BB 0.1323 5.18467 6.28281e-1 0,11536°¢ 2403 Ak (3 = oty
30 3 33 78.966 BB 0.1349  2.59395 3,06104e-1 005772 verd a3
o © g E 34 79.413 BB 0.1313 1.72118 2.02169e-1 0.03830 . !lr
fi = g3f 38 & 35 79.876 BB 0.1388  43.00465  4.87943 0.95685 €204 o .
20- 36 o Sap & ‘d% 6o 8 36 85.891 BB 0.1318 3.21312 3.91284e-1 0.07149 €20¢% x= e .44
& S . 2 AL B S8 37 90.150 BB 0.2298  5.64512 3.46995e-1 0.12561
38 96.264 BB 0.1480  9.50394 1.02666 0.21147 €225
10 ' 39 98.949 BB 0.1534  71.70798  7.37705 1.59556 €221 6
Totals : 4494.23052  497.73578
T 1 v v T
20 40 60 80 100 min,

#*4 End of Report **

Area Percent Report

Sorted By t Signal
Multiplier: B 1.0000
Dilution: 3 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs
S _3tuy
o - 4b,8™
Signal 1; FID1 A, P~ 24%
Peak RetTime Type Width Area Height Area
#  [min] [min] [pA*s] (pA] 8
| |esmes | == o=
1 14.737 BB 0.1451 5.48491 5.28612e-1 0.12204
2 15,595 BB 0.0603 1.79658 5.77941le-1 0.03998
3 18.225 BB 0.0845 9.27986 1.73002 0.20648
Instrument 1 10/24/2011 3:25:09 PM Page 1 of 2 Instrument 1 10/24/2011 3:25:09 PM ° page 2 of 2

Figura 37 — Cromatograma relativo a amostra de ovos com émega 3.



Implementacao e validacdo de um método de avaliagao do perfil de 4cidos gordos e do teor de gordura
em alimentos por cromatografia gasosa
——— —————————————— "]
Tabela 28 — Resultados relativos a amostra de ovos com 6mega 3 com os respectivos teores em acidos gordos saturados,
monoinsaturados, polinsaturados e % matéria gorda obtida pelo método gravimétrico.

0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,33 0,34 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,05 0,05 M
0,06 0,06 S
22,43 23,18 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
3,58 3,70 M
0,17 0,18 S
0,14 0,14 M
7,47 7,72 S
0,12 0,12 T
41,14 42,51 M
0,08 0,08 T
14,57 15,05 P
0,05 0,05 T
0,00 0,00 T
0,00 0,00 T
3,33 3,44 P
0,17 0,18 P
0,00 0,00 S
0,16 0,17 M
0,09 0,09 P
0,96 0,99 P
0,07 0,07 P
0,00 0,00 S
0,00 0,00 M
0,21 0,22 P
1,60 1,65 P
0,00 0,00 S
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagio do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

1.6.0leo de girassol

Data File 2:\2\DATA\AC_GORD 2011-10-27T\113F1301.D

Sample Name: 57757 Oleo girassol Data File Z:\2\DATA\AC_GORD 2011-10-27T\113F1301.D

Sample Name: 57757 Oleo girassol

Acg. Operator 0 Seq. Line : 13 Pe:k llnt‘{'ime Type wi?ith :fea He;ght Ar:a
Acq. Instrument : Instrument 2 Location : Vial 113 i {min] i i [min} i [pars] i [(pA] I i
Injecti D : 2 $49:53 T T L L A el S
njection Date : 10/28/2011 5:49:53 AM ax _—— e - 9 16.918 BY  0.0947  2.19974 3.34803e-1 0.02102
Acq. Method : C:\CHEMI2\2\METEODS\AC GORDB.M i‘; 1;;2; s g’fg;f’i 3533732‘;: 1'324:‘22;; g'ggggi
Last changed : B/6/2011 11:52:22 AM " : ‘ - :

12 19.261 BV 0.1562 1.93183 1.48086e~1 0.01846
13 19.844 VB 0,1982 3013.61841 193.00453 28.80355
14 22.190 BV 0.2104 20.91632 1.26808 0,19991

Analysis Method
Last changed

C:\CHEM32\1\METHODS\AC_GORD.M
10/28/2011 8:53:22 AM
(modified after loading)

. 15 23.203 VB 0.2730 6208.37988 281.84055 59.33842 .
Sample Info : Coluna 1GC; Egquipamento 101B-1; 101B-2. 16 25.211 BB 0.1577 22. 61777 2.00426 0.21618
17 25.959 BB 0.1463 1.61760 1.34558e-1 0.,01546,
18 27.417 BV 0.1910 20.68522  1.53743 0.19771
VLIRS N R RN R R AR AR 19 27.853 VB 0.1824  16.08040  1.16966 0.15369
B 3 LB 20 31.703 BB 0.1828  3.72442 2.45803e-1 0.03560
& 21 37.005 BB 0.1493 62,15079 5.44037 0.59402
90 22 40.994 BB 0.1189 3.21494 3,71556e-1 0.03073
23 41.322 BB 0.0857  1.11559 1.63353e-1 0.01066
80 24 42.099 BB 0.1119 1.64825 1.81571e-1 0.01575
25 43.748 BV 0.1136 1,24533 1,40283e-1 0.01190
26 44.012 VY  0.0996 24.39876  3.67012 0.23320
70} 27 44.333 VB 0.1025  2.14392 2.70415e-1 0.02049
28  46.493 BV 0.0801 7.70454e-1 1.28298e-1 0.00736
60-] ~ 29 46.641 VB 0.1077 1,73413 2.36030e-1 0.01657
! 3 30 48,161 BB 0.1246  5.74987 6.41565e-1 0.05496
| E 31 48.510 BB 0.0830  1.17920 2.18218e-1 0.01127
50| 32 50.651 BB 0.1161  2.00540 2.16499%-1 0.01917
33 51.095 BB 0.0633 7.28530e-1 1.59350e-1 0.00696
85 Totals : 1.04627¢d  666.72146
] . 2 .
30 dl = 1 =
8 528 Bl Elm®% 8 5 WY YT I S
2 ; Ed g\ 33 P W= A S F ﬁ ¥ & «#+ End of Report **#
1 T T T T T ——
10 20 30 40 50 miry

Area Percent Report

Sorted By 8 Signal
Multiplier: H 1.0000
Dilution: H 1.0000

Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs

Signal 1: FID1 A,

Peak RetTime Type Width Area Height Area
b (min] [min]  [pA*s] [pAl %

——————————— e e P B |
1 4.550 BB 0.0305 6.07850e-1 3.15535e-1 0.00581
2 9.395 BB 0.0361 2.65864 1.18804 0.02541
3 11.134 VB 0.0446  8.59520  2.90050 0.08215
4 12.273 BB 0.0510  1.31749 3.93703e-1 0.01259
5 13,740 BB 0.0732 ©72.83221 132.48470 6.43079
6 14,704 BV 0.0686 1.50001 3.46077e-1 0.01434\ h\\{
7 14.881 VB 0.0770 12.73471  2.52013 0.12172
8 15.532 BB 0.0978  2.91776 4.49097e-1 0.02789

Instrument 1 10/28/2011 8:54:14 AM Page 1 of 2 Instrument 1 10/28/2011 8:54:14 AW Page 2 of 2

Figura 38 — Cromatograma relativo a amostra de d6leo de girassol.



Implementacao e validacdo de um método de avaliagao do perfil de 4cidos gordos e do teor de gordura
em alimentos por cromatografia gasosa
——— —————————————— "]
Tabela 29 - Resultados relativos a amostra de dleo de girassol com os respectivos teores em acidos gordos saturados,
monoinsaturados, polinsaturados e % matéria gorda obtida pelo método gravimétrico.

0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,08 0,08 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 M
0,00 0,00 S
6,43 6,45 S
0,00 0,00 S
0,00 0,00 S
0,14 0,14 M
0,00 0,00 S
0,00 0,00 M
3,24 3,25 S
0,02 0,02 T
28,80 28,90 M
0,20 0,20 T
59,34 59,54 P
0,00 0,00 T
0,00 0,00 T
0,02 0,02 T
0,20 0,20 P
0,00 0,00 P
0,22 0,22 S
0,15 0,15 M
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,59 0,59 S
0,00 0,00 M
0,00 0,00 P
0,00 0,00 P
0,23 0,23 S
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagio do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

2. Resultados do método novo

2.1.Queijo

Data-PTle C:\CHEM32\1\DATA\SIG11192.D
Sample Name: 54790

Acg. Operator E s
Acg. Instrument : Instrument 1 Location : Vial 1
Injection Date : 11/4/2011 4:57:37 PM Inj : 1
Inj Volume : Manually

C:\CHEM32\1\METHODS\AROAC.M
11/4/2011 4:54:06 PM
(modified after loading)
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC.M
Last changed 11/5/2011 1:36:23 PM

(modified after loading)
Sample Info : gueijo

Toluna 7GA

Equipamento 101A

Coluna 1GB

Equipamento 101 A

Acg. Method
Last changed

Additional Info : Peak(s) manual%y integrated
[ FIDT A, (SIG11192.D)

= T + @0
PA 4 E 88
£ 2 o B
60 I
50— |
|
|
40 | ‘
- |
g 1}
s |
% 85|
|
o | &) &8
@
B

L

10+
0 T T T T T —
20 40 60 80 100 min
Area Percent Report
Sorted By 3 Signal
Multiplier: : 1.0000
Dilution: § 1.0000

Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs

Signal 1: FID1 A,

Peak RetTime Type Width Area Height Area
# (min] [min] [pA*s] [pA] %
! et i e | === i a—— e |
1 14.477 MM 0.0812 191.34528  39.26974 0.63248
2 14.743 BB 0.0778 446.28061 96.73787 1.47516 CW:®

nstrument 1 11/5/2011 1:36:38 PM Page T &F 3

Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG11192.D
Sample Name: 547930

Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [pA*s] (2] %

e B | === [ mm e I -=1 I- |
3 16.468 MM 0.0985  33.16861 5.61012 0.10964
4 17.141 MM 0.0741 402.71948  90.61697 1.33117 C&:O
5 21.396 BB 0.0815 281.89841  57.20275 0.93180 C¥io
6 23.618 BB 0.0951 2.06343 3.58812e-1 0.00682
7 24.330 BB 0.0837 8.45546 1.65291 0.02795
8 27.724 BB 0.0872 670.76288 123.73492 2.21717 C\o:O
9 31.167 BV 0.0906  77.05618  14.37181 0.25471
10 31.396 VB 0.0863  15.33304 2.87193 0.05068 € \\:@
11 33,325 BB 0.0895 7.89335e-1 1.40527e-1 0.00261
12 35.329 BB 0.1026 B846.98969 132.52187 2.79968 C12:D
13 37.231 BB 0.0922 8.49464 1.54268 0.02808
14 37.825 BB 0.0950  25.95551 4.26745 0.08579
15 39.361 BB 0.1372 2319.56006 257.18619 7.66718 C\3:0
16 40.912 BV 0.1024 1.56188 2.44829e-1 0.00516
17 41.157 VB 0.0882 26.53763 4.82533 0.08772
18 42.441 BV 0.1083 8.86861 1.35638 0.02931
19 42.746 VV 0.0917 2.22514 3.83249-1 0.00736
20 43.328 VB 0.1589 2896.66479 266.32935 9.57477CWM:0
21 45.048 BV 0.0944  59.78238  10.50852 0.19761
22 45.319 VB 0.0891 3.37787 6.04994e-1 0.01117
23 45.828 BB 0.0894 129.20639  23.03846 0.42708
24 46.372 BB 0.0922 305.74844  52.27417 1.01064 €M\
25 46.988 BV 0.0995 296.17499  48.32902 0.97899 CK:0
26 47.286 VB 0.1010 1.24420 1.88630e-1 0.00411
27 48.351 BV 0.0930 5.79263 1.03988 0.01915
28 48.840 VB 0.1258  68.92088 8.57403 0.22781
29 49.357 BB 0.2507 3.21664 1.85158e-1 0.01063
30 49.864 BB 0.1100 6.57568 9.35102e-1 0.02174
31 51.192 BB 0.2754 8688.00488 430.66949 28.71774 C\6:O
32 52.113 BV 0. 5.19503 3.56469e-1 0.01717
33 52.575 VV 0. 118.14196  18.35190 0.39051
34 53.034 VV 0. 65.26252 8.76172 0.21572)C\61\ 2,20V
35 53.444 VV 0. 625.04376  74.17872 2.06605
36 53.891 VV 0. 12.48397 2.06695 0.04127
37 54.169 vV 0. 6.65668 1,11539  0.02200
38 54.395 Vv 0 178.93950  28.46176 0.59147 C\%:0
39 54.669 VB 0.1 3.64424 3.00064e-1 0.01205
40 55.512 BB 0. 5.18901 8.65541e-1 0.01715
41 56.276 BV 0. 16.34233 1.32825 0.05402
12 56.609 VV 0. 15.40515 1.44839 0.05092
43 56.923 VB 0. 64.88424  10.28828 0.21447 CA)
44 57.356 BB 0.0375 2.1226le-1 2.60325e-1 0.00070
15 5B.569 BB 0.2580 2652.02319 134.49593 8.76612C\3:9
46 59.402 BV 0.2000 6.41089 4.45250e-1 0.02119yCi8:E 2y
47 60.431 WV 0.3614 652.33148  22.82471 2‘15625)
48 61.088 VWV 0.2838 6255.65088 304.31863 20.67772\ b1 W IVWY
49 61.436 VV 0.0970  90.01811  15.22417 0.29755
50 61.808 VV 0.1320 108.80146 12.20636 0.35964
51 62.004 UV 0.1043  19.90742 2.75554 0.06580
52 62.188 VV 0.1266  34.14078 4.04072 0.11285
53 62.520 VV 0.1506  22.62339 2.22552 0.07478 L
54 63.098 VB 0.1197  74.35802 9.45773  0.24570C\T:EE D 4A8N
55 63.752 BV 0.1876  90.53426 6.96921 0.29992)
56 64.266 VV 0.2585  46.40615 2.62221 0.1533
57 64.714 VV 0.1397 660.96790  74.33680 2.18479 C\V:L
58 65.026 VB 0.1304 8.70602 1.03231 0.02878
59 66.116 BB 0.1160  37.76746 5.24767 0.12484 CWI0
60 66.875 BB 0.1304 4.64716 5.29430e-1 0.01536
61 67.850 BB 0.1562  14.39023 1.35204 0.04757-
62 68.714 BV 0.1150  37.36753 5.00872 0.12352

Instrument 1 11/5/2011 1:36:38 PM
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagdo do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

le C:\CHEM32\1\DATA\SIG11192.D

I

)
C\3:303
U0

cz2:o
Cw:3ne

.46

2 Name: 54790

Peak RetTime Type Width Area Height Area

[min] [min] [pA*s] [pA] $

- [====1 I I |
63 68.956 VB 0.1057 16.72895 2.51164 0.05530
64 69.572 BB 0.1158 72.02249 10.02977 0.23807
65 70.192 BV 0.1272 145.31798 17.08929 0.48034
66 70.843 VV 0.1170 4.71386 6.46844e-1 0.01558
67 71.193 VB 0.1695 2.42592 2.49466e-1 0.00802
68 72.385 BV 0.1727 26.04895 2.15972 0.08610
69 72.920 vV 0.2119 21.43857 1.45502 0.07086
70 73.296 VB 0.1415 10.55843 1.16779 0.03490
71 73.743 BV 0.1288 5.86040 7.06373e-1 0.01937
72 73.956 VB 0.1180 5.10392 6.92126e-1 0.01687
73 74.947 BB 0.1283 19.68185 2.38414 0.06506
74 76.899 BB 0.1303 28.78161 3.56252 0.09514
75 77.671 BB 0.1418 2.81653 3.10682e-1 0.00931
76 78.201 BB 0.1287 2.06980 2.60466e-1 0.00684
77 79.536 BV 0.1229 2.07310 2.66069e-1 0.00685
78 79.865 VB 0.1567 51.70798 4.99952 0.17092
79 82.933 BV 0.1603 5.09561 4.63463e-1 0.01684
80 83.330 VB 0.1236 3.10182 3.95216e-1 0.01025
81 85.065 BB 0.1147 9.62871 1.35873 0.03183
82 85.861 BB 0.1316 6.60954 8.06976e-1 0.02185
83 88.090 BB 0.1278 2.32148 2.82819%e-1 0.00767
84 89.779 BV 0.1301 2.05217 2.43945e-1 0.00678
85 90.150 VB 0.1382 8.87797 1.01357 0.02935
86 92.688 BB 0.1272 1.06687 1.36420e-1 0.00353
87 94.753 BB 0.1393 3.68088 4.15675e-1 0.01217
88 96.219 BB 0.1448 12.01147 1.28834 0.03970
89 103.480 BB 0.2300 12.07373 8.09465e-1 0.03991

Totals 3.02531e4 2486.15589

In

*** End of

rument 1 11/5/2011 1:36:38 PM

Report e

Figura 39 — Cromatograma relativo a amostra de queijo
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Implementacao e validacdo de um método de avaliagao do perfil de 4cidos gordos e do teor de gordura
em alimentos por cromatografia gasosa

Tabela 30 - Resultados calculados para posterior calculo dos acidos gordos saturados, monoinsaturados, polinsaturados e da

matéria gorda da amostra de queijo.

Queijo | Area (%) Corri’;irg: ) Ri WFAMEi |  ftGi WTGi fAG WTGi | Grupo
c4:0 | 1,4752 1,656 0,680 | 3,4642 | 0,9868 | 3,4184 | 0,8627 | 2,9885 S
C6:0 | 1,3312 1,495 0,827 | 2,5695 | 0,9897 | 2,5431 | 0,8923 | 2,2928 S
c80 | 0,9318 1,046 0,932 | 1,5964 | 0,9915 | 1,5829 | 0,9029 | 1,4414 S
C10:0 | 2,2172 2,489 0,990 | 3,5783 | 0,9928 | 3,5526 | 0,9114 | 3,2613 S
€11:0 | 0,0507 0,057 1,000 | 0,0809 | 0,9933 | 0,0804 | 0,9247 | 0,0748 S
C12:0 | 2,7997 3,143 1,005 | 4,4490 | 0,9937 | 4,4210 | 0,93 | 4,1376 S
C13:0 | 7,6672 1,000 | 12,2451 0,0000 0,0000 S
C14:0 | 9,5748 10,750 0,988 | 154843 | 0,9945 | 15,3992 | 0,9421 | 14,5878 S
C14:1 | 1,0106 1,135 0,969 | 1,6658 | 0,9944 | 1,6564 | 0,9417 | 1,5687 M
€15:0 | 0,9790 1,099 0,961 | 1,6275 | 0,9948 | 1,6191 | 0,9453 | 1,5385 S
C15:1 | 0,0000 0,000 0,952 | 0,0000 | 0,9947 | 0,0000 | 0,9449 | 0,0000 M
C16:0 | 28,7177 | 32,244 0,938 | 48,8896 | 0,995 | 48,6452 | 0,9481 | 46,3522 S
Cl6:1 | 2,2818 2,562 0,858 | 4,2497 | 0,995 | 4,2285 | 0,9477 | 4,0275 M
C17:0 | 0,5915 0,664 0,877 | 1,0773 | 0,9953 | 1,0722 | 0,9507 | 1,0242 S
c17:1 | 0,2145 0,241 0,894 | 0,3833 | 0,9952 | 0,3815 | 0,9503 | 0,3643 M
C18:0 | 8,7661 9,842 0,843 | 16,6019 | 0,9955 | 16,5272 | 0,953 | 15,8217 S
C18:1n9t| 2,1774 2,445 0,826 | 4,2097 | 0,9955 | 4,1907 | 0,9527 | 4,0105 T
C18:1n9| 21,8883 | 24,576 0,888 | 39,3559 | 0,9955 | 39,1788 | 0,9527 | 37,4944 | M
C18:2n6t | 0,6984 0,784 0,824 | 1,3530 | 0,9954 | 1,3468 | 0,9524 | 1,2886 T
C18:2n6c| 2,1848 2,453 0,878 | 3,9753 | 0,9954 | 3,9570 | 0,9524 | 3,7860 p
C20:0 | 0,1248 0,140 0,760 | 0,2622 | 0,9959 | 02612 | 0,957 | 0,2510 S
C18:3n3 | 0,2381 0,267 0,853 | 0,4456 | 0,9954 | 0,4435 | 0,952 | 0,4242 P
C21:0 | 0,4803 0,539 0,729 | 1,0530 | 0,9961 | 1,0489 | 0,9588 | 1,0096 S
€20:2 | 0,0000 0,000 0,764 | 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9565 | 0,0000 P
€22:0 | 0,0651 0,073 0,707 | 0,1470 | 0,9962 | 0,1464 | 0,9565 | 0,1406 S
€20:3n6 | 0,0951 0,107 0,767 | 0,1981 | 0,9958 | 0,1973 | 0,9562 | 0,1894 P
€22:1n9 | 0,0000 0,000 0,700 | 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 | 0,9602 | 0,0000 M
€20:3n3 | 0,0000 0,000 0,674 | 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 P
€20:4n6 | 0,1709 0,192 0,761 | 0,3585 | 0,9958 | 0,3570 | 0,956 | 0,3428 p
€23:0 | 0,0000 0,000 0,650 | 0,0000 | 0,9964 | 0,0000 | 0,962 | 0,0000 S
€22:2 | 0,0000 0,000 0,697 | 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 | 0,96 | 0,0000 P
€24:0 | 0,0000 0,000 0,671 | 0,0000 | 0,9965 | 0,0000 | 0,9963 | 0,0000 S
C20:5 | 0,0000 0,000 0,749 | 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9557 | 0,0000 P
C24:1 | 0,0000 0,000 0,670 | 0,0000 | 0,9965 | 0,0000 | 0,9632 | 0,0000 M
€22:6n3 | 0,0000 0,000 0,509 | 0,0000 | 0,9961 | 0,0000 | 0,959 | 0,0000 P
5 89,0650 | 100,000 139,8177

Acidos Gordos: S — Saturados; M — Monoinsaturados; P — Polinsaturados; T — trans; Ri: Factor de resposta individual; WFAMEi: quantidade de cada
FAME na amostra; fTGi: factor de conversdo individual de um FAME para um triglicérido; WTGi: quantidade de cada triglicérido na amostra; fAGi:
factor de converséo individual de um FAME para o 4cido gordo correspondente; WAGiI: quantidade de cada acido gordo.
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Implementacao e validacdo de um método de avaliagdo do perfil de 4cidos gordos e do teor de gordura
em alimentos por cromatografia gasosa

Para a amostra de queijo, depois de efectuado o tratamento necessdrio, com uma massa de 0,6317 g

obtiveram-se os seguintes resultados:

Tabela 31 — Resultados obtidos para a amostra de queijo por aplicagdo do método novo.
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagio do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

2.2.Leite gordo

Data Ejle C:\CHEM32\1\DATA\SIG11194.D

Sample Name: 55039

Acg. Operator
Acg. Instrument
Injection Date

Acqg. Method
Last changed

Analysis Method :

Last changed

Sample Info

Additional Info

Instrument 1 Location vial 1
11/5/2011 8:06:21 AM Inj : 1
Inj Volume : Manually

C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC.M
11/5/2011 8:03:10 AM
(modified after loading)
C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC.M
11/5/2011 1:31:04 PM
(modified after loading)
Leite gordo

Toluna TGK

Equipamento 101A

Coluna 1GB

Equipamento 101 A

Peak(s) manually integrated

FID1 A, (SIG11194.D)
Al b
P 91-81" :
P
60
|
50
40
=
» 1
{ o 2 |
30~ Hd & s |
1 |
] Hae &No%w §
|
it & g 3R
20 »\Uv S &s"g j
. WhL S8 L
104
o T o T T T T
20 40 60 80 100 min
Area Percent Report
Sorted By Signal
Multiplier: : 1.0000
Dilution: 1.0000

Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs

Signal 1:

Peak RetTime Type

# [min]

1 14.495 MF

FID1 A,

Width Area Height Area
[min] [pA*s] [pAl %

s aseesnonins i’ it [emmem— [psmmmns s [t |
0.0786 808.52997 171.47156 3.03642
0.0751 403.77942 89.62629 1.51639 CU:©

2 14.763 FM

Instrument

I 11/5/2011 1:34:51 PM

Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG11194.D

Height
[pAl

5.72547
81.02161
50.10984

2.92675e-1

1.37605

5.21421e-1
10%.34462
2.15076e-1
11.85545

12182

.33667 (610
.92872 CR!O
.00937

.02642

.01166
.24916 CVO1 0
00491

.23848

Sample Name: 55039

Peak RetTime Type Width Area
# [min] [min] [pA*s]

il S |====]====== | === | === [ === |
3 16,470 MM 0944 32.43685
4 17.142 MM 0732 355.92557
5 21.361 BB 0816 247.29630
6 23.567 BB 1275 2.49519
7 24.272 BB 0877 7.03¢ 7
8 26.932 BB 0934 3.103
9 27.639 BB 0879 598.89990
10 29.630 BB 0989 1.30726
11 31.071 BV 0905 63.50203

0861 12.81284
1095 1.29411
0950 754.37909
0935 8.48090
0965 21.58811
1407 2427.18433
0878 27.24825
-82590
0847 1.47948
1515 2553.95825
1575 2.88200
0933 57.23135
. 60229
0893 117.99572
.0950 238.53476
.0984 246.21559
. 92168
L1191 66.80484
.0922 3.10311
.2516 7208.37061
7.70667
.1231 2.78455
.0974 102.43602
-1102 54.21663

12 31.291 VB
13 32.626 BB
14 35.201 BB
15 37.098 BB
16 37.696 BB
17 39.230 BB
18 41.011 BB
19 42.291 BV
20 42.601 Vv
21 43.162 VB
22 44.186 BB
23 44.887 BV
24 45.164 VB
25 45.666 BB
26 46.210 BB
27 46.820 BB
28 48.186 BB
29 48.670 BB
30 49.701 BB
31 50.978 BV
32 51.508 vV
33 51.930 wv
34 52.395 wv
35 52.852 Vv

o
©
o
=
o

36 53.254 vV 1253 486.09689
37 53,710 wv 1000 9.35245
38 54.205 v 1017 155.49323
39 54.480 VB -1550 3.35734
40 55.325 BB 0981 5.13190
41 56.075 BV 1781 13.14493
42 56.421 vV 1376 13.76379
43 56.730 VB_ 1004 50.69195
44 57.167 BB 0372 1.6468%-1

2479 2416.14331
1645 4.41015

45 58.350 BB
46 59.180 BV

47  60.198 VvV 3306 537.24689
48 60.861 MF 3000 5008.51123
49  61.015 FM 0919 128.67651

0971 65.90089
1447 102.42918
1258 25.44917
1434 18.10909
1213 54.,01408
1714 70.92884
2361 38.70505
1348 485.22791
.37902
1091 35.56757
1420 3.66389
.1569 11.63345
1186 3252224

50 61.209 WV
51 61.599 WV
52 61.978 VvV
53 62.307 VvV
54 62.887 VB
55 63.533 BV
56 64.043 VV
57 64.486 VV
58 64.810 VB
59 65.898 BB
60 66.659 BB
61 67.643 BB
62 68.504 BV

OO0 00000000000 0000000000000 0000000000D0000000DD0O0COOCOOO O
= e}
@ @
o o
v

Instrument 1 11/5/2011 1:34:51 PM

2.40576
1.85216e-1
123.94083
1.51023
3.47421
260.57040
4.98560
1.19790
2.84250e-1
249.28319
2.51813e-1
10.23102
4.73889%e-1
21.06808
41.52218
40.80488
1.04481
8.95117
5.63699%e-1
383.00256
3.47706e-1
3.41625e-1
16.27238
7.33434
58.28407
1.51564
24.62921
2.99086e-1
8.54524e-1
1.21648
1.46525
8.17310
2.08613e-1
130.54184
3.88312e-1
20.98912
278.29086
23.50507
11.11873
9.90273
3.03509
1.89596
6.75772
5.93493
2.40004
57.31405
7.29933e-1
5.11385
3.88626e-1
1.08628
4.38098

OO0 0O HOO0O0O0COCO0OXNOWOOO0ODO0O0OO0OOHFO0O000-NT000000000WVWOO0OCVWOONOOCOONO OO L O

.04812 C\Wi
.00486
83306 C12:0
.03185
.08107

11525 €310

.10233
-02939
.00556
.59134 c\\i0
.01082
.21493

00977
44313

89581 €I\
92466 CIS: 0
02224

25088

01165

07091 C\6: O
02894

01046

38470
20361\C\6\
82553

03512

58395 C\x:o
01261

01927

04937

05169

19037 €Ax\

gozAaN

00062
.07378 €\Y: 2
016561 ¥ 1T
‘01762)

. 80937
. 48700
24749

2,03%1%

QR p0au

38467

.09557
.06801,

202sspcitizt oevst

.26637
.1453¢
.82226C\RAL
.02020
.13357 o2
.01376

04369
12214

Page 2 of 3
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Implementagdo e validagdo de um método de avaliagdo do perfil de &cidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

& C:\CHEM32\1\DATA\SIG11194.D
Name: 55039

Peak RetTime T Width Area
¥ [min] [min] [pA*s]

il ettt === === [====mmmm= [ ==m=mmmme
63 68.751 VB 0.1051  12.90493
64 69.376 BB 0.1167 53.47281
65 69.994 BV 0.1299 117.62042
66 70.645 VV 0.1090 3.564863
67 70.986 VB 0.1742 2.22852
68 72.175 BB 0.1597 21.7473%
69 72.718 BV 0.1493 5.17731
70 73.091 VB 0.1378 7.95166
71 73.569 BV 0.1209 5.56859
72 73.776 VB 0.1153 5.12678
73 74.740 BB 0.1340 17.55780
74 76.687 BB 0.1303 23.50383
75 77.464 BB 0.1539 3.07158
76 77.993 BR 0.1280 6.66685
77 79.328 BV 0.1316 3.28639
78 79.654 VB 0.1566  42.00669
79 82.756 BV 0.1482 3.38301
80 83.152 VB 0.1265 3.19588
81 84.904 BB 0.1154 8.16441
82 85.701 BB 0.1505 7.18359
83 87.950 BB 0.1177 2.41256
84 89.645 BV 0.1249 1.87253
85 90.002 VB 0.1369 7.46551
86 94.649 BB 0.1342 3.57102
87 96.105 BB 0.1509 9.91360
88 103.436 BB 0.2460 9.03731

Totals : 2.66277e4

5.

Height
[pA]

1.95321
7.36686
14.01633

.13718e-1
.19913e-1

1.98649

.5270%e-1

76672e-1
99234e-1

.8519%e-1

2.09036
2.90815

.03963e-1
.45701e-1
.01045e-1

4.06375

.39703e-1

94372e-1

1.14219
32264e-1
2862le-1
25488e-1
63591e-1
24088e-1

1.04280
43424e-1

2407.54785

0.04846 CTON
0.20082 C\7:3n3
0.44172 CW.O
0.01339
0.00837
0.08167
0.01944
0.02986
0.02091
0.01925
0.06594 C22:0
0.08827 2206
0.01154
0.02504
0.01234
0.15776C W0 0NG
0.01270
0.01200
0.03066
0.02698
0.00306
0.00703
0.02804
0.01341
0.03723
0.03394

**+ End of

Instrument 1 11/5/2011 1:34:51 PM

Figura 40 - Cromatograma relativo a amostra de leite gordo.

Report *#+*
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Implementacao e validacdo de um método de avaliagao do perfil de 4cidos gordos e do teor de gordura
em alimentos por cromatografia gasosa

Tabela 32 - Resultados calculados para posterior calculo dos acidos gordos saturados, monoinsaturados, polinsaturados e da
matéria gorda da amostra de leite gordo.

g']fr';% Area (%) | . rggsg on| R | WPAMEi | ftGi | WG | fAG | WTGi | Grupo
ca0 | 15164 1,786 0,680 | 2,9953 | 0,9868 | 2,9557 | 0,8627 | 2,5840 s
c6:0 | 1,3367 1,574 0,827 | 2,1703 | 0,9897 | 2,1479 | 0,8923 | 1,9365 5
80 | 0,9287 1,094 0,932 | 1,3384 | 0,9915 | 1,3270 | 0,9029 | 1,2084 s
€10:0 | 2,2492 2,648 0,990 | 3,0533 | 0,9928 | 3,0313 | 0,9114 | 2,7828 s
C11:0 | 0,0481 0,057 1,000 | 00646 | 0,9933 | 0,0642 | 0,9247 | 0,0597 5
€12:0 | 2,8331 3,336 1,005 | 3,7869 | 0,9937 | 3,7630 | 0,93 | 3,5218 s
C13:0 | 9,1153 1,000 | 12,2451 0,0000 0,0000 5
C14:0 | 95913 | 11,294 | 0,988 | 13,0470 | 0,9945 | 12,9752 | 0,9421 | 12,2916 | S
c14:1 | 0,3958 1,055 0,969 | 1,419 | 0,9944 | 1,2350 | 0,9417 | 1,1695 | M
C15:0 | 0,9247 1,089 0,961 | 1,2930 | 0,9948 | 1,2863 | 0,9453 | 1,2223 5
€15:1 | 0,0000 0,000 0,952 | 0,0000 | 0,9947 | 0,0000 | 0,9449 | 0,0000 | M
C16:0 | 27,0709 | 31,877 | 0,938 | 38,7647 | 0,995 | 38,5709 | 0,9481 | 36,7528 | S
C16:1 | 2,0201 2,389 0,858 | 3,1788 | 0,995 | 3,1629 | 0,9477 | 3,0126 | M
c17:0 | 0,5840 0,688 0,877 | 0,8946 | 0,9953 | 0,8904 | 0,9507 | 0,8505 5
C17:1 | 0,1904 0,224 0,894 | 0,2862 | 0,9952 | 0,2848 | 0,9503 | 0,2720 | M
C18:0 | 90738 | 10,685 | 0,843 | 14,4546 | 0,9955 | 14,3896 | 0,953 | 13,7753 | S
C18:1n9t| 2,0342 2,395 0,826 | 3,3079 | 0,9955 | 3,2930 | 0,9527 | 3,1515 T
C18:1n9¢| 20,0921 | 23659 | 0,888 | 30,3872 | 0,9955 | 30,2504 | 0,9527 | 28,9498 | M
c18:2n6t| 0,6146 0,724 0,824 | 1,0014 | 0,9954 | 0,9968 | 0,9524 | 0,9538 | T
C18:2n6e| 1,8223 2,146 0,878 | 2,7889 | 0,9954 | 2,7761 | 0,9524 | 2,6562 p
c20:0 | 01336 0,157 0,760 | 0,2360 | 0,9959 | 0,2350 | 0,957 | 0,2258 5
C18:3n3 | 0,2008 0,236 0,853 | 0,3161 | 0,9954 | 0,3147 | 0,952 | 0,3010 p
C21:0 | 0,4417 0,520 0,729 | 0,8145 | 0,9961 | 0,8113 | 0,9588 | 0,7809 s
€202 | 0,0000 0,000 0,764 | 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9565 | 0,0000 p
€22:0 | 0,0659 0,078 0,707 | 0,1253 | 0,9962 | 0,1248 | 0,9565 | 0,1198 s
C20:3n6 | 0,0883 0,104 0,767 | 0,1546 | 0,9958 | 0,1539 | 0,9562 | 0,1478 p
€22:1n9 | 0,0000 0,000 0,700 | 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 | 0,9602 | 0,0000 | M
€20:3n3 | 0,0000 0,000 0,674 | 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 p
C20:4n6 | 0,1578 0,186 0,761 | 0,2784 | 0,9958 | 0,2772 | 0,956 | 0,2661 p
€23:0 | 0,0000 0,000 0,650 | 0,0000 | 0,9964 | 0,0000 | 0,962 | 0,0000 s
c222 | 0,0000 0,000 0,607 | 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 | 0,96 | 0,0000 p
€24:0 | 0,0000 0,000 0,671 | 0,0000 | 0,9965 | 0,0000 | 0,9963 | 0,0000 s
€20:5 | 0,0000 0,000 0,749 | 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9557 | 0,0000 p
c24:1 | 0,0000 0,000 0,670 | 0,0000 | 0,9965 | 0,0000 | 0,9632 | 0,0000 | M
€22:6n3 | 0,0000 0,000 0,509 | 0,0000 | 0,9961 | 0,0000 | 0,959 | 0,0000 p
5 | 849233 | 100,000 111,7430
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Implementacao e validacdo de um método de avaliagdo do perfil de 4cidos gordos e do teor de gordura
em alimentos por cromatografia gasosa

Para a amostra de leite gordo, depois de efectuado o tratamento necessario, com uma massa de 3,6185 g

obtiveram-se os seguintes resultados:

Tabela 33 - Resultados obtidos para a amostra de leite gordo por aplicagdo do método novo.
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagio do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

2.3. Amendoim com piri-piri

Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG11196.D
Sample Name: 55843

Acqg. Operator

Acq. Instrument Instrument 1 Location : Vial 1
Injection Date 11/5/2011 11:46:02 AM Inj 1
Inj Volume : Manually
Acg. Method C:\CHEM32\1\METHODS\ROAC.M
Last changed 11/5/2011 11:41:59 AM
(modified after loading)
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC.M
Last changed 11/5/2011 1:31:04 PM
(modified after loading)
Sample Info : Bmendoim com piri-piri
Coluna TGE
Equipamento 101A
Coluna 1GB
Equipamento 101 A
Additional Info : Peak(s) manually integrated
FID1 A, (SIG11196.D)
b 1 ) q
PA 3 g g8
o a
8 &
60
=
50 %3 |
.|
i = | E
40 | E | P
T
= & L | 15 g 5
& 4 3
$ 58 st EREE
T:lte siE EBER
— it H et
10
0 T T T T
0 20 40 60 80 100 min|
Area Percent Report
Sorted By Signal
Multiplier: H 1.0000
Dilution: : 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs
Signal 1: FID1 A,
Peak RetTime Type Width Area Height Area
4 [min) [min)  [pA*s] [pA] %
il ettt [l | === | === | === |
1 14.849 BB 0.0868 2.10986 3.92090e-1 0.00929
2 16.556 MM 0.0983 33.88159 5.74685 0.14923
Instrument 1 11/5/2011 1:32:10 PM Page 1 of 2

Figura 41 — Cromatograma relativo a amostra de amendoim com piri-p

iri.

Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG11196.D

Sample Name: 55843
Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [pA*s] [pA] %
e R | =mm=mmmmmm [======mmms [ I
3 18.783 BB 0.0756 1.03151 2.33235e-1 .0.00454
4 21.468 BB 0.0840 1.30345 2.53437e-1 0.00574
5 27.055 BB 0.0891 9.01442e-1 1.52240e-1 0.00397
6 27.753 BB 0.1087 2.98392 4.10845e-1 0.01314
7 35.292 BB 0.0876 3.67011 6.72837e-1 0.01616
8 39.376 BB 0.1365 2223.61572 248.35139 9.79379 CId:0
9 42.457 BB 0.1030 8.22762 1.27956 0.03624
10 43.117 BB 0.0862  19.55504 3.67027 0.08613 CAM:D
11 46.942 BB 0.1066 5.09429 7.19413e-1 0.02244
12 50.915 BB 0.1845 2452.62231 203.71027 10.80243 €16:O
13 52.975 BB 0.0906 8.44862 1.47953 0.03721)c\e:\ 0,043%3
14 53.338 BB 0.0958 13.98978 2.40762 0.06162
15 54.353 BB 0.1216  17.21219 2.24238  0.07581C\%:O
16 55.198 BB 0.1135 9.96215e-1 1.35964e-1 0.00439
17 56.903 BB 0.1086 7.34921 1.06381 0.03237
18 58.502 BB 0.2071 807.29205  53.80114 3.55567 ¢\4:9
19 61.156 BV 0.3039 8397.28418 371.23355 36.98535\C i1\ 3rouvs,
20 61.689 vV 0.1081 2.42146 3.52512e-1 0.01067
21 61.870 vB 0.1261 3.53818 4.20722e-1 0.01558
22 62,297 BB 0.1178 1.34175 1.74379%-1 0.0059
23 63.140 BB 0.1488 1.48542 1.5928%e-1 0.00654)\ itz 0,06%a2
24 63.871 BV 0.2363 13.87018 9.85163e-1 0,06109)
25 65.111 vV 0.2644 7411.91553 385.31177 32.64535¢€\¥:2
26 65.640 VB 0.1141 2.52046 3.58072e-1 0.01110
27 66.236 BB 0.1440 293.12854 31.65247 1.29107 Ceoi©
28 68,730 BV 0.1170 7.74418 1.06254 0.03411
29 69.011 vB 0.1159 137.69351  19.14987 0.60646€2%0:\
30 69.597 BB 0.1141  13.19757 1.87513 0.05813 CA\Vi3nd
31 70.383 BB 0.1147 3.89849 5.24606e-1 0.01717
32 72.415 BB 0.1309 2.28225 2.69314e-1 0.01005
33 73.322 BB 0.1331 6.15981 7.39734e-1 0.02713
34 74.566 BV 0.1647 1.88940 1.82558e-1 0.00832
35 75.210 VB 0.1990 447.12088  34.54475 1.96932
36 78.250 BB 0.1294 7.55449 9.44054e-1 0.03327
37 79.552 BB 0.1337 1.80878 2.16044e-1 0.00797
38 80.060 BB 0.1294 7.25651 9.06083e-1 0.03196
39 85.272 BB 0.1756 222.76453  19.74334 0.98115¢2u:2
40 87.071 BB 0.1323  28.64291 3.46929 0.12616
41 87.917 BV 0.1225 2.46463 3.17597e-1 0.01086
42 88.281 VB 0.1650 4.91439 4.44555e-1 0.02165
43 89.182 BV 0.1265 2.52809 3.25818e-1 0.01113
44 89.572 VV 0.1356 3.42215 4.00710e-1 0.01507
45 89.803 VB 0.1256 3.89003 4.84916e-1 0.01713
46 90.296 BB 0.1441 3.17929 3.43058e-1 0.01400
47 94,832 BB 0.1618 36.97689 3.42997 0.16286
48 98.280 BB 0.1579 2.39730 2.37295e-1 0.01056
49 98.765 BB 0.1703  10.89011 9.7531le-1 0.04796
50 103.521 BB 0.2077 7.88457 6.06246e=1 0.03473
Totals 2.27044e4 1408.56360
*%% End of Report ***
Instrument 1 11/5/2011 1:32:10 PM
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Implementacao e validacdo de um método de avaliagao do perfil de 4cidos gordos e do teor de gordura
em alimentos por cromatografia gasosa

Tabela 34- Resultados calculados para posterior cdlculo dos acidos gordos saturados, monoinsaturados, polinsaturados e da
matéria gorda da amostra de amendoim.

Amendoim | Area (%) Corri’;irg: )| R | WFAME | fiGi WTGi fAG WTGi | Grupo
C4:0 0,0000 0,000 0,680 | 0,0000 | 0,9868 | 0,0000 | 0,8627 | 0,0000 S
C6:0 0,0000 0,000 0,827 | 0,0000 | 0,9897 | 0,0000 | 0,8923 | 0,0000 S
C8:0 0,0000 0,000 0,932 | 0,0000 | 0,9915 | 0,0000 | 0,9029 | 0,0000 S
C10:0 | 0,0000 0,000 0,990 | 0,0000 | 0,9928 | 0,0000 | 0,9114 | 0,0000 S
€11:0 | 0,0000 0,000 1,000 | 0,0000 | 0,9933 | 0,0000 | 0,9247 | 0,0000 S
€12:0 | 0,0000 0,000 1,005 | 0,0000 | 0,9937 | 0,0000 | 0,93 | 0,0000 S
C13:0 | 9,7938 1,000 | 12,2451 0,0000 0,0000 S
C14:0 | 0,0861 0,099 0,988 | 0,1090 | 0,9945 | 0,1084 | 0,9421 | 0,1027 S
C14:1 | 0,0000 0,000 0,969 | 0,0000 | 0,9944 | 0,0000 | 0,9417 | 0,0000 M
€15:0 | 0,0000 0,000 0,961 | 0,0000 | 0,9948 | 0,0000 | 0,9453 | 0,0000 S
C15:1 | 0,0000 0,000 0,952 | 0,0000 | 0,9947 | 0,0000 | 0,9449 | 0,0000 M
C16:0 | 10,8024 | 12,462 0,938 | 14,3970 | 0,995 | 14,3250 | 0,9481 | 13,6498 | S
C16:1 | 0,0988 0,114 0,858 | 0,1441 | 0,995 | 0,1434 | 0,9477 | 0,1366 M
C17:0 | 0,0758 0,087 0,877 | 0,1081 | 0,9953 | 0,1076 | 0,9507 | 0,1028 S
€171 | 0,0000 0,000 0,894 | 0,0000 | 0,9952 | 0,0000 | 0,9503 | 0,0000 M
C18:0 | 3,5557 4,102 0,843 | 52718 | 0,9955 | 572481 | 0,953 | 5,0240 S

€18:1n9t | 0,0000 0,000 0,826 | 0,0000 | 0,9955 | 0,0000 | 0,9527 | 0,0000 T
C18:1n9% | 37,0175 | 42,706 0,888 | 52,1062 | 0,9955 | 51,8717 | 0,9527 | 49,6416 | M
C18:2n6t | 0,0676 0,078 0,824 | 0,1026 | 0,9954 | 0,1021 | 0,9524 | 0,0977 T
C18:2n6c | 32,6454 | 37,662 0,878 | 46,5010 | 0,9954 | 46,2871 | 0,9524 | 44,2875 | P
€20:0 | 1,2911 1,489 0,760 | 2,1231 | 0,9959 | 2,1143 | 0,957 | 2,0318 S
€18:3n3 | 0,0581 0,067 0,853 | 0,0852 | 0,9954 | 0,0848 | 0,952 | 0,0811 p
€21:0 | 0,0000 0,000 0,729 | 0,0000 | 0,9961 | 0,0000 | 0,9588 | 0,0000 S
€202 | 0,0000 0,000 0,764 | 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9565 | 0,0000 p
€22:0 | 0,0000 0,000 0,707 | 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 | 0,9565 | 0,0000 S
€20:3n6 | 0,0000 0,000 0,767 | 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 P
€22:1n9 | 0,0000 0,000 0,700 | 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 | 0,9602 | 0,0000 M
€20:3n3 | 0,0000 0,000 0,674 | 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9562 | 0,0000 P
€20:4n6 | 0,0000 0,000 0,761 | 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,956 | 0,0000 p
€23:0 | 0,0000 0,000 0,650 | 0,0000 | 0,9964 | 0,0000 | 0,962 | 0,0000 S
€22:2 | 0,0000 0,000 0,697 | 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 | 0,96 | 0,0000 p
€24:0 | 0,9812 1,132 0,671 | 1,8275 | 0,9965 | 1,8211 | 0,9963 | 1,8207 S
€20:5 | 0,0000 0,000 0,749 | 0,0000 | 0,9958 | 0,0000 | 0,9557 | 0,0000 P
€24:1 | 0,0000 0,000 0,670 | 0,0000 | 0,9965 | 0,0000 | 0,9632 | 0,0000 M
€22:6n3 | 0,0000 0,000 0,509 | 0,0000 | 0,9961 | 0,0000 | 0,959 | 0,0000 P
5 86,6797 | 100,000 122,2136
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Implementacao e validacdo de um método de avaliagdo do perfil de 4cidos gordos e do teor de gordura
em alimentos por cromatografia gasosa

Para a amostra de amendoim com piri-piri, depois de efectuado o tratamento necessario, com uma massa

de 0,2553 g obtiveram-se os seguintes resultados:

Tabela 35 - Resultados obtidos para a amostra de amendoim com piri-piri por aplicagdo do método novo.
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagio do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

2.4.0vos com émega 3

Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG11191.D N

Dat gese®® C:\CHEM32\1

Sample Name: 56637 Sample Name: 56637 ‘\
Peak RetTime Type Width Area Height Area
Acqg. Operator # | [min] | | {min] | [pA*s] | [p2] | i |
Aﬁ?ecéfzgrg Zt3?o9~03 o Locat;:; Pt 3 23.729 BB 0.1117  2.20035 3.0680de-1 0.00939
- i Voltite . ManuAL Y 4 35.311 BB 0.0968 2.12926 3.41456e-1 0.00909
atg. Metho CHEM32\1\METHODS\AOAC. M 5 39.365 BB 0.1303 1884.50085 223,71555 §.04084 €315
475051 3165456 it 6 40.566 BB 0.0889 1.28127 2.45555e-1 0.00547
Gified after loading) 7 42.461 BB 0.1007 7.03022 1.12873 0.03000
CHEH2\1 \METHODS\AGRG. 8 43.124 BB 0.0866  61.24201  11.40649 0.26131C™Mw0
11/4/2011 4:54:06 BM 9 45.759 BV 0.2649 7.71106 3.79826e-1 0.03290
GiGAiEisd WEer 1odatng) 10 46.340 VB 0.0927 9.61300 1.73302 0.04102C\M:)
g 11 46.943 BB 0.0913  16.12424 2.97103 0.06880
—rﬁna 76a 12 48.348 BB 0.0914 1.87007 3.23525e-1 0.00798
Equipamento 101 13 51.021 BV 0.2189 4535.22852 295.71265 19.35103 (160
Coluna: 1GB 14 51.654 VV 0.1997 3.58713 2.43779%e-1 0.01531
Equipamento 101 A 15 51.934 WV 0.1316 7.34740 7.96487e-1 0.03135
y 16 52.332 VB 0.2302  14.48583 9.27768e-1 0.06181
17 53.016 BV 0.0974 201.77272  33.93843 0.86093) 2,3261
YOHAT (TnEs! § DaAK(E) FARGALLY THtagEared 18 53.406 VB 0.1030 437.13190  68.04047 1.86517/C1e)
FIDT A, (SIG11197.0) - 19 53.859 BB 0.1018 4.00481 6.33245e-1 0.01709
) . . 20 54.357 BB 0.1154  52.60058 7.35434 0.22444C\¥:D
] > > ¥ 21 56.555 BV 0.2042  42.29229 2.79981 0.18045
1 22 56.900 VB 0.1073  33.07692 4.86858 0.14113 C\¥:)
50 23 58.564 BB 0.2540 2089.51074 109.82864 8.91558 €\¥#:2
1 © - 24 60.099 BV 0.3949  50.26986 1.71050 0.21449 CMivk
3 8 25 61.142 VV 0.2913 8249.33594 365.55649 35.19847\C\32)
5oj b . 8 26 61.682 VU  0.1627 17.23539  1.45023 0.07354) 35,28%67
] 8 27 62.123 VB 0.1313 6.47617 7.61260e-1 0.02763)
& 28 63.097 BB 0.1174 7.10271 9.70675e-1 0.03031)C'¥:%
| ‘ 29 63.761 BB 0.1436 9.65883 1.04731 0.04121) 009234
40 | | 30 64.241 BV 0.1695 2.64067 2.3794%e-1 0.01127
- | 31 64.912 vV 0.2010 3455.60059 250.38326 14.74444CVVIT
s 8 | 32 65.235 VB 0.1298  5.03855 6.00892e-1 0.02150
30 2 I 2| 2 33 65.603 BB 0.1156 3.35906 4.6857%e-1 0.01433
5 o | o AR 34 66.113 BB 0.1090 6.49307 9.355%8e-1 0.02770
R 2 - |89 B ﬁ%g -2 .@é;,g’ 35 67.854 BB 0.1406  23.67922 2.54424 0.10104 C\R:3n6
20 s s bl %31 : $5§ P pNL 36 68.700 BV 0.1344  8.86396  1.05101 0.03782
S | L1 . Y -2 . (A Tl b Ra: e S 37 68.966 VB 0.1071  33.51161  4.93989 0.14299 C20%)
38 69.674 BB 0.1369 1014.05536 117.30592 4.32680 C\¥:3N3
101 39 70.174 BV 0.1713 8.03361 6.72671e-1 0.03428
40 70.530 VB 0.1317 3.38943 3.81331le-1 0.01448
41 71.237 BB 0.2308 7.85121 4.60767e-1 0.03350
42 72.382 BB 0.1719 5.79619 4.83436e-1 0.02473
L O P O W N . A M ! . 43 72.973 BV 0.1240 9.67643 1.22659 0.04129€%
2 —0 £0 0 190 e 44 73.303 VB 0.1204 27.29535  3.60429 0.11646Ci0:2
45 74.539 BV 0.1839 2.30380 1.97828e-1 0.00983
= = - 46 74.929 VB 0.1488 9.96754 1.03048 0.04253€w:D
Area Percent Report 47 75.977 BB 0.1480 6.74498 7.02858e-1 0.02878
- 48 76.436 BV 0.1783 4.29981 3.52512e-1 0.01835
49 76.899 VB 0.1444  42.44307 4.56589 0.18110 C22:3Nn6
Sorted By : Signal 50 78.979 BB 0.1349  15.69502 1.85087 0.06697 (D3N3
Multiplier: : 1.0000 51 79.908 BB 0.1475 239.46613  25.98726 1.02176€23+e C20:Uné
Dilution: : 1.0000 52 82.076 BB 0.1385 4.48679 5.10568e-1 0.01914
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs 53 82.935 BB 0.1267 6.06461 7.47227e-1 0.02588
54 85.070 BB 0.1150 4.69711 6.59909e-1 0.02004
55 85.862 BB 0.1295 22.89767 2.85602 0.09770 €2O18N3
Signal 1: FID1 A, 56 87.056 BB~ 0.1328  80.85571 9.74066 0.34500
57 87.665 BV 0.1309 4.28001 5.25921le-1 0.01826
Peak RetTime Type Width Area Height Area 58 87.896 VV 0.1381 7.69255 B.45895e-1 0.03282
# [min] [min] [pA*s] [pA] % 59 88.252 VB 0.1912  30.16306 2.26810 0.12870
o R g jmmmme—een | Jmmmmm | X 60 89.148 BV 0.1350 16.79786 1.90211 0.07167
1 16.642 MM 0.1049 31.86148 5.06164 0.13595 : 61 89.538 VV 0.1379 11.30861 1.29477 0.04825
2 18.850 BB 0.0705 9.20044e-1 2.12354e-1 0.00393 62 90.173 VB 0.2651 32.51604 1.88629 0.13874
Instrument 1 11/4/2011 4:55:14 PM Page 1 of 3 Instrument 1 11/4/2011 4:55:14 PM Page 2 of
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagdo do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

4 C:\CHEM32\1\DATA\SIG11191.D
Name: 56637

Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [pA*s] [pA] %
B e [l R | === | === | === |
63 92.205 BB 0.1457 2.44312 2.59900e-1 0.01042
64 92.678 BB 0.1655 3.96315 3.57160e-1 0.01691
65 95.875 BV 0.2991 9.60026 4.25633e-1 0.04096
66 96.229 VB 0.1562 53.25444 5.34875 0.22723
7 97.463 BB 0.2864 17.09241 9.30206e-1 0.07293
68 98.951 BB 0.1589 331.15240 32.48540 1.41297 €22'C
69 99.843 BB 0.1307 1.30762 1.68155e-1 0.00558
70 102.017 BB 0.1854 12.59220 1.06953 0.05373
71 103.376 BB 0.1771 59.65868 5.22744 0.25455
Totals : 2.34366ed4 1633.96039
*** End of Report ***

Instrument 1 11/4/2011 4:55:14 PM

Page

Figura 42 — Cromatograma relativo a amostra de ovos com émega 3.

3 0of 3
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Implementacao e validacdo de um método de avaliagao do perfil de 4cidos gordos e do teor de gordura
em alimentos por cromatografia gasosa

Tabela 36 - Resultados calculados para posterior calculo dos acidos gordos saturados, monoinsaturados, polinsaturados e da

matéria gorda da amostra de ovos com 6mega 3.

Ovos | Area (%) corrgg: ) Ri WFAMEi |  ftGi WTGI fAG WTGi | Grupo
C4:0 | 0,0000 0,000 0,680 | 0,0000 | 0,9868 | 0,0000 | 0,8627 | 0,0000 S
C6:0 | 0,0000 0,000 0,827 | 0,0000 | 0,9897 | 0,0000 | 0,8923 | 0,0000 S
c80 | 0,0000 0,000 0,932 | 0,0000 | 0,9915 | 0,0000 | 0,9029 | 0,0000 S
C10:0 | 0,0000 0,000 0,990 | 0,0000 | 0,9928 | 0,0000 | 0,9114 | 0,0000 S
€11:0 | 0,0000 0,000 1,000 | 0,0000 | 0,9933 | 0,0000 | 0,9247 | 0,0000 S
€12:0 | 0,0000 0,000 1,005 | 0,0000 | 0,9937 | 0,0000 | 0,93 | 0,0000 S
C13:0 | 8,0408 1,000 | 12,2451 0,0000 0,0000 S
€14:0 | 0,2613 0,292 0,988 | 0,4030 | 0,9945 | 0,4007 | 0,9421 | 0,3796 S
C14:1 | 0,0410 0,046 0,969 | 0,0645 | 0,9944 | 0,0641 | 0,9417 | 0,0607 M
€15:0 | 0,0000 0,000 0,961 | 0,0000 | 0,9948 | 0,0000 | 0,9453 | 0,0000 S
C15:1 | 0,0000 0,000 0,952 | 0,0000 | 0,9947 | 0,0000 | 0,9449 | 0,0000 M
C16:0 | 19,3510 | 21,643 0,938 | 31,4127 | 0,995 | 31,2556 | 0,9481 | 29,7823 S
C16:1 | 2,7261 3,049 0,858 | 4,8413 | 0,995 | 4,8171 | 0,9477 | 4,5881 M
C17:0 | 0,2244 0,251 0,877 | 0,3898 | 0,9953 | 0,3880 | 0,9507 | 0,3706 S
c17:1 | o0,1411 0,158 0,894 | 0,2405 | 0,9952 | 0,2394 | 0,9503 | 0,2286 M
C18:0 | 8,9156 9,971 0,843 | 16,1004 | 0,9955 | 16,0279 | 0,953 | 15,3436 S
C18:1n9t| 0,2145 0,240 0,826 | 0,3954 | 0,9955 | 0,3936 | 0,9527 | 0,3767 T
C18:1n9%| 35,2996 | 39,480 0,888 | 60,5204 | 0,9955 | 60,2481 | 0,9527 | 57,6578 | M
C18:2n6t| 0,0828 0,093 0,824 | 0,529 | 0,9954 | 0,1522 | 0,9524 | 0,1456 T
C18:2n6c| 14,7444 | 16,491 0,878 | 25,5811 | 0,9954 | 25,4634 | 0,9524 | 24,3634 P
C18:3n3 | 4,3268 4,839 0,853 | 7,7215 | 0,9954 | 7,6860 | 0,952 | 7,3508 P
€21:0 | 0,1430 0,160 0,729 | 0,2989 | 0,9961 | 0,2977 | 0,9588 | 0,2866 S
€202 | 0,1165 0,130 0,764 | 0,2320 | 0,9958 | 0,2310 | 0,9565 | 0,2219 P
€22:0 | 0,0425 0,048 0,707 | 0,0916 | 0,9962 | 0,0913 | 0,9565 | 0,0876 S
C20:3n6 | 0,1811 0,203 0,767 | 0,3596 | 0,9958 | 0,3580 | 0,9562 | 0,3438 P
€22:1n9 | 0,0000 0,000 0,700 | 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 | 0,9602 | 0,0000 M
€20:3n3 | 0,0670 0,075 0,674 | 0,514 | 0,9958 | 0,1508 | 0,9562 | 0,1448 p
C20:4n6 | 1,0218 1,143 0,761 | 2,0438 | 0,9958 | 2,0352 | 0,956 | 1,9539 P
€23:0 | 0,0000 0,000 0,650 | 0,0000 | 0,9964 | 0,0000 | 0,962 | 0,0000 S
€22:2 | 0,0000 0,000 0,697 | 0,0000 | 0,9962 | 0,0000 | 0,96 | 0,0000 P
€24:0 | 0,0000 0,000 0,671 | 0,0000 | 0,9965 | 0,0000 | 0,9963 | 0,0000 S
€20:5 | 0,0977 0,109 0,749 | 0,1985 | 0,9958 | 0,1977 | 0,9557 | 0,1897 p
€24:1 | 0,0000 0,000 0,670 | 0,0000 | 0,9965 | 0,0000 | 0,9632 | 0,0000 M
€22:6n3 | 1,4130 1,580 0,509 | 4,2250 | 0,9961 | 4,2085 | 0,959 | 4,0518 p
5 89,4113 | 100,000 146,9239
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Implementacao e validacdo de um método de avaliagdo do perfil de 4cidos gordos e do teor de gordura
em alimentos por cromatografia gasosa

Para a amostra de ovos com dmega 3, depois de efectuado o tratamento necessario, com uma massa de

1,6121 g obtiveram-se os seguintes resultados:

Tabela 37 - Resultados obtidos para a amostra de ovos com émega 3 por aplicagdo do método novo.
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Implementacio e validacdo de um método de avaliagio do perfil de acidos gordos e do teor de gordura em alimentos por cromatografia gasosa

2.5.0leo de girassol

Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG11195.D

Sample Name: 57797

Acq. Operator

Acg. Instrument Instrument 1 Location ial 1
Injection Date 11/5/2011 9:56:55 AM Inj 1,
Inj Volume Manually
Acqg. Method C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC.M
Last changed 11/5/2011 9:51:24 AM
(modified after loading)
Analysis Method : C:\CHEM32\1\METHODS\AOAC.M
Last changed 11/5/2011 11:41:59 AM
(modified after loading)
Sample Info : Oleo de girassol
oluna /G,
Equipamento 101A
Coluna 1GB
Equipamento 101 A
Additional Info Peak(s) manually integrated
FID1 A, (SIG11195.0)
g ;o
B 5 i
Tl [
60~ | i
|
50 ; %
=)
e
40 ‘ 2
| 3~
& , 3 N
30+ e | & =
%) @
S 4
& o 2 >
82 Bg e o B 2
ar 22 bg o a2l o
NS e N I L S
10+
0- e e —— 1
20 40 60 80 100 min
Area Percent Report
Sorted By Signal
Multiplier: 1.0000
Dilution: 1.0000
Use Multiplier & ution Factor with ISTDs
Signal 1: FID1 A,
Peak RetTime Type Width Area Height Area
#  [min] [min]  [pA*s] (pA] %
s == | |
1 14.686 BB 0.0796 489.11295 102.57864 1.30150
2 16.660 MM 0.0981 31.70877 5.38812 0.08438
Istrument 1 11/5/2011 11:44:39 AM Page 1 of 2

Figura 43 — Cromatograma relativo ao 6leo de girassol.

Data File C:\CHEM32\1\DATA\SIG11195.D

Sample Name: 57797
Peak RetTime Type Width Area
¥ [min] [min] [pA*s]

0 2.48921

0 1.82324

0.0877 8.60448e-1
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