Foto: Alexandre Esteves

Introducéao

A avaliacdo da qualidade nutricional dos alimentos é
determinada pela analise de sua composicdo quimi-
ca. Uma das andlises requeridas nessa avaliacao é a
determinacao de lipideos (FENNEMA, 1996). Os lipi-
deos sdao compostos organicos altamente energéti-
cos que contém acidos graxos essenciais ao organis-
mo e que atuam como transportadores de vitaminas
lipossoluveis (INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 2008).

A determinacao de lipideos em alimentos também

é denominada determinacao de extrato etéreo e é
fundamentada no método de extracao com solventes
organicos (INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 2008). Os
métodos mais utilizados sdo o de Goldfisch e o de
Soxhlet, sendo que essas metodologias necessitam de
4 a 6 horas de extracao (NOGUEIRA; SOUZA, 2005).

Uma alternativa ao método de Soxhlet é fundamen-
tada na tecnologia de saquinhos filtrantes (filter bag
technology), desenvolvida pela Ankom Technology
Inc. (Macedon, NY) (LIU, 2011). Essa metodologia
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alternativa foi aprovada pela AOCS em 2005, com

a publicacao do método oficial Am 5-04 (AOCS,
2005). E um método automatizado em que o pro-
cesso de extracao é conduzido em alta temperatura,
a 90 °C, em um sistema fechado, o que aumenta

a rapidez da extracao com consequente reducao do
tempo para até 60 min, no maximo. Este método
também permite a extracdo de 15 amostras simulta-
neamente e a recuperacao de aproximadamente 90%
do solvente utilizado (ANKOM, 2009b; LIU, 2011).

O objetivo deste documento é aplicar a metodologia
padronizada pela AOCS (2005) e realizar as adequa-
cOes necessdarias para sua implantacao no Labora-
tério de Composicdao Centesimal (LCC) da Embrapa
Milho e Sorgo.

Materiais, reagente e equipamentos
Materiais

Peneira 5 mesh (4 mm)

Dessecador

Espatula de aco inox
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Marcador para retroprojetor com tinta permanente
Papel toalha

Peneira

Pinca

Proveta de 250 mL

Saquinhos Ankom® (Filter bag) XT4

Seladora

Suporte para pesagem

Suporte para extracao

Reagentes

Eter de petréleo, P.A., com as seguintes especifi-
cacoes: faixa de destilacdao de 30 °C a 60 °C; cor
(APHA) - 10; densidade (g/mL a 15 °C) 0,625 a
0,660; residuo apés evaporacao 0,001 %, acidez
de acordo e 6leos e gorduras de acordo.

Equipamentos

Balanca com resolucao 0,0001 g ou menor.
Estufa ajustada para (102 = 2) °C.

Extrator de Gordura (Ankom® modelo XT10)
Termoémetro com faixa de 60 °C a 110 °C

Amostras

Para a realizacdo das analises de extrato etéreo
foram utilizadas uma amostra de milho e outra
de sorgo provenientes do programa de Ensaio
de Proficiéncia de Laboratérios de Nutricao
Animal (EPLNA) e que possuem concentracao
estimada de extrato etéreo de 3,03% a 4,47%
e de 2,00% a 4,16% respectivamente. Utilizou-
se também uma amostra denominada Low Fat
fornecida pelo fabricante do equipamento, com
concentracdo de 9,0% a 9,6% de extrato eté-
reo. A faixa de concentracdo designada para as
amostras avaliadas foi com base em dois desvios
padrao.

Procedimento

Para definir a melhor condicdo de extracdao, a amos-
tra de milho, em triplicata, foi utilizada como padrao
e trés diferentes tempos de extracdo foram avalia-
dos (30 min, 40 min e 50 min). Apds a definicao
da melhor condicdo de extracdo, as amostras de
sorgo e a Low Fat foram avaliadas em triplicata.

Os parametros de desempenho sugeridos pelo
INMETRO (2011) sao precisao (desvio padrao re-
lativo), porcentagem de recuperacéao e o indice de
z-score, e serao utilizados para considerar a me-
todologia adequada para uso no LCC da Embrapa
Milho e Sorgo.

O procedimento para determinacao de extrato eté-

reo sob alta pressao e alta temperarura esta des-

crito a seguir e estd conforme proposto por AOCS

(2005) e ANKOM (2009a):

® Registrar o nimero da amostra em cada saquinho
XT4 utilizando um marcador para retroprojetor
com tinta permanente.

® Pesar de 1,000 a 1,020 g de amostra e anotar o
peso (P,) e selar o saquinho XT4 (filtro), utilizan-
do uma seladora.

® Colocar as amostras para secar em estufa a (102
+ 2) °C por 3 h, em uma peneira com malha de
4 mm. Esta etapa pode ser usada na determina-
cao da matéria seca.

® Deixar as amostras esfriando em dessecador até
atingir a temperatura ambiente e pesar (P,).

® Acomodar as amostras no equipamento e, com o
auxilio de uma proveta, adicionar 200 mL de éter
de petréleo no compartimento de extracao e 150
mL de éter de petréleo no tubo de teflon.

® Em seguida, ligar o equipamento e selecionar o
tempo de extracao desejado (30 min, 40 min ou
50 min para avaliacao).

® Selecionar a temperatura de extracdo, que é de
90 °C.

® Apds completar o processo de extracao, retirar as
amostras do extrator com o auxilio de uma pinca,
acomoda-las na peneira de malha de 4 mm, e co-
locar as amostras para secagem em estufa a (102
+ 2) °C por 30 min.

® Deixar as amostras esfriando em dessecador até
atingir a temperatura ambiente e pesar (P,).

Calculos

B A S 1
1

EE% =100 x (P, - P.)
P
Resultado corrigido para

matéria seca (MS) a 105 °C=EE% x 100
MS

Resultados e discussao

Os parametros utilizados para definir a melhor
temperatura de extracao dentre as avaliadas sao
mostrados na Tabela 1. De acordo com a EUROPE-
AN COMMISSION (2002), os parametros de quali-
dade de um método analitico deve apresentar 10%
de precisado (desvio padrao relativo) e de 80% a
110% de porcentagem de recuperacdo. O indice de
z-score recomendado pelo INMETRO (2011) deve
estar entre -2 e 2.
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Tabela 1. Parametros de desempenho obtidos para di-
ferentes tempo de extracao para a amostra de milho.

30 2,32 103,59 0,37
40 6,02 91,14 -0,92
50 10,33 106,64 0,69

Os dados apresentados na Tabela 1 podem ser
considerados satisfatdrios para todos os tempos de
extracdo avaliados. Foi escolhido o tempo de 30
min, pois apresenta um melhor desempenho nos
trés parametros, além de proporcionar um menor
tempo de andlise.

Os resultados obtidos para as amostras, inclusive a
amostra de sorgo e a amostra Low Fat estao apre-
sentados na Tabela 2

Os teores de extrato etéreo encontrados para as
amostras de milho e sorgo estao dentro da faixa
estimada pelo EPLNA para a extracao conduzida

a 90 °C por 30 min. A amostra Low Fat, para as
mesmas condicoes, apresentou resultado de acordo
com a faixa estipulada pelo fabricante.

Os parametros de desempenho avaliados e apresen-
tados na Tabela 2 para todas as amostras estuda-
das estao de acordo com as recomendacdes da Eu-
ropean Commission (2002) e do INMETRO (2011).
Valores de precisdo abaixo de 10%, recuperacao
entre 80% e 110% e z-score entre -2 e 2.

Conclusao

O método para determinacao de extrato eté-

reo utilizando solvente a alta temperatura em
amostras de milho e sorgo pode ser considerado
adequado, pois apresentou resultado dentro dos
limites de aceitabilidade definidos pela European
Commission (2002) e INMETRO (2011). Assim,

Tabela 2. Teor de extrato etéreo das amostras avaliadas.

Milho 3,88 0,09
Sorgo 3,13 0,17

Low Fat 9,57 0,23

o tempo de extracdo adequado para uso desta
metodologia no LCC da Embrapa Milho e Sorgo é
de 30 minutos para uma temperatura de extracao
de 90 °C.
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