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RESUMO GERAL

Os peixes podem ser submetidos a uma série de processamentos diferentes,
tornando essa matéria prima uma excelente commoditie alimenticia levando a
obtencdo de uma ampla gama de gostos e apresentagcfes. Os residuos sao sobras
e subprodutos que originam do processo de industrializacdo de um determinado
produto. No caso da tilapia, o processo de filetagem gera uma quantia de carne a
ser comercializada que, geralmente, gira em torno de 17% a 30%, sendo que ha
alguns casos de aproveitamento de 34% a 45%. Os &cidos graxos presentes em
outros 6leos e gorduras também estdo presentes no 6leo de pescado, sendo eles
os acidos graxos poli-insaturados de cadeia longa. Ao longo do processo de
industrializacéo e estocagem, dependendo da temperatura e da luminosidade, o
6leo de pescado pode sofrer alteracbes, em razdo da presenca dos acidos graxos,
0 que o deixa sujeito a processos oxidativos. As reagdes de oxidagdo ocorrem
por formacdo de radicais livres e se caracterizam por um periodo de indugo,
seguido por uma absorcéo acelerada de oxigénio, e terminam com a producéo de
peréxidos, rango, odor e outros produtos de polimerizacdo. Uma forma de se
evitar a autoxidacdo de gorduras e 0Oleos seria reduzir a incidéncia de todos os
fatores que a favorecem, mantendo ao minimo os niveis de energia (temperatura
e luz) que provocam o desencadeamento do processo de formacdo de radicais
livres. Sendo assim, os objetivos do presente estudo foram extrair e purificar o
6leo de tilapia nildtica, a partir de residuos de cabeca, avaliando diferentes
temperaturas de armazenamento em relacdo a extracdo bem como o tempo de
armazenamento e o tipo de embalagem sobre sua qualidade. Foram realizadas as
andlises fisico-quimicas de perdxidos, saponificacdo, refragdo, acidez e iodo e
ainda analises fisicas de cor e reologia. Os resultados mostraram que as
diferentes temperaturas avaliadas ndo interferiram no produto final e que a
embalagem escura foi mais indicada para o armazenamento adequado do 6leo
prolongando sua vida util.

Palavras-chave: Residuo de pescado. Temperaturas. Vida util. Embalagem.



GENERAL ABSTRACT

Fish can undergo a number of different processing, making this raw material an
excellent commoditie food leading to a wide range of tastes and presentations.
The residues are leftovers and by-products that originate from the process of
industrialization of a given product. In the case of tilapia, the filleting process
generates an amount of meat to be commercialized, which usually turns around
17% to 30%, and there are some cases of use of 34% to 45%. The fatty acids
present in other oils and fats are also present in fish oil, which are
polyunsaturated long chain fatty acids. Throughout the process of
industrialization and storage, depending on temperature and luminosity, fish oil
may suffer changes due to the presence of fatty acids, which leave it subject to
oxidative processes. Oxidation reactions occur by formation of free radicals and
are characterized by an induction period, followed by an accelerated absorption
of oxygen, and end with the production of peroxides, rancidness, odor and other
polymerization products. One way to avoid autoxidation of fats and oils would
be to reduce the incidence of all the factors that favor it, keeping to the minimum
the energy levels (temperature and light) that trigger the process of free radical
formation. Thus, the objectives of the present study were to extract and purify
nilotic tilapia oil from head residues evaluating different storage temperatures in
relation to the extraction as well as storage time and the type of packaging on its
quality. Physico-chemical analyzes of peroxides, saponification, refraction,
acidity and iodine and physical color and rheology analyzes were performed.
The results showed that the different temperatures evaluated did not interfere
with the final product and that the dark package was more suitable for the
adequate storage of the oil, thus prolonging its useful life.

Keywords: Fish waste. Temperatures.Shelflife. Packing.
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PRIMEIRA PARTE
1 INTRODUCAO

Os peixes constituem grande parte da proteina animal, visto que
possuem significativo valor nutricional como proteinas de alto valor biolégico,
vitaminas, minerais e lipideos e, por esse motivo, é um componente importante
na dieta humana.

O aumento do consumo de peixe pela populagdo tem promovido um
maior desenvolvimento do setor, fazendo da industria pesqueira uma grande
responsavel por gerar toneladas de residuos (escamas, peles, carcagas, visceras,
cabecas), acarretando sérios problemas ambientais, em decorréncia do excesso
de lixo organico.

Muitas vezes, o desconhecimento do valor nutricional desse material que
é rico em proteinas de alto valor bioldgico, faz com que seja descartado
engquanto poderia ser aproveitado, agregando valor e interesse econbémico,
gerando novas perspectivas no setor.

Com a utilizacdo de diversas tecnologias, esses residuos podem ser
melhor aproveitados possibilitando uma comercializagdo mais racional, de
qualidade, aumentando a sua vida Util, com indmeros produtos dos mais
diferentes setores da industria.

Nesse sentido, o aperfeicoamento desse subproduto é de grande
importancia, pois aumenta o valor do produto final, gerando uma maior
qualidade e atratividade.

A fabricacdo de farinha e 6leo de pescado para alimentacdo animal é a
principal forma de aproveitamento desses residuos.

O 6leo de peixe ¢ fonte de &cidos graxos de alto valor nutricional como
os da familia dmega-3 (principalmente o acido a-linolénico, eicosapentaenoico e

docosahexaenoico, bem como os da familia ©mega-6 (representados



14

principalmente pelo &cido linoleico e &cido araquiddnico), sdo essenciais para a
sintese de eicosanoides, leucotrienos, prostaglandinas, tromboxanos e outros
fatores oxidantes, principais mediadores e reguladores da inflamacgéo. Os acidos
graxos 6mega-3 controlam a inflamagdo por meio da reducdo na proteina C-
reativa (PCR), citocinas pré-inflamatérias eicosanoides, quimiocinas e outros
mediadores inflamatorios. Além disso, eles apresentam efeitos benéficos na
prevencdo e no controle de doencas cardiovasculares, dislipidemias e Diabetes

mellitus.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Aproveitar o residuo de cabecas de tildpia nilética (Oreochromis

niloticus), para a produgdo de 6leo de peixe, caracteriza-lo por meio da extragéo,

refinar e avaliar os parametros de qualidade.

2.2 Obijetivos especificos

a)
b)

d)

e)

9)
h)

aproveitar e agregar valor ao residuo gerado por pisciculturas;

a partir do residuo de cabeca de tilapia do Nilo, obter uma massa e
extrair o 6leo bruto com o uso de trés temperaturas diferentes (40°C,
50°C e 60°C);

refino do 6leo obtido;

avaliar a qualidade dos dleos bruto e refinado em relagdo as
temperaturas empregadas através de analises quimicas e fisico-
quimicas;

extrair e refinar o 6leo a partir de cabecas de tilapia com o uso da
temperatura que foi definida no experimento anterior obtendo o 6leo
bruto;

avaliar seu rendimento;

estocar 0 6leo obtido em embalagens de cor transparente e escura;
avaliar a vida (til do 6leo, por um periodo de 6 meses, com base nas
caracteristicas obtidas durante 0 armazenamento por meio de

andlises quimicas, fisico-quimicas e microbioldgicas.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 Caracteristicas gerais da tilpia, produ¢do nacional e mundial

A Organizacdo das NacgBes Unidas para Alimentacdo e Agricultura
(FOOD AND AGRICULTURE ORGANIZATION - FAO, 2016), publicou um
importante dado com base nos levantamentos feitos pelo Estado Mundial da
Pesca e Aquicultura. De acordo com tais dados, nos ultimos cinquenta anos,
houve um crescimento significativo em &mbito mundial, da producéo de pescado
em geral. Esse mesmo dado ainda estima que a pesca e agricultura brasileira
deva registrar um aumento de 100% na producéo até 2025. Entre os anos de
1961 e 2013, o consumo de pescado como fonte alimentar cresceu
progressivamente em uma taxa média de 3,2% ao ano, e 0 consumo per capta
saltou de 9,9kg em 1961 para 19,7 Kg em 2013.

Em relacdo ao consumo de tilapia, dados do Instituto Brasileiro de
Geografia e Estatistica - IBGE (2016) registraram a quantia de 219 mil toneladas
no ano de 2015, sendo esse peixe 0 mais consumido no Brasil. Sua producéo
chega a 45% do total de pescados.

De acordo com Rodrigues et al. (2015), uma parte significativa da
aquicultura brasileira é reservada a producédo de peixes, representando 82,3% da
producdo no pais. A espécie que contribuiu significativamente para 0 aumento
da piscicultura brasileira foi a tilapia do Nilo. De fato, esta é a espécie mais
cultivada no Brasil, é a quarta espécie mais cultivada no mundo (OLIVEIRA,
2016).

O consumidor demonstra que sua preferéncia pelo consumo de pescados
parece estar vinculada as informacdes sobre o valor nutricional e sua associagdo
com a melhoria a saude, observada em popula¢Bes que possuem pescados como
base da sua alimentacdo (MACIEL et al., 2013).
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Conforme a descri¢cdo apresentada por Popma e Phelps (1998), tilapia é
0 nome dado a uma série de peixes ciclideos originarios do centro-sul da Africa
e vai até o norte da Siria. Esse mesmo dado € apresentado nas descricdes e
apontamentos de Fryer e lles (1972), ao fomentarem que os territdrios
originarios da tilapia sdo a Africa e o Oriente Médio. E, de acordo com Boscolo
et al. (2001), a tilapia do Nilo (Oreochromis niloticus), a tilapia mossambica (O.
mossambicus) e a tilapia azul (O. aureus), sdo apenas algumas espécies, dentre
cerca de 22 espécies de tilapia que sdo atualmente cultivadas.

E de se ficar claro que as 22 espécies ora referidas sdo as que sdo
atualmente cultivadas, pois, conforme Lustosa Neto et al. (2016) existem cerca
de 70 espécies de tilapias que ja foram catalogadas taxonomicamente. N&o
obstante, maiores pesquisas e estudos no &mbito da aquicultura buscam abordar
apenas quatro espécies: a tilapia do Nilo Oreochromis niloticus; a tilapia de
Mocambique, Oreochromis mossambicus; a tilapia azul ou aurea, Oreochromis
aureus, e a tilapia de Zanzibar, Oreochromis urolepis hornorum.

Vale ressaltar ainda que algumas das caracteristicas que colocaram as
tilapias no pddio das principais espécies cultivadas comercialmente sdo: a
facilidade de reproducéo e obtencao de alevinos; a possibilidade de manipulagéo
hormonal do sexo para obtencdo de popula¢bes masculinas; a boa aceitacdo de
diversos tipos de alimentos; a grande capacidade de aproveitar alimentos
naturais em viveiros; conversdo alimentar entre 1 a 1,8; bom crescimento em
cultivo intensivo (5 a 500g em 4 a 5 meses); grande rusticidade, suportando bem
0 manuseio intenso e 0s baixos niveis de oxigénio dissolvido na producéo e,
sobretudo, sua grande resisténcia as doengas; a carne branca, de textura firme,
sem espinhos, de sabor pouco acentuado e de boa aceitagdo (KUBITZA, 2000).

Na regido Sudeste, a tilapia também foi a espécie que teve maior
producdo, sendo cultivada principalmente em tanques-rede. A despeito de S&o

Paulo ser o estado que mais produz til&pias no Sudeste, os reservatérios de
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Furnas em Minas Gerais sdo um polo de atividade relevante na producdo da
espécie (BRABO et al., 2016).

3.2 Residuos do beneficiamento de Tilapia

A aquicultura, de modo geral e, em especial, o setor pesqueiro, tém se
preocupado em implementar as medidas propostas pelo movimento ZERI,
acronimo de Zero Emission Research & Initiative, cuja principal preocupacéo é
0 aproveitamento total dos residuos oriundos do beneficiamento dos produtos
organicos. Segundo tal concepgdo, os residuos decorrentes de um processo de
industrializacdo podem servir de insumos para outros procedimentos, de modo
que ocorre uma agregacéo de valores (TESTOLINI, 2009).

Desse modo, é de se constatar que o processo de beneficiamento de
qualquer produto organico tende a gerar um amontoado de residuos. Com a
tilapia ndo é diferente, visto que os residuos recorrentes de sua industrializacdo
sdo ricos em substancia de grande proveito tanto para o setor alimenticio
(consumo humano e animal) quanto para outros setores, como o industrial,
quimico, farmacéutico e outros, como a utilizacdo de residuos como insumos
para a agricultura (TESTOLINI, 2009).

Conforme Figueiredo (2015), os residuos sdo sobras e subprodutos que
originam do processo de industrializacdo de um determinado produto. No caso
da tilapia, o processo de filetagem gera uma quantia de carne a ser
comercializada, que geralmente gira em torno de 17% a 30%, sendo que ha
alguns casos de aproveitamento de 34% a 45%. E de se considerar ainda que
todas as substancias empregadas no processo de beneficiamento da tilapia séo
consideradas residuos, inclusive a agua utilizada para realizar a lavagem do
peixe. Todavia, consideram-se as partes do peixe, “os residuos incluem cabeca,

carcaga, visceras, pele e escamas. Esses residuos, se descartados no meio
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ambiente sem controle, podem causar danos como, por exemplo, a eutrofizacéo
de corpos d’agua”.

No ramo pesqueiro, existem duas maneiras de se comercializar o peixe:
in natura ou industrializado. Conforme Feltes et al. (2010), os processos que
envolvem a industrializacdo do peixe sdo a obtencdo, conservacdo,
processamento/elaboracdo, embalagem, transporte e comercializagdo. Feltes et
al. (2010) ainda apresentam a seguinte figura que traz o fluxograma que aponta a

obtenc&o dos residuos em cada etapa:



Figura 1 - Fluxograma geral de beneficiamento de peixe com a indicacdodo processamento (setas continuas) e dos
residuos gerados (setas pontilhadas).

Peies desclassificades 4 - Classificagio

Agna de lavagem, escamas, ] -agen
restos de carme, barbatanas “« Lav
Pescado de valor | Peixe inteiro (fresco ou congelado)

Visceras, residnss ] Evisceracio + Peixe eviscerado com cabega (fresco. congelado ou defumado
Cabega,_ pele, nadaderra, canda, - ~| Corieem
colima vertebual <+ v Filetado 7| postas

+ | Lammado |
»| Eslatado |

Fonte: Nunes (2001) e Oetterer (2003).

T¢
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Conforme se observa na Figura 1, o primeiro residuo a ser obtido sdo 0s
peixes desclassificados, que sdo considerados impréprios para o fim a que se
destina o determinado processo de industrializacdo ou comercializacéo.
Geralmente, esses peixes podem ser inteiros ou, até mesmo, ter alguma parte
mutilada. Em um momento posterior, outra série de residuos é decorrente da
lavagem, e a agua utilizada para esse procedimento pode ser aproveitada junto
com as escamas, restos de carne e barbatanas, que advém também dessa etapa.
Em seguida, as visceras sdo outra gama de residuos, ao se realizar o processo de
evisceragdo. Por fim, obtém-se os residuos da cabeca, pele, nadadeira, cauda e
coluna vertebral (NUNES, 2001; OETTERER, 2003).

Dessa maneira, todos esses residuos podem ser aproveitados e tém sua
utilidade para uma série de aproveitamentos.

Segundo Feltes et al. (2010), inicialmente, no beneficiamento os peixes
sdo selecionados por tamanho, sendo entdo lavados e submetidos a
congelamento, caso ndo sejam processados imediatamente; podem ser
comercializados inteiros, eviscerados com cabeca ou fracionados em filés ou
laminas. A eliminacdo das visceras (coracdo e rins) objetiva a remocdo das
bactérias e enzimas estomacais responsaveis pela autolise do peixe, responsaveis
pela alta perecibilidade de sua carne; as técnicas de conservacdo envolvem,
sobretudo, o congelamento, a secagem e salga, defumagdo, fermentacdo e o
enlatamento (NUNES, 2001). Os residuos gerados no beneficiamento do peixe
(cabeca, visceras, nadadeira, cauda, coluna vertebral, barbatana, escamas e
restos de carne) podem representar 50% da matéria- prima utilizada, variando

conforme as espécies e 0 processamento.



23

3.3 Aproveitamento dos residuos de peixes e seu valor nutricional

Os peixes podem ser submetidos a uma série de processamentos
diferentes, tornando essa matéria- prima uma excelente commoditie alimenticia
levando a obtencdo de uma ampla gama de gostos e apresentacdes (FAO, 2016).

S&o vérias as alternativas existentes para que haja o bom aproveitamento
dos residuos de tilapia. Esse material decorrente do beneficiamento também
pode ser utilizado na agricultura, pois a tilapia, conforme comentado por
Testolini, “pode ser indicada para o sistema semi-intensivo, na forma de
monocultivo, pois tem apresentado, neste modelo, um bom aproveitamento dos
alimentos disponiveis nos viveiros, obtendo-se produc@es iguais e até mesmo
superiores aos do policultivo” (TESTOLINI, 2009, p. 18).

Em razdo das varias possibilidades de aproveitar os residuos do
beneficiamento da tilapia, ha uma série de estudos e buscas a fim de explorar as
varias alternativas para a utilizacdo dos residuos oriundos do processo de
industrializacdo.

Conforme Feltes et al. (2010), as visceras da tilapia sdo ricas em acidos
graxos (dentre os quais se insere o 6mega-3) e em diversas proteinas. Os
residuos viscerais podem ser processados a fim de que se obtenha um 6éleo rico
em nutrientes, podendo ser utilizado na alimentacéo animal e humana. Ao serem
submetidas ao processo de lavagem, as visceras desprendem uma gordura que
pode se transformar em Oleo de pescado, Gleo esse que serve tanto para a
alimentagdo quanto para 0 uso em motores, como o biodiesel.

De acordo com o Regulamento da Inspecdo Industrial e Sanitaria de
Produtos de Origem Animal - RIISPOA (BRASIL, 1952), entende-se por "6leo
de pescado" o subproduto liquido obtido pelo tratamento de matérias-primas

pela coccéo a vapor, separado por decantacdo ou centrifugacéo e filtragéo.
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Segundo Aguiar, Limberger e Silveira (2014), os beneficios do 6leo de
peixe tém sido apontados em estudos recentes na alimentacéo de seres humanos
e animais e isso estd relacionado, pelo fato de este produto apresentar

consideravel interesse bioquimico, metabdlico, nutricional e farmacéutico.

3.4 Método de extracdo do bleo de peixe

De acordo com Peixoto, Souza e Mota (2002), os acidos graxos
presentes em outros 6leos e gorduras também estdo presentes no 6leo de
pescado, sendo eles os acidos graxos poli-insaturados de cadeia longa. Ao longo
do processo de industrializacdo e estocagem, dependendo da temperatura e da
luminosidade, o 6leo de pescado pode sofrer alteraces, em razdo da presenca
dos acidos graxos, 0 que o deixa sujeito a processos oxidativos.

Em uma pesquisa realizada por Arruda (2004), sobre a extracao de 6leo
dos residuos resultantes do beneficiamento da tilapia, constatou-se o seguinte:

O o6leo de tilapia contém, em mg/100g, 28,60; 16,30 e 3,10 dos acidos
oléico, linoléico e linolénico, respectivamente. A centrifugacdo demonstrou ser a
melhor metodologia de extracdo, por preservar as caracteristicas fisico-quimicas
do 6leo e propiciar maior rendimento. O conteido de lipidios na silagem de
tilapias, com base na matéria Umida é de 3,99 g/100g, com a retirada da fracéo
lipidica, por meio da centrifugacdo, restou na amostra apenas 1,54 g/100g de
lipidios, o que é considerado um nivel aceitavel para inclusdao em racGes para
animais.

Em outra pesquisa, realizada por Vidotti e Gongalves (2006), aponta-se
a extracdo de oOleo de tilapia, ap6s a mistura de todos os residuos, por meio da
cocgdo e prensagem, 0 que tornou possivel obter um rendimento de 15%. N&o
obstante, por sua vez, utilizaram outro método de extracdo, o método de

extracdo pelo Soxhlet, obtendo um rendimento médio de 16% em éleo de tildpia.
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No entender de Martins (2012), o residuo pelo qual se pode obter maior
quantidade de 6leo de tilapia é através das visceras, pelo fato de elas serem
passiveis de atividade enzimatica, favorecendo a hidrose dos triacilglicerois, o
que libera acidos graxos e aumenta o indice de acidez do 6leo. Desse modo, 0
Oleo pode ser tratado em uma etapa preliminar de esterilizacdo a fim de que
enzimas enddgenas que se encontram nas visceras do peixe possam ser
neutralizadas, em um processo que ocorre em temperatura ambiente e com a
homogeneizagdo do material.

Ao extrair o 6leo, obtém-se um produto bruto que apresenta impurezas e
outros compostos, 0 que podem torna-lo inadequado para consumo humano e
trazer limitagGes na aplicagdo industrial. Para o uso desse 6leo na alimentacéo
humana deve-se realizar uma extracdo cuidadosa e aperfeicoada, sendo
necessario seu refino a fim de se produzir um 6éleo estavel e refinado. Porém,
esse € um processo extremamente intensivo em relacdo a producdo de 6leo de
pescado para consumo animal que s6 passa pelo processo de lavagem e
centrifugacdo (ARCHER; WATSON; DENTOW, 2001; CREXI; SOUZA-
SOARES; PINTO, 2009; GRUNENNVALDT; CREXI; PINTO, 2005;
MORAIS et al., 2001).

Os valores encontrados nas analises de 6leos e gorduras geralmente sdo
chamados de indices, que sdo expressdes de suas propriedades fisicas ou
guimicas e ndo as porcentagens dos seus constituintes. Sdo determinados 0s
indices de peroxidos, saponificacdo, oxidagdo e as constantes fisicas como cor.
Esses indices, juntamente com as reagdes caracteristicas, identificam e avaliam a
maioria dos 6leos e gorduras, sendo o resultado da andlise baseado nesse
conjunto de dados. Os métodos de cromatografia em fase gasosa sdo, ha muito
tempo, utilizados para o conhecimento da composi¢do dos acidos graxos destes
compostos (INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 2018).
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3.5 Composigdo quimica do 6leo de peixe

Segundo a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA),
alimentos funcionais, sdo aqueles que produzem efeitos metabdlicos ou
fisioldgicos, por meio da atuacdo de um nutriente no crescimento,
desenvolvimento, manutencdo e em outras fungdes normais do organismo
humano surgindo para melhorar a qualidade de vida, reduzir riscos de
doengas  cronico-degenerativas. Ressaltando que ndo possuem capacidade
curativa, mas contribuem de maneira eficiente no atendimento priméario de
salde, ou seja, podem prevenir enfermidades (BRASIL, 2004; VAZ et al.,
2014).

O 6mega 3 também é considerado um alimento funcional, podendo ser
encontrado tanto em formas naturais (pescado) quanto artificiais (farmacos),
sendo considerado um &cido graxo poliinsaturado ou essencial, pois age no
organismo ajudando a reduzir os danos vasculares, evitando a formacdo de
trombos e aterosclerose, reduzindo o colesterol total, além de desempenhar um
importante papel nos processos inflamatorios (VIDAL et al., 2012).

Os acidos graxos 6mega-3 atuam no combate e prevencdo de doencas
cardiovasculares, distdrbios cerebrais e cancer (LANDS, 2005), dessa forma, os
peixes sdo considerados alimentos funcionais (BRASIL, 2004; GUNSTONE;
HARWOOD; PADLEY, 1994; SOCCOL; OETTERER, 2003).

Os dois dos mais importantes acidos graxos poliinsaturados Omega 3 de
cadeia longa (PUFAS) (superior a 18 carbonos), naturalmente presentes em
produtos de origem marinha, sdo o &cido eicosapentaendico (EPA; C20:5) e o
acido docosahexaenoico (DHA;C22:6). Esses diferem entre si nos efeitos de
muitas das suas atividades protetoras. O acido graxo DHA parece ser mais
responsavel pelo efeito no benéfico na reducéo de lipidios e lipoproteinas, na

pressdo sanguinea, na variabilidade da frequéncia cardiaca, no controle da
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glicemia, em comparagdo com o EPA. Juntos atuam no metabolismo dos
triglicerideos, na fungdo plaquetaria e endotelial, na pressdo arterial, na
excitabilidade cardiaca, em niveis de estresse oxidativo, de citosinas pro e
inflamatérias e na funcdo imune (LIMA, 2004; PIOVESAN, 2010).

Os residuos do beneficiamento do pescado em termos de valor
nutricional sdo ricos em proteinas e em 4&cidos graxos da série 6mega-3,
incentivando o desenvolvimento de produtos para a alimentagdo humana. O uso
de tecnologias com essa finalidade aumenta a capacidade da industria da pesca
responder ndo sé a demanda por produtos diferenciados, mas também a
tendéncia da busca por alimentos saudaveis e com alto valor nutritivo, suprindo
as necessidades nutricionais — em especial de proteinas animais, dos setores mais
carentes da populacdo, por um preco acessivel (JORGE, 1997; MIRANDA et
al., 2003).

Segundo Neves, Mira e Marquez (2004), as proteinas musculares dos
peixes possuem elevado valor bioldgico, com uma composicdo balanceada em
aminoacidos, particularmente aqueles limitantes em proteinas de origem vegetal,
como a metionina e a cisteina e conforme a FAO (2016) a proteina de peixes,
crustaceos e moluscos representa cerca de 20% das fontes alimentares de
proteina animal consumidas no mundo.

Em geral, o 6leo de peixe é composto de uma variedade de acidos
graxos (saturados, mono e poli-insaturados) e alto teor de vitaminas, em especial
a vitamina A (LANDS, 2005; PACHECO; BARRERA-ARELLANO, 1994;
PESSATTI, 2001; SHAHIDI; SHUKLA, 1996; WARD, 1995).

Mahgoub et al. (2002), destacaram que a qualidade nutricional e
sensorial da carne é influenciada pela composicdo dos acidos graxos presentes
nos lipidios, sendo que um maior grau de saturagdo implica em uma menor

qualidade, em virtude dos efeitos negativos a satide humana.
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3.6 Vida util do 6leo de peixe

As reacbes de oxidagdo ocorrem por formacdo de radicais livres e se
caracterizam por um periodo de inducéo, seguido por uma absor¢do acelerada de
oxigénio, e terminam com a producdo de peroxidos, rango, odor e outros
produtos de polimerizacdo (BOBBIO; BOBBIO, 1992).

Dentre os principais efeitos da oxidacdo sobre o valor nutritivo dos
alimentos estd a degradagdo lipidica a produtos primarios como 0s
hidroperdxidos e reagdes subsequentes, que alteram diversas propriedades
biologicamente importantes, como a qualidade sensorial (STEVANATO et al.,
2007).

A rancidez é umas das principais causas de degradagdo de Oleos e
gorduras o que em termos organolépticos representam sabores e odores
estranhos além de alteracBes na cor o que demonstra que os lipideos podem ser

oxidados por diversos caminhos:

a) Reac0Oes hidroliticas que ocorrem pela acdo da umidade e calor ou
pela enzima lipase com a formagdo de &cidos graxos livres
(BARRERA-ARELLANO, 1993; RAMALHO; JORGE, 2006);

b) Oxidacdo enzimatica tem a acdo da enzima lipoxigenase atuando
nos &cidos graxos poliinsaturados, catalizando a adi¢do de oxigénio
a cadeia hidrocarbonada poliinsaturada formando peréxidos e
hidroperdxidos com duplas ligacbes conjugadas, podendo participar
de diferentes reacGes de degradacdo (RAMALHO; JORGE, 2006);

c) Fotoxidacdo existe a acdo direta do oxigénio singlete aos acidos
graxos insaturados que reage diretamente com as duplas ligagdes
presentes no O6leo gerando hidroperéxidos conjugados e néo

conjugados. Pode-se dizer que a forma mais importante de geragéo
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do oxigénio singlete € a presenca de luz (COLTRO; BURATIN,
2004; LABUZA, 1971);
d) Autoxidacdo esta associada a rea¢do do oxigénio com &cidos graxos

insaturados e pode ocorrer em trés estagios (FIGURA 2):

— Iniciacdo — ocorre a formacédo dos radicais livres do acido graxo
em decorréncia da retirada de um hidrogénio do carbono alilico
na molécula, em condices favorecidas por luz e calor;

— Propagacdo — os radicais livres que sdo prontamente susceptiveis
ao ataque do oxigénio atmosférico, sdo convertidos em outros
radicais, aparecendo o0s produtos primarios de oxidacéo
(peroxidos e hidroperdxidos). Os radicais livres formados atuam
como propagadores da reagdo, resultando em um processo
autocatalitico;

— Término — dois radicais combinam com a formacéo de produtos
estaveis (produtos secundarios de oxidacdo) obtidos por cisdo e
rearranjo dos peroxidos (epoxidos, compostos volateis e nédo

voléateis).
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Figura 2 - Esquema geral do mecanismo da oxidagdo lipidica.
Iniciacio RH — R'+H
Propagaciio R*+0, — ROO*

ROO®+RH — ROOH = R®

Térming ROO"+R* —  ROOR

Produtos

ROO™+ ROOD" —» ROOR + 0, Estiveis

R*"+R" — RR

onde: RH - Acido graxo insaturado; R - Radical livre;
ROO" - Radical peroxido e ROOH - Hidroperoxido

Fonte: Dados do autor (2018).

Coltro e Buratin (2004) relatam ainda que as rea¢Oes de fotoxidacao, nos
alimentos, encurtam a vida Util do produto causando desde a desnaturacdo das
proteinas, oxidacgdo e alteracfes sensoriais.

Uma forma de se evitar a autoxidacdo de gorduras e 6leos seria reduzir a
incidéncia de todos os fatores que a favorecem, mantendo ao minimo os niveis
de energia (temperatura e luz) que provocam o desencadeamento do processo de
formacdo de radicais livres, evitando ao maximo o contato com oxigénio e
bloqueando a formacdo de radicais livres, por meio de antioxidantes, os quais,
em pequenas quantidades, atuam interferindo nos processos de oxidagdo de
lipidios (COLTRO; BURATIN, 2004; JORGE; GONCALVES, 1998).

A indUstria alimenticia, ao selecionar o tipo de antioxidante a ser
utilizado, analisa as seguintes propriedades: que seja eficaz em baixas

concentracdes (0,001 a 0,01%), que ndo altere a cor, odor, sabor e qualquer
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caracteristica do produto, facil manuseio, que seja estavel em todos 0s processos
de produgdo, que ndo seja toxico.

Dentre os antioxidantes mais utilizados pela indistria, 0 BHT que é um
antioxidante sintético, possui estrutura fendlica que permite a doacdo de um
préton a um radical livre, fazendo com que regenere a molécula de acilglicerol
interrompendo 0 mecanismo de oxidacdo por radicais livres. Dessa forma os
derivados fenodlicos transformam-se em radicais livres, 0s quais podem se
estabilizar sem promover ou propagar reagdes de oxidacdo (RAMALHO;
JORGE, 2006).
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4 CONCLUSAO GERAL

O aproveitamento de residuos provenientes de pisciculturas gera
impactos positivos tanto ambientais quanto industriais. A melhor forma de se
destinar produtos de descarte €, por meio do desenvolvimento de novos produtos
como é o caso da obtencdo do 6leo de peixe extraido a partir de cabecas de
tilapia.. Dessa forma, torna-se relevante avaliar a qualidade e durabilidade do
6leo obtido, pelo uso de diferentes temperaturas de extracdo, simulando sua vida
atil com a execugdo de andlises que possam avaliar os processos de oxidacdo do

produto final.
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Resumo

Para o crescimento pleno da industria de pescado, existe uma série de desafios a
serem solucionados sendo necessario melhorar a organizagéo do setor produtivo,
compartilhando os resultados e os conhecimentos gerados no meio profissional,
estimulando a entrada de novas empresas no mercado, aumentando o nivel de
desenvolvimento tecnoldgico para reduzir o custo produtivo e melhorar a
qualidade do pescado. Dentre as inimeras espécies de pescado cultivadas, a
tilapia do Nilo (Oreochromis niloticus) se destaca pois a utilizacdo dos residuos
de seu processamento tem contribuido muito para minimizar os danos
ambientais decorrentes da atividade. Neste sentido, o objetivo deste trabalho foi
a extracdo do 6leo de cabegas de tilapias niloticas (Oreochromis niloticus)
empregando trés temperaturas diferentes (40°C, 50°C e 60°C) e caracterizagdo
quimica dos 6leos bruto e refinado obtidos, por meio dos indices de perédxido, de
saponificacdo, de refracdo, de acidez, de iodo e perfil de acidos graxos. Os
resultados mostraram que as temperaturas de 40°C, 50°C e 60°C pouco
influenciaram na qualidade de 6leo e que o maiores indices de significancia
foram encontrados quando comparados os 6leos bruto e refinado.

Palavras-chave: Oleo. Refino. Temperaturas.
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Abstract

For the full growth of the fish industry, there are a number of challenges to be
solved, with the need to improve the organization of the productive sector,
sharing the results and knowledge generated in the professional environment,
stimulating the entry of new companies into the market, increasing the level of
technological development to reduce production costs and improve fish quality.
Among the many species of fish cultivated, the Nile tilapia (Oreochromis
niloticus) stands out because the use of the residues of its processing has
contributed much to minimize the environmental damages resulting from the
activity. In this sense, the objective of this work was the extraction of oil of
nilotic tilapia heads (Oreochromis niloticus) using three different temperatures
(40°C, 50°C and 60°C) and chemical characterization of the crude and purified
oils obtained by means of the peroxide indices of saponification, refraction,
acidity, iodine and fatty acid profile. The results showed that temperatures of
40°C, 50°C and 60°C had little influence on oil quality and that the highest
indices of significance were found when compared to crude and purified oils .

Key-words: Oil. Purification. Temperatures
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1. Introducdo

Estimativas apontam que a aquicultura serd o setor produtor de
alimentos que mais crescerd no mundo. Essa atividade é praticada em varios
paises, sendo uma importante fonte de renda e de proteina animal, com papel
bastante relevante na seguranca alimentar (FAO, 2011).

Para o crescimento pleno da indUstria de pescado, existe uma série de
desafios a serem solucionados sendo necessario melhorar a organizacdo do setor
produtivo, compartilhando os resultados e 0s conhecimentos gerados no meio
profissional, estimulando a entrada de novas empresas no mercado, aumentando
o nivel de desenvolvimento tecnoldgico para reduzir o custo produtivo e
melhorar a qualidade do pescado (KUBO, 2014).

Um dos desafios que exige solucdo urgente € o aproveitamento dos
residuos gerados no beneficiamento do pescado. Esses tém em sua composi¢do
uma gama de compostos organicos e inorganicos, que causam impactos
ambientais negativos em decorréncia do descarte indevido, diretamente no
ambiente (FELTES et al, 2010).

Dentre as inimeras espécies de pescado cultivadas, a tilapia do Nilo
(Oreochromis niloticus) se destaca pois a utilizacdo dos residuos de seu
processamento tem contribuido muito para minimizar os danos ambientais
decorrentes da atividade (Oliveira, 2015) e para disponibilizar ao consumidor

final produtos derivados com excelente valor nutricional.
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A extracdo do 6leo de subprodutos do processamento de tilapia tem sido
uma forma bastante interessante de aproveitamento de residuos solidos devido
aos seus potenciais beneficios a saide humana. Pode fornecer, por exemplo,
acidos graxos polinsaturados -3, especialmente dos 4&cidos graxos
eicosapentaenoico (EPA) e docosahexaenoico (DHA) (BLANCO, 2010). Sua
utilizacdo na formulacdo de alimentos e suplementos dietéticos, em especial para
fins nutracéuticos (FAO, 2011), pode causar efeitos no perfil lipidico,
prevenindo e/ou minimizando o risco de doengas cardiovasculares, diminuindo a
hipertensdo arterial e os processos inflamatérios (DIN, NEWBY e FLAPAN,
2004).

Apesar de existirem varios estudos sobre a obtencdo de 6leo de peixe,
muito pouco se sabe sobre processos alternativos utilizando residuos do
beneficiamento como matéria-prima. Desta forma, surgem questdes simples que
precisam ser elucidadas, para viabilizar o processo.

Na extracdo fisica do 6leo de cabeca de tilapias um dos principais
problemas é o controle da temperatura utilizada, pois a temperatura é
considerada um dos principais catalisadores do processo de oxidagéo em 0leos e
gorduras durante o processamento, causando perdas de nutrientes essenciais
(KUBO, 2014).

Neste sentido, o objetivo deste trabalho foi extrair o 6leo de cabecas de

tildpias nildticas (Oreochromis niloticus) empregando trés temperaturas
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diferentes (40°C, 50°C e 60°C) caracterizando quimicamente os 6leos bruto e
refinado, por meio dos indices de peroxido, saponificacdo, acidez e perfil de

acidos graxos.

2. Material e métodos

O presente estudo foi realizado na Universidade Federal de Lavras
(UFLA) localizada no Municipio de Lavras — MG. Foram utilizadas as estruturas
e equipamentos do Laboratério Central de Analises e da Planta Piloto de

Processamento de Pescado, do Departamento de Ciéncia dos Alimentos DCA.

2.1. Matéria-prima

A matéria-prima utilizada foi composta por cabecas provenientes de
residuos da filetagem de tilapias do Nilo (Oreochromis niloticus), fornecidas
pela Piscicultura Cristalina, localizada na cidade Fartura, S&o Paulo. Estas foram
embaladas a vacuo no local e transportadas por caminhdo frigorifico até a Planta
Piloto de Processamento de Pescado Laborat6rio de Tecnologia de Pescado onde
foram mantidas em freezer. Ao iniciar o trabalho, as cabecas foram lavadas em
agua tratada e posteriormente, moidas em moedor elétrico de carne modelo
C.A.F. 10l. A massa obtida adicionou-se 0,01%p/p de BHT/Kg. A quantidade
total obtida foi dividida em por¢des de 59 e armazenadas em freezer (-18°C)

para posterior extracao do dleo.
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2.2. Extracdo e obtencéo do dleo bruto

A massa total apds descongelamento foi dividida em trés por¢bes onde
foram aplicadas trés temperaturas diferentes (40°C, 50°C e 60°C) para extracdo
do éleo bruto da seguinte forma: A cada extracdo foram descongeladas, sob
refrigeracdo, porcoes que totalizavam 1 kg de massa de cabeca moida. Apds o
descongelamento, trés por¢cdes de massa eram cozidas em banho-maria (em sua
respectiva temperatura) durante 60 min (OLIVEIRA, 2015). Ao fim do
cozimento, essa massa era transferida para tubos Falcon e centrifugada por 20
min a 10.000 rpm. O éleo bruto sobrenadante era pipetado e congelado para

posteriores analises e etapas.

2.3. Processo de refino do 6leo bruto
Realizou-se o processo de refino do 6leo bruto obtido a partir de cabegas
de tilapia, executando-se a metodologia adaptada por Morais et al. (2001) para

6leo de pescado, conforme descrito a seguir.

2.3.1. Degomagem do 6leo bruto
O processo de degomagem visa a remocao, eliminacao e inativagdo de
fosfolipidios (também chamados de fosfatidios), proteinas e substancias

coloidais do 6leo bruto, aléem da eliminacdo de outras impurezas, como sabdes e
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fons metalicos. Estes componentes devem ser removidos para evitar sua
precipitacdo durante a estocagem do 6leo.

Sendo assim, o 6leo foi colocado em um béquer e levado para o agitador
magnético. Com o auxilio de uma bailarina permaneceu sob agitacdo constante

até que atingisse uma temperatura de 70°C por 30 min.

2.3.2. Etapa de Lavagem

Ao estabilizar a temperatura da etapa de degomagem, foram adicionados
3% de agua destilada a 70°C continuando sob agitacdo por 30 min. Ao final
desse periodo, e apds a mistura atingir a temperatura ambiente, foi transferida
para tubos Falcon e centrifugada a 10.000 rpm/5min para a separacdo da fase
aquosa. O bleo sobrenadante foi pipetado e transferido para um béquer para a
préxima fase. Ao final desta etapa o indice de acidez foi mensurado. A partir do
resultado desta andlise, a etapa de neutralizacdo ndo foi necesséria, pois o

produto obtido apresentou indice de acidez minimo.

2.3.3. Clarificagdo
O 6bleo obtido na fase de lavagem foi aquecido novamente até que
atingisse a temperatura de 80°C, em seguida foram adicionados 2g argilae 0,2 ¢

de carvdo ativado para cada 100g de 6leo. Com o auxilio de uma bailarina, a
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mistura permaneceu em agitacdo por 30 min. Ap6s esse periodo foi realizada a

filtracdo com o uso de papel filtro quantitativo.

2.3.4. Secagem
Apos a etapa de clarificacdo o 6leo ja refinado permaneceu em estufa a
40°C Por 12 h para a secagem de possiveis particulas aquosas que possam nao

ter sido eliminadas nas fases anteriores.

2.4. Caracterizagdo fisico-quimica dos 6leos obtidos

Para caracterizacdo quimica dos Oleos foram realizadas analises dos
indices de acidez, de saponificagdo, de peroxido, de refracdo e de iodo, além do
perfil de acidos graxos. Foram submetidos a essas analises tanto os 6leos brutos

como os 6leos refinados.

2.4.1. Rendimento

A determinacdo do rendimento do 6leo bruto foi feita por diferenca de
massa, entre 0 peso da amostra inicial e 0 peso do 6leo apds a extragao,
fornecendo a quantidade de 6leo obtida para cada temperatura utilizada. Para
expressar 0 resultado, foram calculadas as médias. O rendimento do 6leo
refinado foi calculado baseado no volume total de 6leo bruto em relagdo ao

volume do éleo refinado obtido, sendo o resultado expresso pelas médias.
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2.4.2. indice de Peroxido

Foram pesadas 1,5 g de amostra, adicionados 6 mL de &cido acético e 4
mL de cloroférmio permanecendo sobre agitacdo até a dissolugdo da amostra.
Em seguida foi adicionado 0,5 mL de solucdo saturada de iodeto de potassio
recém-preparado. Agitou-se rapidamente e ficou em repouso por 1 minuto ao
abrigo da luz. Adicionou-se 10 mL de agua e 0,5 mL de solucdo de amido 1%
(previamente solubilizado em agua quente). A titulacdo foi feita com tiossulfato
de sédio 0,005 M até a completa descoloragdo da cor escura. Foi realizado um
ensaio em branco nas mesmas condi¢gdes (AOCS, 2009). Para os célculos foi
utilizada a seguinte férmula:

M \a,s,0, * (volume —volume,,,, ) 1000

amostra

IP (meq O, /kg) = (1)

massa

amostra

2.4.3. indice de Saponificagio

Pesou-se 0,8 g de amostra em um baldo de fundo redondo. Foram
adicionados 10 mL de solugdo alcoolica de hidroxido de potéssio 0,5 M. O balédo
foi adaptado ao condensador de refluxo e colocado no banho-maria em ebulicéo
por 60 min. Ao final desse periodo foram adicionadas 2 gotas de indicador

fenolftaleina. A titulagdo foi feita com &cido cloridrico 0,5 M até que a cor
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rosada desaparecesse. Foi efetuado um branco nas mesmas condigdes. Para o

célculo foi utilizada a seguinte formula:

IS (mg KOH / g) = 56,1 M ¢ * (VOlUMe, e, —VOIUME, 05114 ) 2)
massa

amostra

2.4.4. indice de Acidez

E definido pela quantidade de &lcali, expressa em miligramas de KOH
por g de amostra que é necessario para atingir o ponto de viragem da titulacdo da
amostra. Este ponto informa o quanto ha de &cidos graxos livres, provenientes de
triacilglicerois hidrolisados na amostra original (CUNHA, 2008). A conservagdo
do 6leo também é indicada por este indice, sendo que a decomposicdo dos
glicerideos é acelerada por aquecimento e pela luz, e a rancidez é quase sempre
acompanhada pela formacao de acido graxo livre.

Para a analise pesou-se 2 g de amostra em frasco Erlenmeyer. Foram
adicionados 25 mL de solucdo hexano-alcool na proporcdo de 2:1. Adicionou-se
duas gotas do indicador fenolftaleina. Titulou-se com solucdo de hidroxido de
sodio 0,1 M até o aparecimento da coloragdo rosea, a qual deveria persistir por
30 segundos, foi feito um branco (AOCS, 2009). Para o célculo usou-se seguinte

equacdo:
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IA (mg KOH/g)=V M r: 06,11 (3)

Onde IA € o indice de acidez, V é o volume (mL) gasto de NaOH 0,1 M
na titulacdo da amostra, M é a molaridade de NAOH 0,1 M, F é o fator de
corre¢do da solugdo de hidréxido de s6dio 0,1 M e m é a massa (g) da amostra

(6leo de cabega de tilapia do Nilo).

2.4.5. Indice de iodo

Cerca de 0,2g do 6leo foram pesados em vidro de reldgio e, logo apds,
transferidos a erlenmeyer contendo 10 mL de cloroférmio. Ao material foram
adicionados 25 mL da solugdo de Wijs, o qual foi deixado em repouso, ao abrigo
de luz, por 30 minutos, apds o repouso, adicionaram-se 10 mL de solucdo de
iodeto de potassio (15%) e 100 mL de agua recentemente fervida e esfriada.
Titulou-se o material com tiossulfato de sodio (0,1N) até fraca coloragdo

amarela. Os resultados foram expressos em gi/100g (AOCS, 2009).

2.4.6. Perfil de acidos graxos

Os acidos graxos foram extraidos de acordo com a metodologia de Folch
et al. (1957) e metilados segundo METCALFE, SCHMITZ E PELKA, (1966). A
analise cromatografica foi realizada em cromatdgrafo a gas (Shimadzu), com

detector de ionizacdo de chama (FID) e coluna capilar modelo DB-FFAP
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Megabore, com fase estacionaria: nitrotereftdlico ~modificado por

polietilenoglicol.

2.4.7. Andlise estatistica

Para avaliagdo quimica dos diferentes indices, utilizou-se um
delineamento experimentalcasualizado (DIC) com um fatorial 3x2 (3
temperaturas de extracdo x 2 tipos de armazenamento do 6leo), com 4
repeticoes.

O papel dos &cidos graxos foi avaliado por estatistica descritiva sem
comparacdo aprofundada entre os dois tipos de 6leo obtidos (bruto e refinado).

Os resultados obtidos foram avaliados por analise de variancia
(ANOVA) e teste de média (Tukey, P < 0,05) para os diferentes tratamentos,

utilizando o pacote estatistico Statistical Analysis System (SAS, 2016).

3. Resultados e Discussao
3.1.Rendimento dos dleos obtidos
Os resultados obtidos para a analise de rendimento dos 6leos bruto e
refinado encontram-se na tabela 1 e demonstram que houve diferenga
significativa (P<0,01) para rendimento quando aplicadas diferentes temperaturas

de extracéo.
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Tabelal Médias para o rendimento dos 6leos bruto e refinado com emprego
de diferentes temperaturas de extragdo

Temperaturas de Rendimento
extracdo Ob Or
40°C 43,64aA 21,33aC
50°C 44,88aB 21,18aB
60°C 44,86aB 20,71aA

Médias seguidas de mesma letra mindscula na coluna e maidscula na linha nao diferem
entre si pelo teste de Tukey (P>0,05). Ob=6leo bruto; Or=0leo refinado.

Os maiores rendimentos foram observados para as temperaturas de
extragdo 50 e 60°C (em média 44,70%). Quando o 6leo bruto foi extraido a 40°C
foi observado um menor rendimento (P<0,01) e, portanto, considerando essa
variavel isoladamente, podemos concluir que as melhores temperaturas para
obtencdo do 6leo bruto, dentre as testadas, foram 50 e 60°C.

Com as mesmas amostras obtidas para avaliagdo do rendimento em 6leo
bruto, determinou-se o rendimento em 6leo refinado. E, portanto, para cada 6leo
bruto extraido em determinada temperatura, foi avaliado o rendimento em 6éleo
refinado.

Da mesma forma que observado acima, houve efeito altamente
significativo (P<0,01) da temperatura de extracdo do Oleo bruto, sobre o
rendimento em 6leo refinado, uma vez que o processo utilizado para refino foi o
mesmo.

O maior rendimento em 6leo refinado foi observado quando se utilizou a
temperatura de extracdo do 6leo bruto de 40° C. Valores intermediarios foram

encontrados para a extracdo a 50° C e o pior resultado foi encontrado quando se
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utilizou a temperatura de extracdo do dleo bruto igual a 60° C demonstrando que
apesar da quantidade de Oleo bruto extraido por meio do emprego das
temperaturas de 50 e 60° C ter se destacado, estas temperaturas de extracdo
resultaram em menor quantidade de Oleo refinado, quando comparadas a

temperatura de extracao de 40° C.

3.1. Qualidade dos 6leos de peixe obtidos
Os resultados obtidos para os indices de perdxidos, saponificacdo, acidez e
iodo encontram-se na tabela 2. E evidente a diferenca entre os 6leos bruto e

refinado para todos os indices avaliados (P<0,01).

Tabela 2 Caracterizacdo quimica dos 0leos bruto e refinado de tildpia com o
emprego de diferentes temperaturas de extragéo

Temperaturas indice indice indice indice
de de Peréxido  de Saponificacdo de Acidez de lodo
extragdo (meq/kg) (mg KOH/qg) (%) (g1/100g)

Ob Or Ob Or Ob Or Ob Or
40°C 2,52a 2,04a 214,34a 148,51a 152a 1,70b 137,84a 185,20a

50°C 2,59a 1,98a 219,86a 143,27a 157a 1,74b 136,86a 176,30a
60°C 2,71a 2,09a 192,77a 14567a 158a 0,4la 133,20a 176,0la

CVv 9,20 5,76 6,42 2,93 5,24 3,89 1,44 4,60
Ob = Oleo bruto; Or = Oleo refinado.

Em relagdo ao 6leo bruto, pode-se verificar que ndo houve diferenca
significativa (P>0,05) entre os valores médios dos diferentes indices (perdxidos,

saponificagdo, acidez e iodo) e que a temperatura de extragdo do 6leo bruto ndo
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influenciou nos valores médios encontrados para os indices de peroxidos, de
saponificacdo, de acidez e de iodo, sendo que os valores variaram de 2,52 a 2,71,
192,77 a 219,86, 1,52 a 1,58 e 133,20 a 137,84, respectivamente para os indices
citados acima.

Para o 6leo refinado ndo foi observada diferenca significativa (P>0,05)
com o uso de diferentes temperaturas de extracdo sobre os indices de peroxidos,
de saponificagdo e de iodo. Observou-se, entretanto, diferenca significativa
(P<0,01) para o indice de acidez, sendo que esse indice permite avaliar o estado
de conservagdo do Oleo, pois com o passar do tempo pode ocorrer hidrdlise,
resultando no aparecimento de &acidos graxos livres. O ideal, portanto, € um
baixo indice de acidez, inferior a 3%, que é considerado como o limite maximo
(ANVISA, 1999).

A temperatura de extracdo do 6leo bruto a 60° C, resultou em um 6leo
refinado com indice de acidez médio de 0,41% em &cido oleico, extremamente
baixo, denotando bom estado de conservacdo, indicando que o processo de
refino, para um éleo bruto extraido a 60° C, elimina grande quantidade dos
acidos graxos livres presentes, resultando em um éleo de melhor qualidade.

Os valores médios obtidos para 6leo bruto e refinado, para todos 0s
indices, foram estatisticamente diferentes (P<0,01), para todas as temperaturas
de extracdo, indicando que o processo de refino modificou profundamente as

caracteristicas do 6leo e removeu grande quantidade dos &cidos graxos livres e
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impurezas, concentrando o percentual de &cidos graxos insaturados que fazem
parte do 6leo.

Com relagdo ao indice de peréxido foram encontrados os valores 2,60
meqg/kg e 2,03 para os 6leos refinado e bruto, respectivamente, sendo que
observou-se diferenca significativa marcante (P<0,01) entre os 6leos bruto e
refinado em todas as temperaturas de extragdo. O indice de peroxido indica,
dentre outras coisas, 0 estagio deteriorativo do 6leo e o valor qualitativo da
matéria-prima que deu origem ao mesmo. Todos os valores encontrados no
presente estudo sdo bem inferiores ao limite aceitavel de 10 meq/kg referenciado
para Oleos (BORAN, KARACAM e BORAN, 2006), indicando minima
oxidag&o e boa qualidade.

Os perdxidos sdo os primeiros compostos formados durante o processo
de degradacdo oxidativa dos Oleos. Dessa forma, a medida do nivel dessas
substancias reflete o estado oxidativo da amostra e, portanto, 0 seu estado de
conservacio (ARAUJO, 2004).

Em um estudo realizado por Oliveira (2015), avaliando indices de
peréxidos de Oleos brutos e refinados, obtidos a partir das silagens acidas
elaboradas com diferentes fracdes dos residuos observou que nos éleos brutos,
os valores médios dos indices de peroxidos foram menores para o tratamento
T2- 100% de cabecas e apés o refino a variacdo foi de 1,42 meqg/kg a 2,08

meq/Kkg.
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O 6leo de pescado refinado para consumo humano, para ser considerado
de boa qualidade ndo deve apresentar valor de indice de peroxido superior a 10
meg/kg 6leo (BORAN, KARACAM e BORAN, 2006).

Pravinkumar et al. (2015), em um estudo com extracdo agquosa de 6leo
de sardinha utilizando 0 mesmo método do presente estudo, obteve o indice de
peréxido de 2,78 mEq/kg para 6leo bruto e 2,94 mEq/Kg para o 6leo refinado,
respectivamente.

O indice de saponificacdo, por sua vez, pode estabelecer o grau de
deterioracéo e a estabilidade do 6leo. Em outras palavras, quanto maior o indice
de saponificacdo, menor o peso molecular dos acidos graxos presentes. Em
média, os indices de saponificacdo dos 6leos brutos (208,99 mg KOH/g) foram
superiores aqueles encontrados para os 6leos refinados (145,81 mg KOH/qg).
Para diferentes 6leos vegetais comestiveis, a ANVISA (1999) estabelece limites
especificos desse indice. Por exemplo, para o 6leo de milho estéa entre 187 — 195.
Tomando como base esse exemplo, nota-se, portanto, elevada propor¢do de
acidos graxos de baixo peso molecular nos 6leos brutos e, em contrapartida,
elevada proporcdo de &cidos graxos de alto peso molecular nos 6leos refinados.

Segura (2012), em visceras de peixes de agua doce, extraiu e
caracterizou 6leos e obtendo resultados para os indices de saponificacdo de
226,49 mgKOH.g-1 para a truta arco-iris; para o pacu foi 237,80 mgKOH.g-1 e

para o curimbat foi de 234,23 mgKOH.g-1.
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Em um estudo realizado por Carmo (2009), utilizando o mesmo tipo de
matéria-prima do presente estudo para extracdo de dleo, obteve resultados que
variaram entre 164,50 a 168,89 mgKOH/g de saponificacdo.

Pravinkumar et al. (2015), obteve indices de saponificacdo de OGleo
extraido de sardinha de 211,9 mg KOH/g para 6leo bruto e 213,42 mg KOH/g
para Oleo refinado do que a anterior, valores bem préximos aos obtidos no
presente estudo.

Quanto ao indice de acidez em &cido oleico, o comportamento foi
bastante peculiar. Para os 6leos extraidos a 40 e 50° C, observou-se que, apds o
refino, valores médios superiores (P<0,01) para esse indice, porém ainda
inferiores aos 3%, considerados como limite maximo (BRASIL, 1997). Quanto a
temperatura de extracdo a 60° C, a diferenca entre os valores médios para 6leo
bruto e refinado foi muito grande, indicando mais uma vez que o processo de
refino, para o 6leo submetido a essa condicdo de extracdo, resulta em um 6leo de
melhor qualidade, pois quanto maior o indice de acidez, maior a presenca de
acidos graxos livres e consequentemente, maior o grau de decomposi¢do dos
lipidios, pois a acidez alta indica a a¢do de reacdes hidroliticas (MORETTO e
FETT, 1998)

A evolucdo dos niveis de acidos graxos livres é favoravel ja que o

processo de refinamento procura a reducdo da acidez (SEGURA, 2012).
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Oliveira (2015), ao extrair 6leo de tildpia nil6tica a partir de silagens
acidas obtidas com o aproveitamento de diferentes tipos de residuos obteve
resultados para o 6leo extraido com o uso de 100% cabecas, variando de 2,09 a
2,57 % para Gleo bruto e 0,41 a 0,56% para 6leo refinado.

Martins (2012), ao extrair o 6leo de visceras de corvina obteve um
indice de acidez de 0,19 mgKOH/g, resultado inferior ao do presente estudo,
podendo ser justificado pela diferenca nas espécie que deu origem ao residuo.

Com relagdo ao indice de iodo, os valores médios obtidos para 6leo
bruto e refinado foram de 135,96 g 1/100g e 179,17 g 1/100g, respectivamente,
indicando que o processo de refino removeu grande quantidade dos &cidos
graxos livres e impurezas, concentrando o percentual de &cidos graxos
insaturados que fazem parte do Gleo.

Os 6leos refinados de peixe apresentaram indices de iodo semelhantes
ao encontrado na literatura, Barlow e Yong (1996) que reportam valores de 155
mgl2/100g, sugerindo essa maior concentracdo de &cidos graxos polinsaturados.

Pravinkumar et al. (2015), relatou que nas analises do 6leo obtido em
seu estudo o valor de iodo no 6leo refinado reduziu de 223 mgl2/100g para 192
mgl2/100g o que pode indicar poucas das ligacBes duplas no 6leo saturado,
valores esses superiores aos obtidos pelo presente estudo.

Em termos gerais, 0s indices encontrados indicam que os Oleos

produzidos apresentaram boa qualidade, dentro dos limites aceitiveis pela
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legislagdo, com minima oxidacdo e com baixa propor¢do de &cidos graxos de
baixo peso molecular, possivelmente devido ao processo de extracdo e refino
terem sido adequados, independente da temperatura de extragdo empregada.

O dleo de peixe, por conter alto nivel de acidos graxos polinsaturados,
pode tornar-se instavel a deterioracdo oxidativa a uma velocidade variavel,
dependendo fortemente das condicGes de extracdo e das quantidades detectadas
no perfil de &cidos graxos (FUENTES, 2011).

Em geral, o 6leo de peixe estd ligado a matriz proteica. Conforme
relatado por Rubio-Rodriguez et al. (2010), o método de extracdo aquosa é
apropriado quando se utiliza subprodutos de peixe com alto teor de 6leo como o
uso de cabecas de tilapia do presente estudo.

Rubio-Rodriguez et al. (2010) relataram que o 6leo de peixe obtido por
extracdo aquosa € menos exposto a condicbes de oxidacdo do que o 6leo
extraido por outros métodos podendo obter um 6éleo de alta qualidade
proveniente de subprodutos utilizando temperaturas moderadas como por
exemplo, as temperaturas empregadas no presente estudo.

Os teores de acidos graxos (AG), saturados e insaturados, dos Gleos de
tilapia analisados foram expressos em g/100g (Tabela 3). De um modo geral os
valores encontrados apresentaram quantidades consideraveis de acidos graxos

(sobretudo poli-insaturados), com o emprego de diferentes temperaturas,
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corroborando os valores médios encontrados para o indice de iodo apresentados

previamente.

Tabela 3 Perfil de acidos graxos dos dleos de cabeca de tilapia extraidos com o
emprego de diferentes temperaturas

Acidos Graxos (AG) Temperaturas de extragéo

(9/100g) 40°C 50°C 60°C
AG Saturados Ob Or Ob or Ob Oor
C14:0 Miristico 2,69 302 257 299 310 3,00
C15:0 Pentadecilico 0,14 1,00 0,23 099 022 078
C16:0 Palmitico 20,79 198 1979 2,10 17,74 20
18:0 Esteérico 6,13 855 5,98 890 7,70 8,66
C20:0 Araquidico 1,00 086 148 080 1,24 088

C21:0 Heneicosanbico 1,46 0,68 2,07 0,62 1,96 0,64
C22:0 Behénico 0,22 0,60 0,38 0,60 0,42 0,58

>'AG Saturados 32,43 17,09 32,50 17,40 32,38 16,92
AG monoinsaturados

Ci16:1 5,36 3,90 7,40 3,90 6,14 3,79
C22:1n-9 0,22 0,19 0,21 0,19 0,22 0,20
C23:1n-9 0,23 0,11 0,27 0,12 0,35 0,12

> AG monoinsaturados 5,81 4,19 7,88 421 6,71 411
AG Poli-insaturados

C18:2n-6 16,51 6,82 16,87 6,76 17,81 7,94
C18:3n-3 2,73 1,36 2,70 1,35 2,63 1,31
C20:2 0,49 0,05 0,48 0,06 043 0,08
C20:3n-3 0,77 0,28 0,98 0,29 0,554 0,24
C20:4 n-6 Araquiddnico 1,58 0,59 1,26 0,52 1,95 0,59
C20:5 n-3 EPA 0,66 0,15 0,74 0,14 0,69 0,14
C22:6 n-3DHA 0,76 0,26 0,72 0,22 0,77 0,23
C23:n6 0,55 0,55 0,70 0,70 0,65 0,45
Y AG Poli-insaturados 24,056 10,06 24,46 10,03 2556 10,99
C18:1n-9c 3517 351 39,44 319 3844 3,18
C 18:1 n-9t 2,99 @3 311 @32 243 02193

Valores médios. Ob = Oleo bruto; Or = Oleo refinado. EPA=Eicosapentaendico,
DHA=Docosahexaendico
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O écido graxo alfa-linolénico e os poliinsaturados estdo presentes em
alimentos de origem animal, como peixes, sendo as suas quantidades muito
dependentes da dieta a que esses animais foram submetidos (SIMOPOULOQOS,
2004). Nessa caracterizacao ficou evidente uma quantidade levemente maior de
acidos graxos poli-insaturados da série 6mega-6, provavelmente resultante do
perfil lipidico das ragdes consumidas pelos peixes que originaram esse residuo.

Essa caracterizagdo mostrou também, diminui¢Ges nas quantidades de
acidos graxos durante o processo de refino o que era esperado, pois no 6leo
refinado as quantidades de &cidos graxos estdo menos concentradas. Os acidos
graxos 6mega-3 (C18:3 n-3) e dmega-6 (C18:2 n-6) foram melhor preservados
apos o processo de refino a temperatura de 60°C, o que mostra que temperaturas
mais baixas de extracdo podem ndo ser tdo efetivas quanto a preservacdo da
quantidade de &cidos graxos presentes no 6leo obtido, sendo encontrados os
seguintes valores para C18:3 n-3 (6leo bruto 2,63 e 1,31 refinado) e para C18:2
n-6 (17,8 6leo bruto e dleo refinado7,94).

Pesquisas indicam que os acidos graxos pertencentes a familia 6mega-3,
particularmente o EPA, interferem na producéo de prostaglandina trombdtica e
tromboxano transformados em prostaglandinas antitrombdticas ja o &cido graxo
DHA ¢ o maior constituinte da por¢éo fosfolipidica das células receptoras e esta

presente na retina, no cérebro humano e segundo Albertos et al., (2018) a
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presenca desses &cidos graxos indica uma melhor qualidade nutricional do
produto.

Desta forma, considerando todos os métodos de extragdo de 6leo bruto
empregados, bem como a qualidade dos Oleos obtidos, pode-se inferir que,
apesar do rendimento em oOleo ter sido um pouco inferior, a0 se empregar a
temperatura de extracdo de 60° C, nenhuma alteracdo negativa da qualidade foi
observada, além desse processo resultar em um menor indice de acidez e em
uma melhor preservacdo dos acidos graxos poli-insaturados de cadeia longa das

séries 6mega-3 e 6mega-6 no 6leo refinado.

4. Concluséo

Conclui-se que o emprego de diferentes temperaturas para a extracdo do
6leo de cabecas de tilapias niléticas foi efetivo, sendo que a avaliacdo da
qualidade dos 6leos bruto e refinado demonstrou que a temperatura de 60°C
propiciou um Oleo de melhor qualidade, principalmente pelo indice de acidez

apresentado e pelas quantidades de acidos graxos.
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RESUMO

A industria pesqueira colabora para o fornecimento de uma vasta variedade de
produtos e subprodutos para 0 consumo, onde 0 peixe € o principal componente
representando quase 17% do consumo de proteina no mundo. Dentre os
peixes a til&pia (Oreochromis niloticus) tem sido submetida a varios estudos de
aproveitamento, principalmente objetivando aumentar seu consumo. Uma das
utilizacBes mais promissoras para esta parte do residuo, especificamente, é a
obtencdo do Gleo de peixe ser composto por uma variedade de acidos graxos
(saturados, mono e poli-insaturados) contendo 0s mesmos tipos de acidos graxos
que outros Oleos e gorduras, os quais se diferem apenas em relagdo ao seu
contetido de acidos graxos poli-insaturados de cadeia longa. As reacGes de
oxidacdo ocorrem por formacdo de radicais livres e se caracterizam por um
periodo de inducdo, seguido por uma absorcdo acelerada de oxigénio, e
terminam com a produgdo de peroxidos, ranco, odor e outros produtos de
polimerizacdo. O objetivo do presente estudo foi avaliar o comportamento do
6leo refinado proveniente de cabecas de tilapia nil6tica durante 180 dias de
armazenamento em diferentes embalagens (escura e transparente) por meio de
analises microbioldgicas, fisico-quimicas e fisicas. Conclui-se que o0
comportamento do 6leo refinado durante os 180 dias de armazenamento
apresentou uma melhor qualidade quando armazenado em embalagem
escura.

Palavras-chave: Oxidag&o. Oleo refinado. Embalagem.
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1 Introducdo

A indUstria pesqueira colabora para o fornecimento de uma vasta
variedade de produtos e subprodutos para 0 consumo, onde o peixe é 0
principal componente (GONCALVES, 2011), representando quase 17%
do consumo de proteina no mundo (SOFIA, 2014).

Esta fonte proteica tem sido muito valorizada devido aos inUmeros
beneficios que proporciona a salde, visto que seus nutrientes apresentam
elevada importancia fisiol6gica, metabdlica e nutricional (GODOQY et al.,
2010; OGAWA e MAIA, 1999).

Em resumo destaca-se pela quantidade e qualidade de suas proteinas que
contém todos 0s aminoacidos essenciais, pela presenca de vitaminas e minerais
e, sobretudo por ser fonte consideravel de acidos graxos essenciais, da familia
omega-3. Estudos apontam que o consumo desses lipideos auxilia na reducao do
risco das doencas cardiovasculares e estd associado a fun¢Bes importantes nas
fases iniciais do desenvolvimento humano (SARTORI e AMANCIO, 2012).

Dentre os peixes a tilapia (Oreochromis niloticus) tem sido submetida a
varios estudos de aproveitamento, principalmente objetivando aumentar seu
consumo. Na obtencéo do filé, que é o principal produto para a comercializagao,

grandes quantidades de residuos sdo produzidas e como o rendimento em filé é
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considerado baixo (30 a 35%), a porcentagem de residuo gerado fica em torno
de 65% (GARDUNO-LUGO et al., 2003).

Um atributo importante do residuo gerado pela filetagem de tildpias , as
cabecas correspondem a 14 a 18%. Uma das utilizacBes mais promissoras para
esta parte do residuo, especificamente, é a obtencdo do dleo de peixe por ser
composto por uma variedade de acidos graxos (saturados, mono e poli-
insaturados) (FELTES et al., 2010), alto teor de vitaminas, em especial a
vitamina A (LANDS, 2005). De acordo com o Regulamento da Inspecdo
Industrial e Sanitaria de Produtos de Origem Animal — (BRASIL, 2017),
entende-se por "6leo de pescado" o subproduto liquido obtido pelo tratamento de
matérias-primas pela coccao a vapor, separado por decantagcdo ou centrifugacdo
e filtragdo. Permite-se também, o tratamento por simples prensagem e
decantacdo, ou por qualquer outro processo adequado.

Os principais &cidos graxos desta classe sdo o eicosapentaenoico (EPA)
e docosaexaenoico (DHA), responsavel por até 26% dos acidos graxos presentes
em Oleos de peixe. A utilizacao de acidos graxos da série ®-3 apresenta grande
influéncia no metabolismo dos triacilglicerdis, nos niveis de colesterol LDL,
além da interferéncia na agregacdo plaquetaria reduzindo o risco de doencas
cardiovasculares (GRUNDY, 1994; STANSBY, 1990).

Dado o nivel de insaturacdo dos seus acidos graxos, os 6leos de peixes

sd80 muito susceptiveis a processos oxidativos, que comprometem a integridade
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das duplas ligacOes, a concentracao e a funcionalidade dos acidos graxos EPA e
DHA, além de colocarem em risco a saude humana (SHAHIDI, 1998). Para
evitar os processos peroxidativos, a embalagem utilizada deve apresentar boa
barreira ao oxigénio, a umidade e as radiacBes luminosas. Quanto mais
insaturacdes possuirem os lipidios, maior devera ser a protegdo da embalagem,
preservando a saude do consumidor (COUTINHO, 2003).

As reagdes de oxidagdo ocorrem por formacdo de radicais livres e se
caracterizam por um periodo de indugéo, seguido por uma absorcao acelerada de
oxigénio, e terminam com a producdo de peroxidos, rango, odor e outros
produtos de polimerizagdo (BOBBIO e BOBBIO, 1992).

Desse modo o0 objetivo do presente estudo foi avaliar as caracteristicas
quimicas do 6leo refinado proveniente de cabegas de tilapia nilotica durante 180
dias de armazenamento em diferentes embalagens (escura e transparente) por

meio de analises microbioldgicas, fisico-quimicas e fisicas.

2 Material e Métodos

O presente estudo foi realizado na Universidade Federal de Lavras
(UFLA) localizada no Municipio de Lavras — MG. Foram utilizadas as estruturas
e equipamentos do Laboratério Central de Analises, da Planta Piloto de
Processamento de Pescado, Laboratério de Refrigeracdo, todos do Departamento

de Ciéncia dos Alimentos (DCA) e também as estruturas e cromatografo no
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Departamento de Quimica (DQI). Os ensaios microbioldgicos foram conduzidos
no Laboratério de Microbiologia da Universidade José do Rosario Vellano

(UNIFENAS), localizada no municipio de Alfenas, MG.

2.1 Matéria-prima

A matéria-prima (residuos) utilizada foi composta por residuos da
filetagem de tilapias do Nilo (Oreochromis niloticus) (cabeca), fornecidos pela
Piscicultura Cristalina, localizada na cidade Fartura, Sdo Paulo. Os residuos
foram congelados separadamente, embalados a vacuo no local e transportados
por caminhdo frigorifico até a Planta Piloto de Processamento de Pescado onde

foram mantidos em freezer.

2.2 Preparacgdo da matéria-prima para a extragao do 6leo

Ao iniciar o trabalho, os residuos foram lavados em &gua tratada e em
seguida moidos em moedor elétrico de carne modelo C.A.F. 101. A massa obtida
adicionou-se 0,01%p/p de BHT/kg (Oliveira, 2015) e armazenadas em freezer
(-18°C)
2.3 Extracao e obtencdo do 6leo bruto

Para cada extracdo foram descongeladas, overnight sob refrigeragéo,
porcbes que totalizavam 1 kg de massa de cabeca moida. Ap6s o

descongelamento, a massa foi cozida em banho-maria a temperatura de 60 °C
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durante 60 min. Ao fim do cozimento, essa massa foi transferida para tubos
Falcon e centrifugada por 20 min a 10000 rpm. O Gleo sobrenadante foi pipetado

e congelado para posteriores etapas de refino.

2.4 Processo de refino do 6leo bruto
O processo de refino do 6leo bruto, obtido a partir de cabecas de tilapia,
foi executado por meio da metodologia adaptada de Morais et al. (2001) para

6leo de pescado.

2.4.1 Degomagem do 6leo bruto

O processo de degomagem visa a remocao, eliminacao e inativacdo de
fosfolipidios (também chamados de fosfatidios), proteinas e substancias
coloidais do éleo bruto, além da eliminacdo de outras impurezas, como sabdes e
fons metalicos. Estes componentes devem ser removidos para evitar sua
precipitacdo durante a estocagem do 6leo. Sendo assim, o 6leo foi colocado em
um béquer e levado para o agitador magnético. Com o auxilio de uma bailarina
permaneceu sob agitacdo constante até que atingisse uma temperatura de 70 °C

por 30 min.
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2.4.2 Etapa de Lavagem

Ao estabilizar a temperatura da etapa de degomagem, foram adicionados
3% de agua destilada a 70 °C continuando sob agitacdo por 30 min. Ao final
desse periodo, e ap0s a mistura atingir a temperatura ambiente, foi transferida
para tubos Falcon e centrifugada a 10000 rpm por 5 min para a separacao da fase
aquosa. O dleo sobrenadante foi pipetado e transferido para um béquer para a
proxima fase. Por fim, o indice de acidez foi mensurado e a partir do resultado
desta andlise, constatou-se que a etapa de neutralizacdo ndo era necessaria, pois
0 produto obtido apresentou indice de acidez minimo (< 3 %) de acordo com

Brasil (1997).

2.4.3 Clarificagéo

O 6bleo obtido na fase de lavagem foi aquecido novamente até que
atingisse a temperatura de 80 °C, em seguida foram adicionados 2 g argilae 0,2
g de carvao ativado para cada 100 g de 6leo. Com o auxilio de uma bailarina, a
mistura permaneceu sob agitacdo por 30 min. Apos esse periodo foi realizada a

filtracdo com o uso de papel filtro quantitativo.
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2.4.4 Secagem
Apo0s a etapa de clarificacdo o 6leo ja refinado permaneceu em estufa a
40 °C overnight para a secagem de possiveis particulas aquosas que possam nao

ter sido eliminadas nas fases anteriores.

2.5 Embalagem e conservacgéo do 6leo

O Oleo extraido e refinado foi armazenado em frascos plasticos,
transparentes e escuros, acondicionados em BOD com temperatura controlada
entre 22 e 24 °C com fotoperiodo de 12 h. Os efeitos do tipo de embalagem e do

tempo de armazenamento foram avaliados a cada 30 dias totalizando 180 dias.

2.6 Analise microbioldgica

Foram retiradas assepticamente uma amostra de Oleo de cada
embalagem em todos os periodos de armazenamento (0, 30, 60, 90, 120, 150 e
180 dias) para a determinagdo da contagem total de bolores e leveduras e da

contagem de coliformes (35 °C e 45 °C).
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2.7 Andlises fisico-quimicas dos 6leos
2.7.1 Indice de acidez

Definido pela quantidade de alcali, expressa em miligramas de KOH por
g de amostra que é necessario para atingir o ponto de viragem da titulacdo da
amostra. Este ponto informa o quanto ha de &cidos graxos livres, provenientes de
triacilglicerois hidrolisados na amostra original (Cunha, Crexi e Pinto, 2009).
Para a analise, 2 g de amostra foram pesadas em frasco Erlenmeyer e diluidas
com 25 mL de solugdo hexano-alcool na proporcdo de 2:1. Duas gotas do
indicador fenolftaleina foram adicionadas a mistura, que foi titulada com
solucéo de hidroxido de sédio 0,1 M até o aparecimento da coloracdo résea, a
qual deveria persistir por 30 segundos (AOCS, 1998). Um ensaio em branco foi
realizado nas mesmas condi¢fes. O indice de acidez foi determinado pela
Equacéo 2:

IA (mg KOH/g)zv M*F 756,11 (2)
m

Onde IA € o indice de acidez, V é o volume (mL) gasto de NaOH 0,1 M
na titulacdo da amostra, M é a molaridade de NAOH 0,1 M, F é o fator de
correcéo da solucéo de hidroxido de sodio 0,1 M e m é a massa (g) da amostra

(6leo de cabega de tilapia do Nilo).
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2.7.2 Indice de saponificacio

O indice de saponificagdo esta relacionado a quantidade relativa de &cidos
graxos de alto e baixo peso molecular. Para a realizacdo da andlise 0,8 g de
amostra foi pesada em um baldo de fundo redondo, onde foram adicionados 10
mL de solugdo alcoodlica de hidroxido de potassio 0,5 M. O baldo foi adaptado
ao condensador de refluxo e colocado no banho-maria em ebulicdo por 60 min.
Ao final desse periodo foram adicionadas 2 gotas de indicador fenolftaleina e a
titulacdo foi feita com &cido cloridrico 0,5 M até que a cor rosada desaparecesse.
Um branco foi realizado nas mesmas condi¢cGes. No célculo do indice de
saponificacdo foi utilizada a Equagéo 3:

56,1*M o, *(volume,,., —Vvolume, )

IS (mg KOH /g) = A (3)

amostra

2.7.3 Indice de peréxido

O indice de perdxido expressa, em miliequivalentes de oxigénio ativo, a
quantidade de peréxido em 1000 g de amostra. Para analise foram pesadas 1,5 g
de amostra, adicionados 6 mL de 4cido acético e 4 mL de cloroférmio
permanecendo sobre agitagdo até a dissolugdo da amostra. Em seguida foi
adicionado 0,5 mL de solugdo saturada de iodeto de potassio recém-preparado.
Agitou-se rapidamente e a mistura permaneceu em repouso por 1 minuto ao

abrigo da luz. Adicionou-se 10 mL de agua e 0,5 mL de solugcdo de amido 1%
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(previamente solubilizado em agua quente). A titulacdo foi feita com tiossulfato
de sodio 0,005 M até a completa descoloracdo da cor escura. Um ensaio em

branco foi feito na mesma condicéo. Para os calculos foi utilizada a Equagéo 4:

Nas,0, - (volume —volume,,,.,) *1000

amostra

M
IP (meq O, / kg) = (4)

massa

amostra

2.7.4 Oxidacdo lipidica
Para a analise de oxidacdo lipidica foi utilizada a determinagdo de
TBARS (substancias reativas ao acido tiobarbitirico), conforme metodologia

descrita por Tarladgis et al. (1960) com algumas modificacdes.

2.7.5 Perfil de &cidos graxos

Os éacidos graxos foram extraidos de acordo com a metodologia de
Folch, Lee e Sloane-Stanley (1957) e metilados segundo Metcalfe, Schmitz e
Pelka (1966). A analise cromatografica foi realizada em cromatégrafo a gas
(Shimadzu), com detector de ionizacdo de chama (FID) e coluna capilar modelo
DB-FFAP Megabore, com fase estacionéria: nitrotereftdlico modificado por

polietilenoglicol.
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2.8 Andlises fisicas
2.8.1. Densidade

Um baldo volumétrico de 10 mL foi pesado vazio e, em seguida,
completado com o éleo. Apoés a afericdo do volume, o baldo foi pesado cheio.
Para o célculo da densidade (p), expressa em gramas por centimetro cubico

(g/cm3), usou-se a seguinte Equagéo 1:

MaSSa4150 cheio — MaSSBhai50 vazio
volume, s,

p (g/cmd) = (1)

2.8.2. Rendimento

A determinacdo do teor/rendimento de Oleo refinado foi feita por
diferenca de massa, entre o peso da amostra inicial (massa obtida apos a
moagem das cabecas) e 0 peso apoés a etapa final do refino (fragdo liquida). Para
expressar o resultado, os dados foram transformados em percentagem, em

relacdo ao peso inicial da matéria-prima.

2.8.3. Determinacédo da cor

A determinacg&o da cor, foi realizada segundo James e Berry (1997), em
colorimetro CM-5 Konica Minolta (reflectancia, 30mm SCI — brilho incluido),
operando no sistema CIE (Comission Internationate de L'Eclairage), para medir

0s parametros L*, a* e b*. Para o célculo do &ngulo Hue os valores a* e b*
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foram convertidos conforme a Equagdo: H, = tan™ (b*/a*) e o calculo da

saturacdo (Croma C) conforme a Equacéo CromaC = \(a*)* + (b*).

2.8.4. Comportamento reolégico

O teste reologico foi realizado na temperatura de 25 °C usando o
redmetro HAAKE Rheostress 6000 (ThermoScientific, Karlsruhe, Alemanha),
equipado com banho termostatico HAAKE A10 (ThermoScientific) e um
sistema de controle de temperatura universal HAAKE UTM Controller
(ThermoScientific). Um conjunto de sensores de geometria de cilindricos
concéntricos (copo CCB25 DIN e rotor CC25 DIN Ti) com um gap de 5,3 mm e
um volume de 16.1 mL para cada amostra foram utilizados.

Para quebrar a tixotropia, eliminando a influéncia do tempo no
comportamento do escoamento dos dleos de tilapia, cada amostra foi submetida
a uma rampa continua de taxa de deformag&o na faixa de 0 a 300 s, durante 2
minutos para a curva ascendente e 2 minutos para a curva descendente. ApOs
este procedimento, gerou-se a curva de fluxo, para a caracterizagdo reologica de
cada amostra, por meio da aplicagdo de uma curva de escoamento variando-se a
taxa de deformacédo de 0 a 300 s™ por 3 minutos. Os modelos Lei de Newton
(Eq. 5), Lei da Poténcia (Eq. 6) e Herschell-Buckley (Eq. 7) foram ajustados aos

dados experimentais das curvas de fluxo.
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o=puy (5)
o=Ky" (6)
o=0,+Ky" (7)

Onde ¢ é a tensdo de cisalhamento (Pa), u € a viscosidade Newtoniana
(Pa-s), y é ataxa de deformagéo (s™), K é o indice de consisténcia (Pa-s"), n é o

indice de comportamento de fluxo (adimensional), e € a tensdo inicial (Pa).

2.9 Analise estatistica

Os resultados obtidos foram avaliados por analise de variancia
(ANOVA) e teste de média (Tukey, P < 0,05) para os diferentes tratamentos, e
por analise de variancia (ANOVA) seguida de regressdo em casos significativos
(P < 0,05) para os diferentes tempos, utilizando o pacote estatistico Statistical
Analysis System (SAS University Edition, Cary, USA, 2016). A Andlise de
Componentes Principais (PCA) foi aplicada ao conjunto de dados referentes ao
perfil de &cidos graxos, a fim de facilitar a visualizacdo dos dados. Os dados
foram dispostos em uma matriz de i linhas (3 tratamentos) e j colunas (28 acidos
graxos). Os dados foram padronizados (matriz de correlagdo) e submetidos a
PCA por meio do software Sensomaker versdo 1.8 (Pinheiro, Nunes e Vietoris,
2013). Os modelos foram ajustados aos dados experimentais das curvas de fluxo

por meio do programa estatistico SAS University (2016) e os graficos foram
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plotados usando o programa SigmaPlot 11.0 (Systat Software Inc., Califérnia,

EUA, 2008).

3 Resultados e Discussao
3.1 Analises microbioldgicas

Nas analises microbioldgicas, para a detec¢do de bolores, leveduras e
coliformes (35 °C e 45 °C), ndo foi verificada a presenca destes para todos os

tratamentos analisados em todos os tempos de armazenamento (Tabela 1).

Tabela 1
Anélises microbioldgicas do 6leo obtido de cabecas de tilapia acondicionados
em diferentes embalagens ao longo do periodo de armazenamento.
Tempo de armazenamento
0-30-60-90-120- 150 - 180 (dias)
Bolores e Leveduras  Coliformes 35°C  Coliformes 45°C

Tratatamento

(UFC/g) (NMP/qg) (NMP/qg)
F - <3 <3
Fe - <3 <3

Ft = frasco transparente, Fe = frasco escuro, (-) = Auséncia.

O regulamento técnico sobre padr6es microbioldgicos de produtos a
base de pescado de acordo com a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitéaria
(ANVISA), por meio da Resolugdo - RDC n° 12, de 2 de janeiro de 2001, para
Coliformes 35 °C e 45 °C é de no maximo 103 NMP/g (ANVISA, 2001). A
Legislacdo Brasileira ndo especifica nem cita limites de tolerancia, detecgéo e

quantificacdo de fungos filamentosos e leveduras. Aguiar e Goulart (2014), ao
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analisarem microbiologicamente a producdo de 6leo, proveniente de residuos de
escamas e de couro da regido do Araguaia, obtiveram resultados negativos para
coliformes a 35 °C e 45 °C. Quanto aos bolores e leveduras, foi observado um
crescimento de 1,58 x 10° UFC/g na amostra acondicionada a 24°C por 5 dias.
Os resultados encontrados no presente trabalho demonstram que durante
todo o processo, desde a recepcdo da matéria prima, obtengdo e refino do 6leo
bem como durante o periodo de armazenamento, a qualidade microbioldgica foi
preservada demonstrando que em condi¢fes de armazenamento adequadas com
controle de temperatura e condi¢des higiénicas satisfatorias, o produto obtido

torna-se seguro e livre de contaminacdes.

3.2 Analises fisico-quimicas e quimicas

Na Tabela 2 encontram-se os resultados das analises fisico-quimica
(densidade) e quimicas (indice de acidez, indice de saponificacdo, indice de
peroxido e oxidacao lipidica) dos 6leos de tilapia em diferentes frascos e tempo
de armazenamento. Com base nos resultados foi constatada a influéncia  (p <
0,05) do tempo de armazenamento sobre a densidade, indice de peroxido e
oxidacdo lipidica das amostras. Em relacdo ao indice de acidez tanto a
embalagem como o tempo de armazenamento apresentaram efeito (p < 0,05)

sobre as amostras analisadas. JA o indice de saponificacdo ndo apresentou
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diferenca estatistica em seus valores (p > 0,05) ao longo do armazenamento e em

relacdo ao tipo de frasco usado para o acondicionamento do 6leo refinado.



Tabela 2
Caracterizacao fisico-quimica dos 6leos de tilapia em diferentes frascos e tempos de armazenamento.
Tempo de armazenamento (dias)

Analises Tratamentos 0 30 50 90 120 150 180 P>F
- 08377° 00102 09105 09273 09204 00207 09272 o0

Densidade t (+0,016) (+0,023) (+0,018) (£0,032) (+0,018) (0,012) (+0,022) -

(glcm?) - 08377 09130 0,9149° 0,9262° 0,9145° 09156° 09200° o0
e (+0,016) (+0,014) (+0,036) (+0,021) (+0,038) (+0,027) (+0,010)

i dice de n 1263 1297  1331° 1202 1334 1393 1458° oo
Acidor (£0.003) (£0038) (£0,041) (£0,006) (£0,008) (:0,111) (:0010)
%) . 1263 1206 1314° 1228 1299 L1158  1097° o

e (+0,003) (+0,035) (£0,011) (+0,025) (+0,006) (£0,076) (+0,120)
fndice de - 54,646° 64,626" 78861 47,086 52,885 51229 56897 . ..

Saponific t (£1,022) (£2,673) (+3,324) (£3,470) (+2,902) (+1,806) (20,776) -
acdo (mg - 54,646° 64,208" 60608" 44525 51601 48189° 54781° ...
KOH/g) e (+1,022) ($2,431) (21,501) (+3271) (£2,482) (£2,928) (+1,107) =

- - 0618 0830° 1249 2059° 2992  3587° 6,050° oo

Indice de t (£0,230) (£0,278) (#0,428) (#0,274) (+0,474) (+0,436) (0,363) '

(n':eeqr/?(’s)do - 0618' 0745' 0903 1598 2924° 354"  5720° .

e (+0,230) (+0,070) (+0,267) (£0,276) (+0,153) (+0,377) (£0,430) -

Oxidacio - 0063" 1089 1948" 2451° 28327 2958 3607 oo

Lipidica t (£0021) (£0.065) (£0179) (0,079) (+0,031) (+0016) (:0021)
(mg MDAKg) ‘. 0063 0868  1,392°  1,827° 2,097 2422 2.909° (0.

(x0,021) (+0,034) (+0,043) (£0,138) (+0,032) (£0,084) (£0,049)
Valores médios + desvio padrao (n = 5). Médias seguidas de mesma letra mintscula na coluna ndo diferem entre si pelo teste Tukey
(P >0,05). "Significativo (P < 0,05) na linha. F, = Frasco transparente e F, = Frasco escuro.

PAS
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A densidade do 6leo de tildpia do Nilo aumentou em relagdo ao periodo
de armazenamento. Em geral, os valores variaram de 0,8377 a 0,9272 g/cm? para
0 6leo acondicionado em frasco transparente e de 0,8377 a 0,9200 g/cm? para o
6leo acondicionado em frasco escuro. Menegazzo, Petunuci e Fonseca (2014),
em pesquisa com 6leos provenientes de residuos de tilapia do Nilo, afirmaram
que estes valores sdo caracteristicos de dleos. Os modelos de regressdo ajustados
com os respectivos coeficientes de determinacgdo (R?), para os resultados desta

variavel em relagdo ao tempo de armazenamento, encontram-se na Figura 1.

10,00 5 Y = 7E-07x3-0,0002x?+ 0,0253x + 8,4166 « Ft ®m Fe
R2=10,9474 Ft Fe
y = 8E-07x3- 0,0003x2+ 0,0275x+ 8,416

~ 9,50 - R2=10,9493
=
]
E
2 9,00
=
=
g
a 850

8,00 . . . . : :

0 30 60 90 120 150 180
Tempo de armazenamento (dias)
Figura 1 Densidade dos 6leos de tilapia ao longo do tempo de armazenamento. Fe=

Frasco transparente e F, = Frasco escuro.

O aumento nos valores de densidade, segundo Nunes (2013), esta
relacionado ao processo de oxidacéo lipidica dos acidos graxos. Com a evolugéo

das reacdes de degradacdo de um 6leo as quebras das ligacbes duplas originam
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moléculas mais saturadas, facilitando o agrupamento espacial, assim, a
guantidade de moléculas por unidade de volume aumenta na composicdo do
6leo, resultando no aumento da densidade (Damodaran, Parkin e Fennema,
2010).

A conservacdo do 6leo também é indicada pelo indice de acidez. Os
valores correspondentes para o indice de acidez demonstraram diferenca
significativa (p < 0,05) ao longo dos 180 dias de armazenamento e para 0S
diferentes frascos apds 150 dias (Tabela 2). Este indice esta relacionado com a
guantidade de hidréxido de potassio em miligramas necessarios para neutralizar
0s é&cidos graxos livres em um grama de amostra, e de acordo com o
Regulamento e Inspecdo Industrial e Sanitaria de produtos de Origem
(RIISPOA), o 6leo de pescado deve apresentar no maximo 3% de acidez de
acido oleico livre (BRASIL, 2017).

Neste sentido os valores encontrados para acidez no presente trabalho
variaram, em geral, de 1,3 a 1,5% de acido oleico, o que indica que as condicdes
experimentais (embalagem e ambiente) podem ter evitado a ocorréncia da
hidrélise dos triglicerideos. Menegazzo, Petunuci e Fonseca (2014),
determinaram valor de indice de acidez de 1,12% para 6leos provenientes de
residuos oriundos de tilapia do Nilo.

Santos el al. (2001) classificam os dleos em: Tipo | para valores de

indice de acidez abaixo de 1%; Tipo Il para indice de acidez de no maximo
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2,5%; e Tipo Il para indice de acidez acima de 2,5%. Desta forma, é possivel
classificar os 6leos refinados obtidos neste estudo em Tipo 1l (13<IA<
1,5%). Conforme descrito por Moretto e Fett (1998), estes indices estdo
diretamente ligados a qualidade e a natureza da matéria-prima, a qualidade da
gordura, ao tipo de processamento e a conservacao deste 6leo. Na Figura 2 estdo
representadas as curvas de variagao da acidez do 6leo refinado obtido em fungéo

do tempo de armazenamento.

2,00 ~ + Ft m Fe
y = 1E-07x3- 2E-05x2+ 0,001 7x + 1,2651 F F
R2=0,9501 t e
é 1,50 -
5 ./_—&—=‘:l<
— [ ]
2 1,00 -
)
= ]
8 y =-1E-05x-+ 0,0012x+ 1,2679
=§ 0‘50 i R2= 0.”82
0,00 T T . . : :

0 30 60 90 120 150 180
Tempo de armazenamento (dias)

Figura 2 indice de acidez dos 6leos de tilapia ao longo do tempo de armazenamento. F;
= Frasco transparente e F, = Frasco escuro.

Por meio da Figura 2 é possivel notar visualmente que o 6leo presente
em frasco transparente apresentou maiores valores de indice de acidez ap6s 150
dias de armazenamento, demonstrando uma menor protecdo ao produto ao longo

do tempo. De acordo com Cunha, Crexi e Pinto (2009), a decomposicdo dos
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glicerideos €é acelerada por aquecimento e pela luz, e a rancidez é quase sempre
acompanhada pela formacéo de acido graxo livre.

Em relacdo ao indice de saponificagdo, os teores encontrados
mantiveram-se entre 54 e 79 mg KOH/g, valores abaixo aos encontrados por
Campestre (2007) que determinaram indices entre 189 a 193 mg KOH/g para
6leo de peixe. Souza, Melo Filho e Barreto (2007), também encontraram valor
superior de indice de saponificacdo de 189,34 mg KOH/g em ¢leo de peixe por
extracdo a frio. Por ser um indicativo da qualidade do 6leo, os valores obtidos
guando comparados com outros estudos demonstram que possivelmente o grau
de deterioracdo e estabilidade do 6leo de tilapia ndo foi tdo prejudicado pela
embalagem e tempo de armazenamento. Em adi¢do, Menegazzo, Petunuci e
Fonseca (2014) afirmam que baixos indices de saponificacdo séo indicativos de
que o processo de refino do 6leo bruto foi realizado corretamente.

Os perdxidos sdo os primeiros compostos formados durante o processo
de degradacdo oxidativa dos dleos, assim, a medida do nivel dessas substancias
reflete o estado oxidativo da amostra e, portanto, 0 seu estado de conservacao
(Machado, Chaves e Antoniassi, 2006). Os indices de per6xido dos 6éleos
apresentaram aumento (p < 0,05), independentemente do frasco analisado, ao
longo do periodo de armazenamento. Os valores determinados variaram entre
0,618 e 6,050 meqg/kg de amostra, no entanto, o limite de peroxido referido por

EFSA (2010) é de 3 a 20 meg/kg de amostra. Em adicdo, estes valores
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encontram-se abaixo do nivel exigido para consumo humano de 8 meqg/kg de
amostra (Boran, Karagcam e Boran, 2006); superior aos indices relacionados aos
6leos obtidos por ensilagem (2,8 meqg/kg) ou extraidos da farinha de peixe (3,5
meg/kg) (Crexi, Souza e Pinto, 2009); e proximos ao valor encontrado por
Menegazzo, Petunuci e Fonseca (2014) que obtiveram o 5,60 meg/kg de 6leos
de residuos de tilapia.

A Figura 3 representa 0 comportamento do indice de perdxido ao longo

dos 180 dias de armazenamento.
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Figura 3 indice de peroxido dos 6leos de tilapia ao longo do tempo de armazenamento.
F: = Frasco transparente e F, = Frasco escuro.

Conforme descrito por Araujo (2015), na maioria das vezes as condi¢des
de armazenamento e a manipulacdo do produto durante o processamento podem
influenciar na sua qualidade, minimizando possiveis deterioracfes ou
aumentando a vida util do produto. Por serem produtos primarios da oxidacéo,
0s peroxidos se degradam facilmente dando origem a produtos secundarios
como cetonas, aldeidos, &lcoois entre outros. Portanto, um baixo indice de
peréxido ndo significa que realmente ha uma boa estabilidade oxidativa.

Durante o processo oxidativo ocorre a formacdo de malonaldeido.
Considerado como wuns dos principais produtos de decomposicdo dos
hidroperdxidos de acidos graxos poliinsaturados, pode ser quantificado pela

analise de TBARS, substancias reativas ao acido tiobarbitarico (St Angelo et al.,
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1996). Na Tabela 2 e Figura 4, verifica-se que o periodo de armazenamento

exerceu efeito (p < 0,05) sobre a oxidacao lipidica das amostras.

4,00 4 Y =-8E-05x2+0,032x+ 0,1564 + It B Fe
R*=0,9839 —F; —Fe
7 =-4E-05x2+ 0,0216x+0,1573

3,00

R*=0,9894 -

Oxidacdo lipidica (mg MDA/kg)
[
(=)
(=

0,00 ® . . . . . .
0 30 60 90 120 150 180

Tempo de armazenamento (dias)

Figura 4 Oxidacdo lipidica dos dleos de tilapia ao longo do tempo de armazenamento.
F: = Frasco transparente e F, = Frasco escuro.

A legislagdo vigente ndo indica um limite de oxidacdo lipidica avaliada
pelo indice de TBARS para produtos a base de pescado. No entanto, Aradjo
(2015) afirma que a oxidagdo € responsdvel por uma série de alteragdes que
proporcionam: perda do valor nutricional; rejeicdo do produto devido as
mudancgas nas suas caracteristicas sensoriais (surgimento de odor e sabor de
ranco); e, eventualmente, formagdo de compostos toxicos (aldeidos, cetonas,
alcool, acidos e hidrocarbonetos). As concentragGes de malonaldeido dos 6leos,
variaram entre 0,063 a 3,607 mg MDAV/kg (frasco transparente) e entre 0,063 a

2,909 mg MDAV/Kg (frasco escuro). Segundo Al-Kahtani et al. (1996), produtos
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derivados de pescado podem ser considerados inapropriados quando
apresentarem valores acima de 3 mg MDA/kg de amostra. Portanto, mesmo que
estatisticamente tenha sido considerado que ndo houve diferenca (p > 0,05) entre
o0s 0leos acondicionados nos diferentes fracos, é possivel afrmar que o frasco
escuro pode ser considerado mais apropriado para o armazenamento dos 6leos
de cabeca de tilapia.

Os teores de acidos graxos (AG), saturados e insaturados, dos Gleos de
tilapia analisados foram expressos em g/100g (Tabela 3). De modo geral, o0s
Oleos apresentaram quantidades consideraveis de acidos graxos ao longo do
periodo de armazenamento. Ao todo 28 acidos graxos foram identificados para o
6leo refinado. A exploracdo adicional do perfil de &cidos graxos foi realizada

pela PCA (Figura 5).
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Tabela 3
Perfil de acidos graxos dos Gleos de tilapia em diferentes frascos e tempos de
armazenamento.

Acidos Graxos (AG) Tempo de armazenamento (dias)

(9/100g) 0 F, 180 F. 180
C12:0 Laurico 0,078 (:0,012) 0,064 (+0,008) 0,064 (+0,003)
C14:0 Miristico 3530 (:0,071) 3,024 (x0,025) 3,074 (x0,042)
C14:1 Miristoléico 0,221 (£0,002) 0,189 (+0,002) 0,195 (+0,001)
C15:0 Pentadecilico 0,182 (£0,009) 0,175 (+0,003) 0,180 (+0,007)
C16:0 Palmitico 24,552 (£0,273) 24,155 (£0,170) 24,086 (+0,100)
C16:1 Palmitoléico 5537 (:0,061) 4,957 (£0,025) 5,033 (£0,026)
C17:0 Margarico 0,289 (£0,001) 0,267 (+0,011) 0,271 (+0,019)
C17:1 Margaroléico 0,251 (+0,002) - 0,229 (+0,009)
C18:0 Estedrico 6,000 (£0,021) 6,081 (0,005 5,917 (0,031)
C18:1n9t Oléico trans 0,509 (+0,007) 0,481 (£0,006) 0,459 (x0,013)
C18:1n9c Oléico cis 36,845 (+0,065) 37,104 (:0,015)  37,051(20,146)
C18:2n6¢ Linoléico cis 15215 (+0,055) 16,590 (£0,039) 16,748 (+0,019)
C18:3n3 g-Linolénico 0,851 (+0013) 0,969 (£0,051) 1,010 (x0,035)
C18:3n6 Y-Linolénico 0,037 (+0,024)  0,985(x0,022) 1,017 (x0,019)
C20:0 Araquidico 0,247 (£0,009) 0,239 (+0,001) 0,236 (+0,001)
C20:1 Gadoléico 1,628 (£0,010) 1,603 (+0,053) 1,628 (+0,066)
C20:2n6 Eicosadiendico 0,685 (£0,025) 0,739 (+0,039) 0,758 (+0,008)
(-20:303 Dihomo o~ 0,126 (£0,002) 0,119 (x0,007) 0,147 (+0,003)
inolénico
E?O:'%”G. Dihomo Y- 0,651 (+0,043) 0,658 (+0,001) 0,665 (+0,004)
inolénico
C20:4n6 Araquidonico 0,850 (+0,007) 0,794 (x0,019) 0,835 (x0,011)
C20:5n3 EPA 0,034 (+0018) 0,043 (x0,020) 0,033 (x0,013)
C21:0 Heneicosandico 0,033 (£0,009) 0,037 (+0,001) 0,035 (£0,010)
C22:0 Behénico 0,258 (:0,003) 0,237 (+0,003) 0,074 (+0,023)
C22:1n9 Ertcico 0,052 (£0,020) 0,053 (+0,001) 0,061 (+0,009)
C22:2n6 Docosadientico 0,020 (£0,002) 0,026 (+0,008) 0,026 (+0,006)
C22:6n3 DHA 0,341 (+0,020) 0,331 (x0,002) 0,350 (+0,007)

Valores médios + desvio padrdo (n = 2). EPA = Eicosapentaendico, DHA
Docosahexaenoico, F, = Frasco transparente e F, = Frasco escuro.
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Figura 5 Andlise de componentes principais (PCA) para o perfil de acidos graxos dos
6leos de tilapia em diferentes frascos e tempos de armazenamento. F, = Frasco
transparente e F, = Frasco escuro.

Dentre os acidos graxos encontrados, o &cido oleico cis (C18:1n9c) foi
majoritario com 36,845 a 37,104%, seguido do &acido palmitico (C16:0) com
24,086 a 24,086 e linoléico cis (C18:2n6c) com 15,215 a 16,748%. Em geral,
houve discreto decréscimo dos valores de acidos graxos apés 180 dias de
armazenamento. Em adicdo, o frasco escuro pode ser considerado como melhor
recipiente para a armazenagem dos 6leos, uma vez que por meio do PCA é

possivel constatar melhores resultados em comparacéao ao frasco transparente.
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Na Tabela 4 esta representado a composi¢do dos &cidos graxos dos 6leos
de tilapia refinados. Albertos et al. (2018) mencionaram que quanto maiores 0s
valores de AGMI (4cidos graxos monoinsaturados) e AGPI (&cidos graxos
poliinsaturados), melhor a qualidade do nutricional do produto. Segundo os
mesmos autores, 0s AG pertencentes a familia 6mega-3, como o &cido a-
linolénico (C18: 3n3) e, particularmente, o acido eicosapentaendico (EPA) e o
acido docosahexaentico (DHA), devem receber mais atencdo. Foi possivel
identificar o acido a-linolénico, o EPA e o DHA nés 6leos obtidos, mesmo que

em pequenas quantidades.

Tabela 4
Composicdo dos acidos graxos dos Oleos de tildpia em diferentes frascos e
tempos de armazenamento.

Acidos Graxos (AG) Tempo de armazenamento (dias)
(9/1009) 0 F: 180 F. 180
YAGS 35,362 34,361 34,022
Y AGMI 45,060 44,616 44,227
Y AGPI 19,710 21,254 21,589
YAGPI/ Y AGS 0,557 0,618 0,635
Yné6 18,358 19,792 20,049
Yn3 1,352 1,462 1,540
>n6/%Yn3 13,580 13,538 13,019
EPA + DHA 0,375 0,374 0,382
indice de Aterogenicidade (1A) 0,598 0,551 0,552
indice de Trombogenicidade (IT) 0,953 0,907 0,896

Y>AGS = Somatério dos &cidos graxos saturados, > AGMI = Somatério dos acidos
graxos monoinsaturados, > AGPI = Somatério dos &cidos graxos poliinsaturados, Y n6
= Somatorio dos &cidos graxos da familia 6mega 6, > n3 = Somatério dos &cidos graxos
da familia 6mega 3, EPA = Eicosapentaenoico, DHA = Docosahexaendico, F; = Frasco
transparente e F, = Frasco escuro.
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De acordo com o Wood et al. (2004), dietas com relagéo >AGPIL/
Y>AGS acima de 0,45 sdo consideradas nutricionalmente saudaveis para
humanos. Portanto, os 6leos obtidos podem ser considerados de excelente
qualidade nutricional. A relacdo dos AGPI > n6 / Y'n3 apresentou valores entre
13,019 e 13,580%. Esta razdo encontrada é semelhante ao resultado determinado
para 6leo de pacu (13,87%) e menor que o valor obtido o dleo de truta arco-iris
(16,41%) segunda pesquisa realizada por Segura (2012). No entanto, conforme
sugerido pela FAO (1994), as quantidades desejaveis a dieta, para a prevengao
de riscos cardiovasculares, devem ser abaixo de 10,0%. Portanto, a dieta devera
ser complementada com outras fontes potencias de dmega-3.

Barros et al. (2013), apontam que a reducdo dos indices de
aterogenicidade (I1A) e de trombogenicidade (IT) é de suma importancia, visto
que indica que ocorreu tanto o decréscimo das concentracfes dos AG laurico,
miristico e palmitico (aterogénicos e trombogénicos) quanto o aumento dos
AGPI considerados benéficos a saide humana. Segundo Tonial, Oliveira e
Bravo (2010), quanto menores os valores de IA e IT, maior é a quantidade de
AG antiaterogénicos presentes em determinado 6leo e, consequentemente, maior
é a capacidade de prevencdo ao aparecimento de doenca coronarianas. Desta
forma, a diminuigdo desses indices demonstra o potencial que existe para 0 uso

do 6leo de cabeca de tilapia para a satide humana.
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3.3 Andlises fisicas

O total do rendimento foi de 53%, calculado pela diferenca do peso da
amostra inicial (massa obtida apds a moagem das cabegas) e do peso final do
Oleo extraido apoOs a etapa para a obtencdo do oleo refinado. Esse valor foi
superior aos valores encontrados por Oliveira (2015) de 16,3 % a 31% que
obteve o 6leo de peixe a partir de silagem &cida de cabegas de tilapia utilizando
uma extragdo quimica com o uso do solvente hexano. Segundo O’Brien (2009),
ao adicionar solucdo alcalina ao 6leo bruto na etapa de neutralizacdo o alcali
reage com o0s acidos graxos livres formando sabdes, além dos fosfolipidios e
gomas absorverem o alcali e serem degradados justificando o baixo rendimento.
Desta maneira o resultado obtido no presente trabalho demonstrou que a
extracdo aquosa além de oferecer um melhor rendimento, pode ser um processo
menos oneroso colaborando com o0 meio ambiente e proporcionando um produto
final mais saudavel.

Em relagdo a cor, os valores obtidos dos parametros L* (luminosidade),
C* (grau de saturacdo ou pureza da cor) e h* (&ngulo hue de tonalidade) dos
6leos refinados de cabeca de til&pia do Nilo, estdo representados na Tabela 5.
Em geral, os 6leos refinados apresentaram valores de L* entre 50,638 e 53,750 e
C* entre 20,302 e 27,744, ndo sendo determinado efeito do tempo e do frasco de
armazenamento (p > 0,05) sobre estes parametros. Quanto mais distante do valor

0 mais clara (L*) é a amostra e maior € a sua intensidade (C*).



Tabela 5
Cor instrumental dos 6leos de tilapia em diferentes frascos e tempos de armazenamento.
Tempo de armazenamento (dias)

Analises  Tratamentos 0 30 50 90 190 150 180 P>F
F 50,638° 52,666 51,532 48,274 49,406° 50,508° 52,816° 0.6601

L t (£0,089) (%0,327) (%1,317) (x0,134) (0,362) (+0,094) (+0,068) '
F 51,756° 54,200° 56,220° 50,582° 51,472 53,058* 53,750 0.9588

¢ (x0,594) (0,174) (£0,972) (+0,053) (+0,394) (+0,611) (£0,208) '
F 23,366° 24,080° 27,744 20,821* 20,779° 20,828° 20,824° 0.1591

C* t (+0,081) (%0,322) (+0,407) (x0,168) (+0,178) (£0,066) (+0,135) '
F 22,845%  23,924* 26,056 20,717° 20,302 21,463* 21,086 0.1376

¢ (x0,450) (£0,446) (£0,447) (+0,243) (+0,492) (+0,469) (£0,307) '
F 103,510° 108,760* 109,442* 107,903 108,197*° 108,249° 108,762° 0.2306

h* t (£0,301) (%0,156) (£0,316) (+0,092) (+0,105) (%0,142) (+0,618) '
F 104,186 108,756* 110,260* 110,806*° 110,745* 110,729* 111,159% 0.0008"

e ]

(x0,709) (0,342) (£0,389) (+0,235) (+0,365) (#0,921) (0,540)
Valores médios + desvio padrdo (n = 5). Médias seguidas de mesma letra minuscula na coluna nao diferem entre si pelo teste Tukey
(p > 0,05). “Significativo (P < 0,05) na linha. F; = Frasco transparente e F, = Frasco escuro.

10T
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Em relagdo ao pardmetro h*, os valores determinados para o 0leo
armazenado em frasco escuro apresentaram acréscimo (p < 0,05) de 104,186 e
111,159 ao longo do periodo de armazenamento, 0 que proporcionou uma cor
amarela mais intensa para o produto final, assim como o 6leo armazenado em
frasco transparente. O comportamento desta varidvel assim como o modelo e o

R2 podem ser observado na Figura 6.
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Figura 6 Parametro h* dos 6leos de tilapia ao longo do tempo de armazenamento. F, =
Frasco escuro; Ft = Frasco transparente.

Dentre 0os modelos empregados para descrever 0 comportamento
reologico das emulsBes, a Lei de Newton apresentou os melhores ajustes aos
dados experimentais, com altos valores de coeficiente de determinacéo (R?) e

baixos valores de erro do quadrado médio (RMSE). Os dados de viscosidade ()
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determinados pelo modelo Lei de Newton foram significativos (p < 0,05) entre

0s tempos e 0s tratamentos testados (Tabela 6).

Tabela 6
Parametro reol6gico dos 6leos de tilapia em diferentes frascos e tempos de
armazenamento.

Tempo de Lei de Newton
armazenamento (dias) M (Pa-s) RMSE R?
0 (36?838;) 0,143 0,9999
F, 180 (26?(?83;) 0,1570 0,9995
F. 180 (36(,)(7)38;) 0,1596 0,9994

Valores médios + desvio padrdo (n = 3). Médias seguidas de mesma letra minuscula na
coluna ndo diferem entre si pelo teste Tukey (P > 0,05). F, = Frasco transparente e F, =
Frasco escuro.

Os valores de viscosidade Newtoniana variaram entre 0.0680 a 0.0808
Pa-s. O comportamento reoldgico dos 6leos de tilapia e o efeito do tempo de
armazenamento juntamente com o tipo de embalagem utilizada podem ser vistos
nas Figuras 7a e 7b, que demonstram a relacdo entre as variacGes de tensdo de
cisalhamento (Pa) e viscosidade (Pa-s) em funcdo da taxa de deformagdo (s™),
respectivamente. Em geral, os fluidos mantiveram sua caracteristica newtoniana,
entretanto, com viscosidades superiores, quando comparadas com o tratamento

analisado no 0 dia.
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Figura 7 Comportamento reoldgico dos 6leos de tilapia em diferentes frascos e tempos
de armazenamento: (a) relacdo entre a tensdo de cisalhamento (Pa) e a taxa de
deformacio (s?), e (b) relacdo entre a viscosidade Newtoniana (Pa-s) e a taxa de
deformaco (s™). F, = Frasco transparente e F, = Frasco escuro.
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A tensdo de cisalhamento em funcédo da taxa de deformacdo demonstrou
uma tendéncia linear, comportamento tipico de fluidos Newtonianos (Figura 8a).
Tal comportamento sugere que, para uma dada temperatura, a viscosidade
permanecera constante, independentemente do tempo e da taxa de deformacéo
(Gongalves et al., 2017; Wei et al., 2017), o que foi observado em nosso estudo
(Figura 8b). A viscosidade relaciona-se a resisténcia ao fluxo, sendo importante
para diversas aplicagfes como avaliagdo de processos e controle de qualidade de
6leos (Canciam, 2010).

Apbs o armazenamento, indices de acidez e perdxido elevados
provocam alterages na estrutura molecular dos triglicerideos gerando acidos
graxos livres e outros polimeros que influenciam a resisténcia dos 6leos ao
fluxo, aumentando a viscosidade (Ribeiro, 2004). Tal afirmagdo corrobora com
o0s resultados encontrados neste estudo, uma vez que foi observado maior valor
de viscosidade no tratamento armazenado em frasco transparente. Este
tratamento ap6s 180 dias apresentou maiores valores de indices de acidez e
peréxido, como observado na Tabela 2.

Em conjunto com a viscosidade, a densidade também é um fator de
suma importancia para a empregabilidade de 6leos, visto que, em valores baixos,
estes indices conferem bom fluxo ao 6leo (Silva, 2012). Assim, nota-se que
também houve uma relacdo entre a viscosidade e a densidade (Tabela 2), sendo

possivel observar que quanto maior a densidade dos 6leos de tildpia maior a
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viscosidade: Ft 180 dias > Fe 180 dias > 0 dia. E possivel afirmar que o frasco
escuro contribuiu para a melhor qualidade dos 6leos, por proporcionar uma
menor viscosidade do produto final apés o periodo de estocagem, em

comparacdo ao 6leo armazenado em frasco transparente.

4 Conclusao
Conclui-se que o comportamento do 6leo refinado durante os 180 dias
de armazenamento apresentou uma melhor qualidade quando armazenado em

embalagem escura.
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