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QUANTIFICATION OF TBHQ (TERC BUTYL HYDROQUINONE) AND OXIDATIVE STABILITY EVALUATION OF
COMMERCIAL SUNFLOWER OILS. Sunflower oil is one of the vegetable oils most susceptible to oxidative reaction. Therefore
the presence of natural (tocopherol) and/or synthetic (TBHQ) antioxidants is a prerequisite to secure the stability of this oil during
its shelf life, especially with the increased use of PET packaging. On determining the total tocopherol content in 10 samples of
deodorized sunflower oils, high losses in total tocopherol during deodorization were identified. In order to facilitate researche
involving oxidative stability of vegetable oils, a method for isolated quantification of TBHQ using the isocratic elution system was

developed.
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INTRODUCAO

Oleos vegetais sdo importantes fontes de energia e de dcidos
graxos essenciais (principalmente 4cido linoléico - ®-6). Além dis-
80, sd0 importantes também para o funcionamento regular do or-
ganismo humano, como veiculos no transporte das vitaminas
lipossoliveis.!

A principal deterioragdo em 6leos € a oxidagdo. Sabor, aroma
e qualidade indesejaveis sdo algumas das caracteristicas encontra-
das em oleos oxidados.'

A composicio em dcidos graxos, de maneira geral, ndo se alte-
ra durante as etapas do refino (quimico ou fisico). Porém, as con-
dicdes de processamento, principalmente durante a desodorizagdo,
como € o caso da temperatura e tempo de retengdo, alteram a for-
macdo dos isdmeros trans no produto final.?

Sabendo-se que a oxidacdo de lipidios € uma rea¢do que ndo
pode ser totalmente cessada e que, uma vez iniciada, ocorre em
alta velocidade, o seu inicio pode ser retardado pela adicdo de
antioxidantes. Além disso, para retardar o inicio da oxidagdo em
Oleos vegetais deve-se adotar alguns cuidados no seu processamento,
como o uso de equipamentos em ago inox, embalagens herméti-
cas, refrigeracdo e protecdo contra raios ultravioletas.'

A estabilidade oxidativa ¢ um dos mais importantes indicado-
res utilizados para avaliagdo da qualidade dos dleos comestiveis.?
A diferenca da estabilidade entre os diversos tipos de dleos vege-
tais é decorrente principalmente da presenga de 4cidos graxos
poliinsaturados e da quantidade de y- e 8-tocoferdis, além da adi-
¢do de antioxidantes sintéticos.

Antioxidantes, presentes naturalmente em 6leos vegetais ou adi-
cionados a estes, sdo substancias inibidoras da oxidacdo lipidica, ou
seja, ajudam na prevengdo da deterioragdo que ocorre em 6leos devi-
do a reagdo de oxidagdo, causada por espécies reativas de oxigénio.!

O principal antioxidante natural encontrado em 6leos vegetais €
o tocoferol, podendo ocorrer em quatro formas diferentes: o-, B-, y-
e d-tocoferol. Esta substincia apresenta alto valor nutricional possu-
indo atividade antioxidante (principalmente nas formas de y- e d-
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tocoferGis) e poder vitaminico E (em especial nas formas o- e [3-
tocoferais).*

O 6leo de girassol, devido ao seu alto teor de acido linoléico, é
um dos dleos vegetais mais susceptiveis a oxidacdo e, portanto, a
presenca de antioxidantes € um fator determinante para garantir
sua estabilidade oxidativa, principalmente com a crescente utiliza-
¢do das embalagens do tipo PET. Apesar disto, a maioria das em-
presas deixaram de declarar nas embalagens a presenga de TBHQ
(terc butil hidroquinona - principal e mais efetivo antioxidante
empregado em conjunto com &cido citrico) sem alterar o prazo de
validade dos dleos, o que pode afetar a estabilidade oxidativa dos
mesmos e, conseqiientemente, sua vida de prateleira.

Considerando esse contexto, este trabalho teve como finalida-
de realizar a adaptacdo da metodologia padrdo da AOCS® para a
quantificagdo de TBHQ, com a utilizagdo do sistema isocrdtico de
eluicdo ao invés do sistema de gradiente, utilizado para avaliacdo
de mistura de antioxidantes. Assim, com esta modificacdo, tem-se
uma determina¢do de maior simplicidade, visando facilitar os es-
tudos envolvendo estabilidade oxidativa de 6leos vegetais. Além
disso, este trabalho também visou avaliar 10 amostras comerciais
de 6leos de girassol envasados em embalagem PET, principalmen-
te no aspecto da oxidag@o e de sua composi¢do em dcidos graxos.

PARTE EXPERIMENTAL
Material

Foram analisadas 10 amostras de diferentes marcas comerciais
de 6leo de girassol, envasadas em embalagem PET de 900 mL. A
Tabela 1 mostra alguns dados obtidos nos rétulos destas amostras.

Foram ainda utilizadas amostras de 6leo de girassol comercial
sem a adi¢do de antioxidantes, amostra padrdo de TBHQ e solugio
comercial de TBHQ (20%) - GRINDOX™ 450.

Métodos

Acidos Graxos Livres - Método AOCS?® Ca 5a-40 (01); Indice
de Per6xido - Método AOCS® Cd 8b-90 (01); Composigio em Aci-
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Tabela 1. Informacdes presentes nos rétulos das amostras de dleo
de girassol comerciais

Amostras Data de Validade Antioxidante /
Fabricagdo (meses) Acido Citrico
1 09/2005 12 Naio consta
2 06/2005 18 Nao consta
3 05/2005 12 Acido citrico
4 05/2005 12 Acido citrico
5 06/2005 12 Nao consta
6 09/2005 12 Acido citrico
7 04/2005 24 Nio consta
8 10/2005 12 Acido citrico
9 09/2005 18 Nao consta
10 09/2005 12 Acido citrico

dos Graxos - Método AOCS® Ce 1£-96 (01).

A andlise cromatogrifica dos ésteres metilicos® foi realizada
segundo as seguintes condi¢des: cromatégrafo gasoso capilar CGC
Agilent 6850 Series GC System, dotado de coluna capilar DB-23
Agilent (50% cyanopropyl-methylpoysiloxane), dimensdes 60 m,
¢ int: 0,25 mm, 0,25 um filme. As condi¢des de operacdo do
cromatdgrafo foram: fluxo na coluna = 1,00 mL/min; velocidade
linear = 24 cm/s; temperatura do detector: 280 °C; temperatura do
injetor: 250 'C; temperatura do forno: 110 °C — 5 min, 110 — 215
°C (5 °C/min), 215 °C — 24 min; gds de arraste: hélio; volume
injetado: 1,0 uL.

Estabilidade Oxidativa - Método AOCS® Cd 12b-92 (01)

Equipamento utilizado: oxidative stability instrument - Omnion.
As condicdes da andlise foram: temperatura: 110 °C ; 5 g de amos-
tra ¢ 9,0 L ar/h.

Tocofer6is - cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) -
Método AOCS’ Ce 8-89 (01)

Equipamento e condigdes da andlise: bomba isocratica Perkin
Elmer 200; detector fluorescéncia LC 240 Perkin Elmer, excitacdo
290 nm, emissdo 330 nm; fluxo de 1,0 mL/min coluna analitica
(Merck) 250 x 4 mm Li Chrosorb Si 60* 5 um, acoplada a coluna de
guarda compativel; fase mével: hexano/isopropanol 99:1 (solventes
grau HPLC filtrados e degaseificados por 10 min em banho ultra-
som). A quantificacdio foi realizada através de curva de padroniza-
¢do externa dos quatro tocoferdis e de padrdes didrios de referéncia.

TBHQ - cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) - Ade-
quacdo do Método AOCS?® Ce 6-86 (01)

Equipamento e condicdes da andlise: sistema isocratico FCV — 10
AL VP acoplado ao forno de coluna CTO — 10AS VP Shimadzu (Tem-
peratura do forno = 30 °C); detector UV/Vis SPD — 10A VP, 280 nm;
controle de sistema SCL — 10A VP; fase mével: dgua/acetonitrila 70:30,
v/v (solvente grau HPLC filtrado e dgua Milli-Q); fluxo: 1,0 mL/min;
coluna fase reversa C18 p-Bondapack (300 mm x 3,9 mm x 10 pm);
extracdo do antioxidante TBHQ com hexano e acetonitrila, de acordo
com a metodologia oficial citada. A quantificagdo foi realizada atra-
vés de curva de padronizagdo externa.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os valores maximos permitidos para 4cidos graxos livres e in-
dice de perdxido nos dleos vegetais refinados, segundo a Resolu-
¢do ANVISA’ RDC n° 270, de 22 de setembro de 2005, sdo de
0,3% em écido ol€ico e 10 meq O,/kg, respectivamente, que ndo
cita se os mesmos devem estar de acordo com esta resolugdo no
final da sua validade declarada. A Tabela 2 mostra os valores de
acidos graxos livres e de indice de per6xido determinados para as
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Tabela 2. Acidos graxos livres (AGL em % dacido oléico), indice
de perdxido (IP em meq O,/Kg) e tempo (t em meses) transcorrido
a partir da fabricac@o até a realizacdo das andlises em amostras de
6leo de girassol comerciais

Amostras t, AGL, IP, t, AGL, IP,
1 1 0,07 2,8 10 0,05 4,0
2 4 0,14 10,8 13 0,12 6,8
3 5 0,10 9,1 11,5 0,08 4,1
4 5 0,11 8,3 11,5 0,08 3,6
5 4 0,09 13,3 11 0,06 5,7
6 1 0,06 2,1 10 0,03 5,5
7 6 0,30 10,8 15 0,41 6,4
8 1 0,05 53 10 0,04 5,3
9 1 0,07 8,4 10 0,30 3,6
10 1 0,06 6,0 10 0,03 5,4

dez amostras de 6leo de girassol comerciais em dois tempos trans-
corridos a partir de sua data de fabricacdo. Segundo a metodologia
oficial da AOCS,’ o coeficiente de variagdo para as andlises de
dcidos graxos livres e indice de perdxido em 6leos refinados € de,
aproximadamente, 10%.

A grande variabilidade dos valores de indice de peréxido pode
ser explicada pelo fato de que esta andlise mede apenas os com-
postos primdrios de oxidag@o e que possui a tendéncia de queda,
quando ocorre o aparecimento de compostos secunddrios, que po-
dem ser determinados por outros indices. Dentre eles, pode-se ci-
tar o indice de anisidina que, além de ndo possuir legislagdo espe-
cifica, apresenta alta complexidade de execu¢@o e € pouco utiliza-
do como andlise de rotina.®

Entre as amostras analisadas observa-se que a de n°7 apresen-
tou teor de dcidos graxos livres além do limite maximo de 0,3%
estabelecido pela lei vigente. Quanto ao indice de perdxido, verifi-
ca-se a ocorréncia de valores maiores que o estipulado pela
ANVISA” nos indices das amostras 2, 5 ¢ 7, porém, considerando
o coeficiente de variacdo de 10% para esta andlise, apenas a amos-
tra 5 ndo se enquadra no limite da legislacdo.

Apesar da composi¢cdo em dcidos graxos ser uma identidade
especifica e de pouca variabilidade nos 6leos vegetais, esta afirma-
¢do ndo se aplica completamente no caso do dleo de girassol, uma
vez que existem no mercado mundial variedades submetidas a
melhoramentos genéticos, basicamente visando a redugdo do 4ci-
do linoléico e o conseqiiente aumento do dcido oléico.® As Tabelas
3 e 4 mostram a composi¢do em acidos graxos das amostras co-
merciais de 6leo de girassol.

Conforme esperado, ocorreu grande variabilidade nos teores
de 4cidos oléico e linoléico, observando-se valores de 18 a 28% e
de 59 a 69%, respectivamente. Porém, nio foram encontradas amos-
tras de dleo de girassol alto oléico, o que seria desejavel para au-
mentar a estabilidade oxidativa.®

Desde o final de julho de 2006, todos os alimentos industriali-
zados passaram a ter a obrigacdo da declaracdo do teor de isOmeros
trans na sua rotulagem. No caso do 6leo de girassol, o teor de
isdmeros trans formado apds o refino fisico € ao redor de 2,56%,
enquanto que ap6s o refino quimico este teor é cerca de 0,76%.2

Os valores encontrados variaram de 0,19 a 1,96% de isémeros
trans. De acordo com a Resolugdo ANVISA® RDC n° 360, de 23 de
dezembro de 2003, pode-se considerar como “zero” ou “ndo con-
tém” trans valores de até 0,2 g trans/por¢do de alimento, sendo
neste caso considerada a por¢do de 13 mL. Apenas a amostra 9,
com 1,96% de isomeros trans, teria que ser rotulada com o valor
impresso de aproximadamente 0,25 g trans/13 mL.
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Tabela 3. Composicdo (%) em &4cidos graxos das amostras 1 a 5 de
dleo de girassol comerciais

Amostras
Acidos Graxos (%) 1 2 3 4 5
C 14:.0 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
C 16:0 6,2 6,5 6,7 6,7 6,2
C 16:1 0,1 0,1 - - -
C 18:0 3,5 3,6 3,8 3,9 3,5
C 18:1 (trans) - - - - -
C 18:1 (cis) 26,2 26,2 17,6 17,6 25,4
C 18:2 (trans) 0,2 0,8 0,5 0,5 0,4
C 18:2 (cis) 62,0 60,9 69,3 69,3 62,8
C 18:3 (trans) - - - - -
C 18:3 (cis) 0,4 0,4 0,2 0,2 0,2
C 20:0 0,3 0,3 0,3 0,3 0,2
C 20:1 0,2 0,3 0,3 0,3 0,2
C 22:0 0,7 0,7 0,8 0,8 0,7
C 22:1 - - 0,1 0,1 -
C 24:.0 0,2 0,2 0,3 0,3 0,2
Saturados 10,9 11,3 11,9 12 10,9

Monoinsaturados 26,6 26,6 18,0 18,0 25,7
Polinsaturados 62,5 62,1 70,1 70,1 63,4
IsOmeros trans 0,19 0,84 0,52 0,52 0,39

Tabela 4. Composi¢io (%) em dacidos graxos das amostras 6 a 10
de 6leo de girassol comerciais

Amostras

Acidos Graxos (%) 6 7 8 9 10
C 14:.0 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
C 16:0 6,6 6,0 6,0 7,6 6,9
C 16:1 - - - 0,1 -

C 18:0 3,6 3,5 3,5 3,5 3,2
C 18:1 (trans) - - - - -

C 18:1 (cis) 19,1 27,9 20,2 24,9 19,6
C 18:2 (trans) 0,3 0,2 0,4 1,2 0,3
C 18:2 (cis) 68,5 60,9 67,5 59,2 68,1
C 18:3 (trans) - - - 0,8 -

C 18:3 (cis) 0,2 - 0,3 0,9 0,6
C 20:0 0,3 0,2 0,3 0,3 0,2
C 20:1 0,2 0,2 0,3 0,4 0,2
C 22:0 0,7 0,7 0,7 0,7 0,6
C 22:1 - - - - -

C 24:.0 0,3 0,2 0,3 0,3 0,2
Saturados 11,6 10,7 11,5 12,5 11,2
Monoinsaturados 19,3 28,1 20,5 25,4 19,7
Polinsaturados 69,1 61,2 68,1 62,1 69,0

Isdmeros trans 0,32 0,22 0,35 1,96 0,28

Sabendo-se que o refino do dleo de girassol € sempre quimico,
pode-se concluir que as diferengas encontradas entre as amostras
quanto ao teor de isdmeros trans sdo decorrentes de alteragdes nas
condi¢des do processo, em especial na etapa de desodorizacdo.?

A formagdo de dcidos graxos trans no dleo refinado ocorre pra-
ticamente na desodorizagdo, sendo temperatura elevada e tempo
de retengdo prolongado os principais fatores. Segundo O Brien,® a
formacgdo de isdmeros trans durante a desodoriza¢do comeca a ser
significante quando realizada entre 220 e 240 °C e aumenta quase
exponencialmente a partir de 240 °C. Ja um tempo de retengdo
prolongado depende do sistema de desodorizagdo utilizado. Em
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sistemas descontinuos, um periodo de reten¢do adequado para
minimizar a formagdo de isOmeros trans varia entre 3 a 8 h, en-
quanto que em sistemas continuos e semi-continuos este tempo
varia entre 15 a 120 min, dependendo da temperatura do processo.®

O maior teor de isdmeros trans foi encontrado na amostra 9
(1,96%), podendo caracterizar a utilizagdo de temperaturas acima
de 240 °C ou mesmo tempo de retencdo prolongado na sua etapa
de desodorizagdo.?

Existe uma recomendag@o internacional para que se diminuam
as temperaturas de desodorizag¢@o, de modo a atender aos padrdes
de qualidade internacionais que sdo, na maioria deles, inferiores a
1% de isomeros trans.? Este padrio de qualidade internacional existe
devido ao fato de que o alto consumo de dcidos graxos trans, assim
como de dcidos graxos saturados, aumenta o risco de doencas
cardiovasculares.'”

As condicdes de processamento dos 6leos vegetais afetam di-
retamente o teor de tocoferdis, os quais podem ter importancia
fundamental na estabilidade oxidativa deste 6leo, mesmo sendo
um componente minoritario.

Segundo o Codex Alimentarius," o teor de tocoferdis totais para
o dleo de girassol bruto varia entre 440 a 1520 mg/kg, porém para
uma estimativa de perda durante o processo, optou-se pela varia-
¢do relatada por Alpaslan er al,'” que estd entre 755 a 855 mg/kg. A
Tabela 5 mostra o teor de tocoferol total (mg/kg) e a perda estima-
da (%) de tocoferol apresentadas pelas amostras de 6leo desodori-
zado, considerando que o dleo bruto possui, em média, 820 mg/kg
de tocoferdis totais.'

Tabela 5. Teor de tocoferol total (mg/kg) e perda estimada (%) de
tocoferol em rela¢@o ao dleo bruto em amostras de dleo de girassol
comerciais

Amostras Tocoferol Total Perda Estimada
1 670,3 18
2 625,6 23
3 747,3 9
4 755,9 8
5 743,9 9
6 700,6 14
7 521,7 36
8 581,0 29
9 404,9 50
10 588,6 28

O teor de tocoferéis em Sleos vegetais decresce durante o refino,
principalmente na etapa de desodorizagio na qual o éleo é submetido
a alta temperatura por um determinado tempo. Dependendo das con-
di¢des do processamento, a perda do tocoferol pode ser de até 30%
comparando-se ao valor encontrado no dleo bruto. Assim, observa-se
que a maioria das amostras analisadas estd dentro desta estimativa,
exceto as amostras 7 e 9, que possivelmente apresentaram excessivas
perdas de tocoferdis totais, apesar de ndo ser conhecido o valor real de
tocoferol dos Gleos brutos das amostras analisadas.*

Os refinos fisico e quimico podem ocasionar maiores perdas
de tocoferol se a temperatura de desodorizagdo usada for superior
a 260 °C. Assim, comparando-se a amostra 9 com as demais, ob-
serva-se que seu baixo teor de tocoferdis totais (404,9 mg/kg -
correspondente a uma perda estimada de 50%) se deve, provavel-
mente, ao uso de elevadas temperaturas na etapa de desodorizagdo,
fato anteriormente observado na composi¢do em dcidos graxos e
que possivelmente levou a formag@o de alto teor de isdmeros trans.?

A oxidagdo € a principal causa da degradacdo dos dleos vege-
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Tabela 6. Estabilidade oxidativa (OSI em h — 110 °C) e estabilidade
AOM (calculada pelo equipamento em h - 97,8 °C) em amostras
de 6leo de girassol comerciais

Amostras OSI AOM
1 6,0 14,1
2 4.8 11,2
3 3,9 9,0

4 3,8 8,7

5 4.8 11,2
6 5,7 13,3
7 4,3 9,9

8 5,7 13,3
9 5,4 12,6
10 6,3 14,8

tais, sendo a estabilidade oxidativa um dos principais indicadores
desta deterioracdo, além de ser um importante parametro utilizado
para se determinar a vida de prateleira de produtos contendo dleos
e/ou gorduras. A Tabela 6 mostra o valor da estabilidade oxidativa
(OSI) a 110 °C e da estabilidade AOM (Active Oxygen Method)
das amostras de 6leo de girassol comerciais.

O Indice de Estabilidade Oxidativa (OSI) é uma andlise
automatizada do Método do Oxigénio Ativo (AOM). Enquanto que
no método AOM se determina o tempo em horas necessario para
que o 6leo alcance um valor de indice de perdxido igual a 100 meq
O,/kg, o método OSI mede a variagdo da condutividade da dgua,
quando s@o formados os compostos de oxidagdo. O periodo ou tem-
po de indugdo € o tempo em horas que o 6leo resiste antes do au-
mento brusco da condutividade. Como ndo foram encontrados da-
dos na literatura para estabilidade oxidativa (OSI) para o 6leo de
girassol tipico, a correlagdo entre os métodos foi realizada através
da programacio do equipamento utilizado neste trabalho (oxidative
stability instrument - Omnion).

A estabilidade AOM do dleo de girassol tipico deve ser de, no
minimo, 10 h. Assim, se comparadas ao 6leo de girassol tipico, as
amostras 3 e 4 apresentam baixa estabilidade oxidativa, que pode
ser devida a vdrios fatores, todos relacionados ao processamento.®

A estabilidade oxidativa dos 6leos estd relacionada ao grau de
insaturaciio e a presenca de antioxidantes naturais (tocoferéis) ou
sintéticos. Desta forma, pode-se inferir que a menor estabilidade
oxidativa do dleo de girassol, quando comparada ao 6leo de soja, €
devida ao baixo teor de y- e §-tocoferdis.* Essa diferenga existente
entre as quantidades de y- e d-tocoferdis entre esses dois 6leos
pode ser observada no trabalho de Warner,"* em que o 6leo de soja
apresentou 610 e 260 mg/kg destes dois tocoferdis, respectivamente,
enquanto que no 6leo de girassol os valores foram de 30 e 10 mg/
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kg, respectivamente.

Diferengas na estabilidade oxidativa entre 6leos também po-
dem ser atribuidas ao grau de insaturag@o dos dcidos graxos.' A
presenca de elevados teores de 4cido linoléico, altamente suscepti-
vel a oxidagdo, acarreta no aumento da velocidade da reacao de
oxida¢do, diminuindo sua estabilidade oxidativa.'

Com o objetivo de facilitar estudos envolvendo estabilidade
oxidativa em Oleos vegetais, adaptou-se a metodologia oficial da
AOCS’® (Ce 6-86), que utiliza sistema gradiente de elui¢do para
determinag@o simultdnea de antioxidantes sintéticos - PG, THBP,
TBHQ, NDGA, BHA, Ionox-100 e BHT - através da cromatografia
liquida de alta eficiéncia (CLAE).

Sabendo-se que o antioxidante mais utilizado em dleos vege-
tais € o TBHQ, realizou-se a modificagdo do método anteriormen-
te citado para a determinagdo isolada deste antioxidante. Para isto,
substituiu-se o sistema gradiente de elui¢do pelo isocritico, que
apresenta maior simplicidade.

Ap06s a realizagdo de testes com diferentes solventes e concen-
tragdes, determinou-se que a fase mdvel mais eficiente na determi-
na¢do de TBHQ ¢ a formada por dgua/acetonitrila (70:30, v/v). As
demais condi¢des cromatograficas utilizadas foram citadas anteri-
ormente na Parte Experimental. A Figura 1 mostra o perfil cromato-
grafico (CLAE) de amostra padrdo de TBHQ (100 pg/mL), obtido
através da aplicagdo do método modificado.

Os limites de detecciio e de quantificag@o, nas condicdes utili-
zadas neste trabalho, foram 1,0 e 2,0 ug/mL, respectivamente.

Para determinar o fator de recuperacdo do TBHQ, foram utili-
zadas amostras de dleo de girassol puro - sem a adi¢do prévia de
antioxidantes - e solucdo comercial de TBHQ, obtendo-se amos-
tras em trés concentragdes diferentes - 50, 100 e 150 mg de TBHQ/
kg de 6leo de girassol.

De acordo com o método oficial da AOCS,’ realizou-se a etapa
de extracdo do antioxidante com hexano e acetonitrila e foram
quantificadas as concentragdes de TBHQ, utilizando o método adap-
tado.

Os fatores de recuperacio encontrados para os trés niveis de
concentragdes - 50, 100 e 150 mg/kg - foram de 80, 80 e 88%,
respectivamente. Assim, tem-se que o valor final do fator de recu-
peracdo € da ordem de 80% para as condicdes utilizadas nesta ana-
lise, valor que pode ser considerado baixo. O método oficial da
AOCS? determinou um fator de recuperagao de 98% para o TBHQ,
o que ndo foi alcancado neste trabalho, apesar de todas as precau-
¢oes citadas no método terem sido seguidas.

Ao aplicar o método modificado de determinacdo de TBHQ
nas 10 amostras de 6leo de girassol comerciais, analisadas neste
trabalho, constatou-se que nenhuma delas apresentou em sua com-
posicéo o antioxidante TBHQ, o que condiz com seus rétulos, que
ndo mencionam a adi¢do de tal composto.

0,04 1 0,04
0,02 4 L0002
g -
) g_
0,00 > o L1000
T T T T T T T T T
0 2 4 8 10 12 14

Tempo (min)

Figura 1. Exemplo de perfil cromatogrdfico obtido da andlise por cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) da amostra padrdo de TBHQ com concentrag¢do

de 100 ug/mL
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O TBHQ apresenta maior custo que outros antioxidantes. Este
pode ser um motivo pelo qual ndo se tem mais adicionado TBHQ a
dleos de girassol comerciais. Outro motivo para a ndo utilizacio
de TBHQ nos 6leos analisados pode estar relacionado com sua
grande rotatividade no mercado.'®

CONCLUSAO

Ao analisar os dados obtidos para a estabilidade oxidativa das
dez amostras de 6leo de girassol comerciais, constatou-se que ape-
nas duas amostras (3 e 4) apresentaram valores de estabilidade AOM
abaixo do recomendado na literatura.

Apenas 5 entre as 10 amostras obedeceram a todas recomenda-
¢oes de estabilidade e qualidade, incluindo os limites da legislagido
brasileira.

Nao foram encontradas variedades com alto teor de 4cido oléico.

Quanto a adequagdo da metodologia para quantificagdo do
TBHQ com sistema isocratico, foi obtido resultado satisfatorio,
sendo esta andlise plenamente vidvel para quando ndo houver mis-
tura de antioxidantes. A maior dificuldade encontrada foi na etapa
de extragdo, o que justifica seu fator de recuperacdo médio de 80%.

Conforme declarado nos rétulos, nenhuma marca analisada estd
utilizando TBHQ nos produtos.
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