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RESUMO

Foi desenvolvido um metode simplificade para deter

minagac de acides graxos totais, de acidos graxos provenien-

f}’E

tes do sabao o de materia ipsaponificave! de "borras” origi-

natrs ou aciduladas, resuvitantes da neutralizacao de oleos a-
¢ . . . . ~ .
gorduras. comestiveis. 0 metode consiste em acidulacac de uma
amostra de aproximadamente 5 gramas (2,5 gramas no caso de -
borra aciduladal, extracas da materia graxa com 50 mi de he-
=ana e titulacao de uma alicuota de 25 ml com solucao scucsa

- . - \ - N - 4
de hidroxida de sodio. A materia graxs contida nesta aliouo-

-

ta o maponi Piroada o, depors da evaporacae do solvente o aci-

~ -

dulacao, os acidos graxos sao extrardos com 530 ml de hexana

- -

e uma alioucta doe 25 mi e novamente titulada, Esta aliouoba

o o

serve, tambem, para determinagcac do moateeia insaponificavel

duas titulacoes o o peso da materia jn-

e as resul fados

et

sspontticavel sac usados para o calculo de scides graxes to

- -
'

tais, de acidos graxes provenientes Jdo sabao, de oleo neutro
f \.f ¥
Ed

e de materia Insapontficavel, contidas na borrea.

-

O metodo proposto for ubi b zado para a annfise de
“ - - . r - . - . L
uma seric de horras industriais, originais e acidulardas, Oy
- . . - . L P
resultados obbidoes foram semeihantes acueies dos Matndes D8
£iF

ctats da TAmeriean O Chemiata’ Sociepdy™,

A utilizagoo da borra para a produc

xos andustrials foi estudada, empregando-se uma replica do D



gestor PARR 4745. A hidrolise do oleo neutro existente na-
horra foi efetuada por autoclavagem no apareliho mencionadeo,
utilizande vs saboes presentes na borra como catalisadoras,
Altternativamente, Foi comprovada a possibilidade de hidrgil
se da borra original ou acidulade usando-se reagente Twitchell
e acido sulfurico sob pressgo nao excedente a 5 atm. absoly

" a
tas, correspondentes a temperatura de (5020,



SUMMARY

A simplified method was developed for the detarmi
nation of teotal Fatty acids, of fatty acids in the form of

spap and of unsaponitiable matter of original and scidutated
soap stoocks, which are the by-products of fhe neutralization
of edible oils and tats., The method consists in acidifying -~
approximately five gram samples of svap stock (2,5 grams of
acidulated soap stock) extraction of the Fatty matter with
50 mi of hexane and ftitration of a 25 ml alicuot with an -
acusous solution of sodium hydroxide. The fat contained in
this alicuot is saponified and after the evaporation of the
soivent and aciditication the tathy ascids are extracted with
50 ml of hexane and a 25 ml aliouot is titrated as before. -
This second aliguot serves alse Tor the determination of the
unsaponi Fiable matter and fthe two titretions and the weight
of the unszaponitiable matter are used For caloculating the -
amount of total Tatty acids, of Ftatty acids present as socap,
of the neutral oil and of the unsaporifiable matter contained

in the soap stock.

The proposed method was used for analysing o series
of industrial soap stacks and the results obtained were simi-
tar to those of the Micial Methods of the TAmerican (3! Che

P Baciety .

The utitization of the soap stock For the production



i ‘,!i -

of industrial fatty acids was studied, emploving a replica of

the Acid Digestor PARR 4745, Hydrolyvsis of the neuteal o)l of
the =oap stock was effected by autoclaving 1t in the above -
mentioned appsratus using the scaps present as cetalvst of the
reaction. The possibitity of hydralysing original and aciduyla-
ted zoap stocks with the Twitchell reagent and sul phuric acid

under a pressure not exceeding 5 atmospheres absolute {corres-

poniding to 15020) was also werified.



1. INTRODUCAD

! - - L . - .,
Na obtencao dos oleos comestiveis, ¢ necessario o-
processe de refinacaoc,composto basicamente de tres Tases, ou
seja, desacidificagao, branqueamento ¢ descdorizagaos, consig
tindo a primeira em neutralizacao da acidez livre com solucao
- - . Ed - A . " -
aquosa de hidroxido de sodio. O sabac assim obtido e chamado~

de “horra®,

4 T3 o4 N . . v - . < N
Por wvalta de 1840, foi utilizado hidroxide de calcio
-~ . R o & — . " £
ou de potassio, pars neutralizacas Je oleos, mas Tol substituj;
+ ] -\i » L) - . &+ -
do apos 1880, nes Estados Unidos, por hidroxido de sodic, que-

¢ um reagente mais barate {1).

- { : .
A partir dat, a "borra” comegou a surgir como subpro

. . Al £ & .
duto do processo de neutralizegac de oleos comestiveis.

— fo - Bl +
Fim torno de 1007, foram crnecontradas referencias sobre
3 > + a
os primeiros estudos de analises de borras e, no geral, essas -
pesquisas Torneceran dados que se aproximam dos verificados aty

. N . ' L
almente, seja do ponto de vista quimico ou Tisico.

. . - B - ¥ .
No Brasil, a industria de oleos & gorduras comestivers
N 4 -l .
seguiu o exemplo dos paises europeus e dos Estados lnidos.
. B 4 =3 . &
0 consumo brasileiro de oleos comestiveis qgue, ha, 10 -

anos atrase, Foi de aproximadamente & Kg per dapita por ano, ago-

- - + .
ra ultrapassa 10 Kg. Este aumento o, ate certo ponto, devido ao-



crescente cultivo e producas de soja, gue passou de cerca de

300,000 toneladas em 1968 para cerca de 15,000,000 tone!adas
o r * .

em 1980, Este aumento e responsave! por uma crescente guanti
- . el >~ w - .

dade de subprodutos de refinagao de oleos, tais como leciti-

na comercial 8 a acima mencionada “borea™,

A exata guantidade de borra.produzida anualmente no
r o # . L
Pais, nao e conhecida, Provavelmente esta ao redor de 100,000
- 1] o~ + +~
toneladas por ano, sendo a sua utilizagao, variadas. Apos sapo
L3 . o~ il N - * - L
nificacgae do oleo neutro contido na borra, o produte ¢ utili-
. r) e - # . -
zado na Tabricagao de sabao em barra ou em po; alem disso, e-
- -
a fonte para obtencae de acidos graxos gue, depois de destila

- . . - > x ;A
dos, sao consumides pelas industrias de lubrificantes, deter-

s -
gentes, ceramicas e outras.

r

- v -
Para gualquer emprego da borra, e necessaria uma ana

- . . a > o .
lise do produte, ou seja, determinagas do conteudo de acidos -

- ~ + i
GUraxas na Tarm [z} ‘\_.{(EZ 548 b a0, i & 0 I as hneutroe arrast £3 ‘.‘f;‘:? (.‘i WeanTe a8 -

-

L # - . - ER )
neutral izacao do oleo bruto e da materia insaponitVicavel, Es ~

- . " g s . " -
tas analises oferecem numerosas dificuldades, como ja foi demons

., - o rm ¢ .
trado por Stiepel, em 1909 {9}, pois a borrs - woap stock” -
-~ . . - . . . - a
e wn material muito complexo, Alem dos principais constituintes,
-

. - . L. - . .
CONT N um a1 an «i £ FTUnE PG ‘».é ©MRresasn,; Ta1S Como s Su g;." st ansias pre

. . ¢ + . - & .
sinosas, Tesfolipidios, proteinas, glucosideos e outros,

- s . e w = " o
Devido as dificuldades referidas, en ume das indos



trias visitadas a pureza dos acidos graxes isolados da bBorra

-~ . W .
. Alem disso, os metodos utiliza

HE

RETeCE NUNCa Itra a3 snd

I

doe atualmente polas industrias brasileiras para deteeminacao

do conteudo de acidos graxes e oleo noutro na borea e S0 -

. -
i

uni Formi zades, variendo do fabrice para fabeica.

Pos metodos de analise de borra, os da "American -

Qit Chemists’ Society” sao mais frecuentemente oltados na 1]

s

teratura. IEmbora torncgam resultades satisTatorios, saoc dewmo
IRy G A e am o | *f' O TORN 'g" ;’: - ey e i‘“ B R W SRy o] f 23 fﬂ s PP Ve M § —
fPendors O naedass Tam e LS OISt as PR 48 daTermi g EATH I )

- . - - - - - . SR -
acidos graxos totais, oleo neutro ¢ materia insapord Ficavel,

atem do alto consumo de solvente.

Ein

@ disso Toi desenvolivido, durante o presen-
te trabalho, um metodo simplificado do analise de bBorea, ous
foi aplicado a uma serie dé anostras de borras comerciais,
Foram tambem o¢studados alouns meios de uﬁié%zagéﬁ da horea

como tal ¢ na forma do produte obtido por acidula Can com aci-

dos minerats.
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L - Ll . 4 " Bl
olea de cowo ¢ cutros oleos do grupo do acide faurico sao le

venente coloridas o ivees do Pmpure e

b

s, podende ser usadas-

diretemente para schoes de Pavenderia. As borras e oleo de-

]

0 de cor escura, mal cheirosas,

5]
~

soia e algodao, entretente,
devendo sofrer ung purif§¢agﬂﬁ antes de estarem om condicoes

adequadas para uso, mesro en saboes baratos,

PATISON (4} afirmoy que a borra, sendo up produto
- - ¥ - - 5 “ -
maiz barato gue o aleo brute do qual e derivada, constitu] -

" - Is . . . + .
uma fonte economica de materis graxs, tanto para o industria

bl - + . - ~
de soboes como para o indistris de acidos graxos,

Para reduzie o custo do Frote, uma grande parte da

~ " .
borre e acidulada antes do transporte o vendida na hase de -

-t 4

5% de acidos graxos totais, £ e

Hroao conpeader o direiton -

r + - - N +
de rejeitar a remesss se o conteudo de acidos grexcs tTotais~

-

2y A berra acidulada & preparada por agqueci-

for ahaixo de

] - - ¥ - < " . N

mente da borra ori ginal com peguent excesso de acido sul Faed
+ - ] - - ) - - &

€O ou outros acidos wirerais o tangues de padeirs ravestidy

com chumha {53,

El 3 - el Ll ;
Em geral, borras opj ginete sao destinadas pars o -
A : t - T 5 »
tncustria de sshoes enquanto & bore ra ecidulads Forncce o ma-
T : T : 1 ; - - £ M
terie prima pora a iedostyis ve Gestilacas de acidos P axNGs,
Buande o indistrie de destilecao compra o horpra originagl, -

F

- e
ela e acidulada prontamente apos o PECepoac (é)g



A ouantidade de borra produzida mundialmente nao e

-

Fatisticos relativas a bhorra; com

FErasil nao existem dados e
base na produgas ¢ consumo domestivoe dos varios oleos vege -

tais em 1980, mostrados na Tabela | (?}, sua producas deve

ser, atualmente ao redor de 00,000 toneladas.

Pelas metas previshtas pata Comissao Nacional de:ﬁnag
gia {8}, o Brasi] devera aumentar sua produgga de olevs vege-
tais de 2.914.000 toneladas em 1981, para 5.187.000 foneladas
em 1083 & sua demanda para a ai%mﬁntaqgw; de L H00.000 tonela
das em 1981 para 2,000,000 toneladas om 19585, Portante, a guan
tidade de borra produzida devera tambem aumentar consideravel-

-

mente MO0S OroOXImMOS anos.
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,
2, Analise de borrs

- 3 . T S Y ¢ g " ¢
Fm uma das mais antiges descricoes do metodo anal)

tico encontrada na Hiterature Stiepel  (2) eelata o seguin-

+e procedimento: & materia graxe obtida por acidulegec de [0
3} - s + ~
gramas de borrs proveniente da refinagaoc do oleo de olgodaos
T oaramas de borra scidulada e dissolvida em al I al
ou 5 gramas de borra ascidulada e dissclvida em alcoel abso-
Lo - x -~
futo. A solugac e saturada com HCl, trensferida pares um Fu-
. e . & “ . . B
nil de separagao e igual volume de agua e adicionade, A ma~
E # & ~ ] . ~ . A
teria graxe e extraida com 100 mi de eter de patreles ¢ de-
: ey - H E'D % “i RN g % o f 't nl 5 o s E ¥ "?:J R =3 f‘i el L g '“J‘?“ .
pois com 50 ml do mesmo solvente ¢ ax solugoes efereas sao
: t - R S H il .
agitadas com solucao aguosa de hidroxide de potassioc a 158 -
y - . -~ " B s ~
Beaume. A fase agquosa alcalina e sortada tres vezes comn e-
; - ' s s
ter de petroleo e o solvente dos extrates combinsdos, evapo-
- - > -
rado. O regiduo e um oleo de cor amarelo clave ¢ o seu contey

L]

+ . L . PR
do de acidos graxos calculado do meu indice de saponificagao.
O material removido por ftratamento com hidrosido de potassio

nao tem, de acordo cen Stiepel, nenhum valor pava a produgao

~ P
cde sabao ou acidos graxos,

— - 5 - - - .
Ne acorde com HELLFR (10} o metodo aciva descerito
b - T - R
ernvelve una consideravel perda do material, gue pode alcangar

sy mais, na base do peso da borra original. O meswo autor

~ v &
{11 propos um metodo, segundo o qual ¢ borrs aciduladoe g ax-

T w I'e N - a~ . o
tratda com eter etilico e eter e petroleo, os solventes sao-



- it

b - - £ - -

eveporados, o residus e saponificade, diluirde com alcool a 50%
s | - 1 » ” - A . . - A - T

¢ agitado com gter de petroleon. A Tase alcoolice depois da eva
ok f ~ - N j' . - . . v

poracac do alcool e acidificada, O0s acidos graxos liberados -
~ ¢ T For g b . o e . ;

sao extraidos com eter de petrolec, o scelvente ¢ evaporade e o

v : ; " :
iduo, pesado, 0 rendimenta, neste caso, e bhem maior do que-

P S

) o+ .
aquele obtido com o metodo de Stiepel.

Pare a determinacao da gordura total, FAHRION (12)
utilizou 5 gramas de borra. A amostre foi acidificada com aci-
4 . . . & . . i v ow

do cleridrico ¢ fervida., Apos resfriamento, a mistura fol ex -

. . - £y o ” G g
trarda duas vezes con eter ctilico e o solucao eterca Foi fife
trada, seguida por eveporagao do solvente., Forem obtidos 54, 2%
de uma gordura semi-solida. Pars scperer os bhidroxi~acidoes, a

- B « - » -~ - - N -

gordure foi troteda con hidroxido de potassio ctanolico 2 N e

- e -~ . . PR &
o alcool  evaporado. O residuo foi acidificado, extraido com -
-~ I kS ; - e P . 3 .
eter stilico ¢ eter de petroleo ¢ os solugoes sterens Foram jun

tadas e deixadas em repouso durente una noite, o gue resultoy -

ne formagao de wm precipitade, Fete precipitade apresentou hidro

xi-acidos, cuja gquantidade foi de 7,49 da gerdure original.

A materya insaponilicavel da borra foi, de scordo com

- - g ' B . . N
KMIGGE {12) obtida da se suinfe mancira: 100 gramas de borera fo

e

rem dissolvidos em um litre de alceol sbsolute ¢ 2 selucae setu
rada com HCP durente & horeas, wmantendo o tamperaturg entre (0 o

4o, com gelo. A solucas Foi adicionads o um litro de anua des-
’ ¢ - ¥



titada = depais agitada con eter de pefroleo num Funitl de se-
paracas. A Fase eterea foi sgitada com uma solugas aguoss de
hidroxido de potassio que ol removida ¢ acidulada, produzin-

. P . ey . . . . ; -
do um precipitade preto de consistencia de piche. Depois de va
. A i~ . . P - H ) - N
rios tratamentos, Toi obtida uma substancia com indice de aci-

dez 129, numero de ester 3 ¢ indice de saponificagao 132, ten-

do a formaula € H,

STHEPEL  {14) discordoeu com os resultades obtidos por
Knigge, considerando que a materia insaponi Ficavel, com 1ndice
de saponificagao 132, poderia ser dificilmente considerada co~-

mo insaponificavel.

WAGNER o CLEMENT {13) relatarem a alta porcentagem
de materia insaponificavel em duas amostras de borra de aleo

de algodao, quando comparado com contouds de materia insapo

nificave!l em oleos brutes ¢ refinados originais. Assim usma -

destas borras apresentou 2,300 ¢ outrva {,91% de materis insa-

-
el

onificavel o aue caloulade para materia graxa deu 4 G35 @
154 b ! 4 ¢

3, 27% respectivamente. O oleo bruto correspondente & esta ul-

.

- 2

e, apos relinacaoc 0,5955

tima borra conteve O, %847 de insapo-
. . -~ . . o .
nifFicaveis, De acordo com os autores o componente principal -

- 0 a - DS 4 " - LI B .
da materia insapenificavel foi o fitosterel.

-

Ne acorde com WITTKA (16}, o porcentagem de  aci-
dos graxos livres na borra acidulada torna-se de 2,6 & 0% mais
- - . & .
alta por causa da hidrolise do oleo neutro durante o aguecimen

- v - <
to da borra cam acide mineral. FEste erro pode ser evitade por



acidi?icagao sem acuecimenta, seguida pela extragac com eter,

porem o metodo e demorado. Besultades aproximadamente corre -

~

tos podem ser obtides diluindo-se o borra com agua morna, adj
cionando-se um excosso de acido sul Purico difuido e ag i bando-
se ate a emulsac semi-solida tornar menos viscosa. lsto o se-
guido por aquecimento com ag%taggw depots do aual a fase oleo

sa e misturada com sulfate de sodio antdre, Tiltrada ¢ deter~

minada sua avidez., A acidez obtida com a borra submetida a es

¥

te tratamento toi somente 0,2 a 0,7% acima da acidez verdader

Paﬁ

0 mesmo autor (17) foz uma avaliacao dos resulta -

-

dos ohtidos na analise de borras, apos longo tempo de armaze-

- -

pamento. O arpazevamento ou bratamento improprio com acide -

forte teve grande iafluencia na hidrolise dos gliceridios pre

aentes na borra original. tato e de consideravel Tmpoetancia

- :
coma uma fonte de erro no calculo dos fatores de perda.

QUELET ot al. {18} investigaram a Tormagas de aci-

= -

dos graxes oxidados em borras, usande como padrao oleo de smen

doim tratade durante 105 horas com O, a {1020, Ue acordo com os

2

yocom eter de pebroles nao conduz

resultados obtidos, a extrac

a uma correta determinacas de coidos graxos oxidados. |

suto-

- >

. .
ros mestraran, tambom, oue o oleo neulre o os acidos QIFSNOE BO

s

- . : - -y " S .. - - i ;. - . - -
extdam mais rapidanente do oue os saboes. Materis mucilaginosa

e hidroxido de sodio nao tiverem influtcneia na oxidacan , Mas sata



ferroses provocaren ofeite acelerador, Baboes preparados com
- . ; ¢ s : .o .
cleo de amendoim oxidade, com indice de peroxido acima de 125,

nao pudsrem ser cortadeos, mas formaram geleia gue reteve todo

- - . .
c cloreto de sodio adicionade,

¥ ¥ = -
WOLFF (19} sugeriu uma mistura de 07% de dioxane e

o - Y ¥
3% de agua como um excelente sclvente para prevenir emulsoes

.,

i.

e » - #
durante @ extracao do oleo nevtro com eter de petrolec e tam-
- . . . { . + N
bem pare eliminar o perige de uma pessivel hidrolise, quendo-
. . f,'i N _f_g T ars decomr L 3o e bN'“ Y .
se wuza acido cloridrice para decomposicao dos saboes. 0 autor
< A #~ N o . a ~ - >
discutiu metodos volumetrices de extimagao de materia graxa,

Hicis £eComaen do -5 soemaente [ESY ! bhorras muito RIS

e 1o o _ e
Recentemente, SHATTORY (20) relatou a composigac de

o Ll B + i L]
borras de oleos de algodao obtideos por prensagem bidraulica, =
i #r ~ . g
prensagem com “expeller” e extracac por asolverte. Q cornteudo -

> - . # u - s -
de umidade ¢ de wmaterias volateils destas borres for de 43-47%:

Ed
oleo revtro, ,2-14,7%y cinza,

i . .
acidos graxos totars,

- o - . 4 . 7 . 3 e
2,9-3,3%;: acidoes graxos livrees, O, 16-0,9%, 0 auter rao szcla-

receu, contude, en gue consistiram eg restantes porcentos,

. N >I"__ - . 7
Tude indice gue os metodos mats completos e confia-

veis de analise de borre sac agueles do “American il Chemists?

e e b oo TF 3 i ..... I . \{ "3 S oy : , M i M

Society (21}, ou seja, o wmetodo O 3-53 lacidos graxes totais
= - ] P s - . k3 s . -

e oxidados); metado G 4-40  {(acides graxos totalis), aplicavel -

- -

& - ot i
a borra de oles de coce e oleos semelhantes; G 5~40 {oleo neu-



i i ’ + - & e -
tred; Da =42 ¢ Do 10-42 {materia insaponificavel J. & tradu-
L ~ - N -
ao destes metodos ve Faram utilizados ne presente trebalho
< £

& e
como metodoes de comperagac, aparece no Anexe |,



2, Tratamento da borea

Como ja mencionado anteriormente, a borra pode soer

utilizada come tal ou depois da acidulacao.

Fara empregoe da borrs original, esta deve ser siph-
metida ao processo de purifiaagaag que consiste em ferver o
material com excesso de aleali para assegurar completa sapo-
nfficagga, seguida de corte do sabado com auxslio de cloreto
de sodio. A fase aguesa com impurezas ¢ descartada, A Fase

-

superior, e misturada a uma peceena porcao de agua e bombea

-~

da para armazenamento, a expera do processo posterior  {22).

-

NEVOLIN  (23) tratou a borra de oleo de algodao -

O e~

com peroxido de hidrogenio, na proporcan de 4 a
methorou & cor ¢ a cualidade do sabas obtide a partir desta

horra,

A borra destinada a pvwdug;ﬁ de acidos Graxos e wsu
almente saponificada com hidroxdo de sodia antes da escidula-
qég, ARDURAKHINMOY ot af. {24} relatarasm cue o tratamento mais
cronomico consiste em o aponilicacae do oleo neutre presente na

. . - . "
borra com hidroxido de calcia, As condi coes olimas sa0 as s -

7 e exceg-

a 10 usando 9§

"
so sobre a teoria, foemperatura oe reacas: J09C, tompo de rea -

cao: | hora, agita can: 530 rpm,

A aciduiaQQG da borra o usualmente efetuada de maned



s . . .
ra descontinue, em tachbs, como ja citado. Mals recentemente,

,

- . . . o~ i £ A
'{HO i Cie SRMTVE ; Wi ﬁ%s’:% o A3 (.‘E Ll i d‘.?i‘%ﬂ continua i.g &l é\}{} [ A i 3§ } [eisiR] a‘CJﬂ

. . ' - a3 !
do mineral dilutdo, a 80-002C, ne presence de um dispersante.

r

N =3 . Ll -
A purificagao da borre entes da acidulagae e realizada pelo -

o~

tratamento com solugao concentrada de hidroxide de sodioe cor

~ N
ta com solucas de cloreto de sodio,

s . - * . H
A hidrolise do oleo rneutro corntide na borre acidula~
~ . - - -- * v ,
da foi, originalmente, efetuada pelo metodo de Twitchell (26)
ubilizando-se o reegente cenhecido zob o rome do invertor. Es-
. o . . - - A . - .
te reagente, ou seja, acide aril-estearico-sulfonice adiciona~

”

Ed
ao oleo, conduziv & hidrolise do mate ~

do na guantidade de |

e

R . ~ ot o p
rial depois da ebulicso a pressac gtwosterica, durente 24 a 48

oy .

horas, na presence de 500 de ague e do sulfurico.

Y i e - #h a - «
WHRSTER et al. . {27) relataram o existencia de varios

s . S . " - -
metodos parn a hidrolise de borras aciduladas,. Dmpregende auto

ma

h - e - *
clavagem a baixa pressac, se ftaz necessaria a presenga de um ~

L a~d

. - .
catalisador, enguanto gue a alta pressac, o use do wesmo e des

> raz *

necessario, Os cetalisadores mars comunsg sao oxidos de zinco,-

-~ w

- -
magnesio ou calcio.

Az investigacoes de LASCARAY (28} o HARTMAN {2G} -
- e W ’,f"" ST T e ek 3
tem mostredo gue a hideolise de gorduras, seja por autaclava ~
F

- i - - - -
gem seja com o metodo de Twitchell, e essencialmente uma rescao

~ -
homogerea que ocorre na tase gorduress,



¥ -

De acorde com MUCKERBEIDE {30) o ofjetive ;ﬁ?“fl‘%iéf‘i{}
da dastifagge dos acidos graxos derivados da borra ¢ a produ—
g%m da um destilade de cor clara. O sucesso desta oﬁeragga de
pende do tratamente da borre antes da d@gﬁ?iaggﬂm £ deﬁajéval,

pertants, tratar-se & borre de maneira a obter © meis slto -

- * - -
greu de hidrolise do oleo neutro.



1. Amostras

Para o desenvolvimento
das dez amcstras de borras e tres amostras
de oleo de soja e uma de

em laboratorio a base de acido graxo (70%}

nado {30%

EE;«

MATERIAILS

FORETODOS

babagu. A amostra n

e analisada para veriticar se o

deste trabalho, foram utiliza

A

e oleo

metaodo

e olens, sendo duas

preparada

reti

L

S0 18

analitico de

senvalvido neste trabalho apresenta resultados confiaveis.

TARELA 2

Amoastras utilizadas e

Fontes de origem

Amostra n?

¥

ey

£

g

G

1O

horra

horea

borera

bhorea

haorra

borra

horea

borra

bhorra

acidut ada de

acidulada de oleeo de

cle

de

de

de

\'; @

e

e

borra de
wistura
e 300 de
oleo de
oleo de

brruto <

oleo
oleo
oleo
oleo
olea
ofea
oleo
o eo

e

CI AT

gle

d 13

de

‘.% €

Maternl

Gleo de soja
w0 a
4 § i

50§ a

B0 3 E

habacu

alaodan

e ho

amendo im

amendoim

de acidos graxos

retfinado de soia

et nado

50 ja degomado

o

habaouw

Fonte
trgdusteryal
industrial
industerial
industrial
industeial
tndustrial
incdustrial
inddustrial
industrial

industrial

faboratori al

industrial
industrial

tnduatrial



. Reegentes

Acetona, P.A.
4 L -
Alcool metilice, P.A.
-~ "‘ N .
Alcool etilice absoluto,
M i . 1
Acido cloridrico ITE. PLA,
Acidos graxos de oleo de soja dectilados,
s, L ord
Acido sulfurico 6%, P.A,
Biftalato de potassio, padrac, Q,25N,
- *
Carbonato de potassio, PJA.
Cetite.
Cloreto de sodio. AR,
£ + [4 .
Fter dietilico, P.A.
tter de petrolea, PLA.
S v
Fenol ftaleina,
Hexane destilada.
Hidroxido de calcio, P.A.
Hidroxido de potassio, Greu Laborstorio.
. - - e - J Ll - ’
Hidroxido de sodio, Crau Laboratorio.
Nattalerno comercial.
Oxido de magnesio, PLA.
Oxide de zinco, PLA,
Sultato de sodio, P.A.
Terra clarificante "Tonsii?,

- - - -
Reagente de Twitchell, preparado em {aboretorio,



3. Aparelhos e Egquipamentos

Acuecedor e agitador Therwolvyae
Baianga analitica Mettier H 10 T
Ralanga tecnica Mettler P 1200
Digestor PAHRR 4745

Centrifuga FANEM

Chapa eletrica Marchesoni

Condensador

Fgtufa FANEM

Cromatografo gas-ficuidoe Perkin-Flmer andelo Qa3

tor de i1onizagas de chama

Yidraria ¢ aparelhos comuns de laboratorio

Metodos snaliticos

A

mists’ Society” {AL0.0.5.0 {(21): (ver Ansxo

-4y .

com dete

B Acido

;
graxocs totars e actdos graxoes oxidados, de acorde com

o Metodo OFicial § 3-53, Acidos gyraxos totais, de aco

4.1, Foram usados os seguintes wmetodes da “American 071 Che

5

r

do com o Metodo Oficial & 5-20. Yateria insaponi fica -

0

vel, de acorde com os Metodos OFiciais Da 10-47 @

Da d1-42.

4.2. Metode desenvolvido no presente trabalhe

0 metodo usado para detapminar o cant i dade

e
de scidos



graxos totais, de acidos graxos livres ou existentes
na forma de saboves e de materia insaponi Ficavel, o -
descrifo como seques: pesa-se uma quantidads de apro-

ximadamente 5 gramas de bhorra original ou cerca de -

Ty
r

2,5 gramas de borra acidulada, s erienmeyver de 25

mi. Adiciona-se 10 wl de acida cloridrice s 25 B
guido pala adigao de [0 ml de solucao saturada de -

NaCl. Faz-se anuecimento para que ocorra a Fiberacao
dos acidos GPaXOs, Apé& resiviauento, a matéria Qia-
xa e extra;da adicionando-se 530 ml de hexana dest%¥ﬁ
da com uma pipeta, agitando-se a mistura por dois mj
nutos e deixando-a em repouso, ate a separaggﬁ das -

fases. Retira-se aproximadamente 30 ml da 2

supe-

Pior para uma proveta e pipeta-se 25 ml para um erlen

. . - o,
meyar de 250 mi, Adiciona-se 25 wl de alcon! atilico

neutre ¢ 0,5 mt de solugac de fenolftaleina comoa indi

L

cador., Faz~sze & tituiaqgo com solucas acuosa de hidré
xido de sodio aproximadamente 0,5 N, Adiciona-se & -
amostra titulada 5 m! de hidréxida de patéwsio SO0
a 507 para saponificar o oleo neuten, Evapora-se o sol

4

- ) e . - Lo <
vante ate a 9btﬁﬁga0 de um peodute de congtstencia pas

tosa {Fig. 1),



. .
5 6 o
<p I~ chapa sleterica
2~ solvente + zabao
3~ roltha de borracha
’ 4— tubos de vidro
5~ tubo de borracha

H~ trompa e vacuo

FIGURA | - Esqguema do dispositivo para concentracac de saboes
:

Adicionawaé a este produto 20 mi de sm?que saturada de NaCl
e 20 ml de acido cloridrico a 25%. Faz-ae nova extwaqgo de
acidos graxos juntamente com a materia insaponificavael  a-
traves da adig%o, com pipeta, de 50 ml de hexana destiiada,
agitando-se em seguida por dois minutos., Netira-se 30 mi da
woiquO de hexana pavra uma proveta ¢ pipefa-se 25 ml para -

£
H

um erlenmeyer de 250 ml. Acrescenta-se 25 wl de aleool ot

e
W

- g . . £ -
lico neutro e 5 mb de solucae de fTenolftaleina, Fan—sa -
L 5

.. o~ p . ) - , ~ ,
uma titulagao com solucao aguosa de hidroxido de sodio ARro

e

xemadamente ¢,5 M. Adiciena-se 8  solucao titulada, 0.5
¥ - ¥

-+ - . i .
mi de hidroxido de peotassio aguoso a 597 o uma gquant |



dade de agua para se obfer um volume total de 25 mi

-~ . . . - . - R
de agua, incluindo o volume de hidroxido de sodio -

acuoso utilizado na titulacao. Transfere-se para um
funii de ﬂeparagﬁm de 250 mi, ﬁpéﬁ VOISO ﬁgifaggﬂ,
deixa-se em repouso ¢ despreza-se a fase inferior,
seguir, adiciona-se 20 ml de égua destilada, com no-~

va agitag%m e remove-ze a Tase inferior, Lava-se mals

duas vezesn, utilizando-se em cada uma delas 25 wml de

. nue sao desprezados. Transfere-

etanol aquoso a 30
se o extrato em hexana para um ervienmever ou becker

anteriormente tarado. Evapora-se o solvents ¢ a ma-

teria itnsaponiticavel ¢ seca om estulfa a @
pesada.
Calculo para acidos graxes livres ou existentes na
forma de sabao:
Vo, N L 0,282 = C
q = © (50 + A)
: S

5 \
;B - R Rty

p

onde

Y = volueme de solugao de hidroxido de sodio utilizado

para a titulacao da primeira aliouota,



N = normalidade da scolucao.

Df
cuant
dente
rgand
cuant ida
tes na a

peso da

Calculo para

onde

vo  ume

para a
navrmal id

mil i

dade de acidos

a titulacao da

282 = milieouivalente do acido oleico.

Qraxes am granas

primeira aliounta,

dade de acidos graxos totais na
de de acides graxos livees ou
mostera om Torma de sabao.
amostra.
acidos graxos totais:
= f

da sclucgao de hidroxido de sodio
titulacas da segunda alioucta,
ade da sclucao

ceyivalente do acido oleico.

SOrraspoan

amostra.

axistan-

utt tizado

E = cyantidade de acidos graxos em gramas Correspon-

dente o

o= da

Qe S0

A

ao da segunda alrouota.

titulacg

amoatra

deducan das Pormulas usadas para

calcular



a ruantidade de acidos graxos livres ou existentes
na Torma de sabac e acidos graxos totars aparecs no

Anexo 2.
Calculo para oleo neutro:

0 aleo neutrs e caleulado atraves da dife
renga entre acidos graxos totais ¢ sacidos graxos hi
vires ou existentes na forma de sabac; esta diferen-
Ga e multiplicada por 1,045, para converter os aci-
dos graxos em tvigiicer?d%cﬁu

acidos

s - s o 0 H H
%4 oleo neutro = (7 acidos graxos totais -
graxos livres) . |,D45

Paras a borra de babacgu, a correcao e 1,055 devido

ao peso molecular medio dos acidos graxos,
Calculo da materia insaponificavel:

- 0 -
Sua porcentagem e calculada multiplican
- * . . -
do-se seu peso pelo peso dos acidos graxos toteis e
dividindo-se pele produteo da cuantidade de acidos gra
xos correspondente a titulacgao da segunda alicucta e
pesc da amostra,

. o e Peee M Dy c 100
¥ materia insaponif. = Peose M.1, x Peso A x (00

F ox Peso da amostra

onde:
M.o1l. = materia insaponitficavel.

A = acidos graxos totais,



F o= rpantidade de acidos groxos em gramas corres

pondente a titulacao Jda segunda aliocucta.

Compasicac dos acidos graxes livres ¢ dos provenien

tes do oleo neutro,

A analisc por cromatografia Héawifquido da
amostra n® | {borra de soja acidulada}, n® I3 {(olec
de soja degomado}, e n? 14 {(61eo bruto de babagu), -
foi efetuada da seguinte mansiva: 5 gramas da amos -

O

tra nt foram dissolvidos em 50 mi de hexana Jesti

b,
fada seguido pela adicao de 50 ml de metanol aguoso

a 50%. A mistura foi agitada num funil de separagaoc

com 1O mi de carbonate de potassio anuoso

Ffase inferior foi removida, acidulada com
os acidos graxos liberados foram extraidos com 30 ml
de hexana Jdestilade e o solvente cvaporado na estu-
fa a 1052C, O oleo neutro obtide durante a Qperaggm
inicial foi recuperado, evaporando-se o solvente. O
me sme procedimento For aplicado a amostra n® 13 é

leo de soja degomado), porem ompregando-se 50 gramas

acidos

de amostra devido @ sua baixa acidez (0;.w
Qraxos Pivres)., (Os acidos araxes liveres e os oleos
. = - rd
neutros de ambas as amostras foram convertidos em este
res mobllieos de acordoe com o metodo de HARTMAN & LA~

GO {31). No caso da amostra n® 14 {cleo bruto de ba-



de acidos graxos {ivrees), usou-se [0

bagu com 5,
gramas de amostra ¢ os acidos graxos ivees foram

separados do eleo neutro como anteriormente descri
to. O oleo neutro foi recuperado como no casoe do -
oleo de soja e seus scidos graxes transformades em
esteres metilicos. Os saboes do oleo de babacu fo-
ram acidificados, extra?do% com hexana destilads »

a solugao assim obtida foi titulada com hidroxido

de sedio metanolice 0,5 N usando-se Tenolftaleina

cos. Todos os esteres metiiicos Fovam anmal isados
no aparelho Perkin-Elmer n? 900 com detetor de io-

nizagao de chama.

-

- *
5. Metodos preparativos

5.1, Preparo do reagente Twitchell

A uma mistura de 28 gramas (6,1 moles) de acidos gra

s (0,1 woles) de -

xos destilados de soja e 13 gram
naftateno, adicionou-se lentamente B0 gramas de aoi-
do sulfurico a 06% (0,8 mesles) mantendo-se a tempers
tura abaixo de 552C. 0 produto foi agitado durante -
A0 minutos a esta temperatura e restriado. Adicionou-

se S0 m! de aguas e a fase acuosa Tol removida num Fu-



L1

nil de separacao., Apos adigac de eter dietilice a
fase superior e filtracao, o solvente foi evapora

go obtendo~se 32 gramas do produto Final.

Preparo do oleo comestivel de borra de amendois
P

Acitditicou-se 330 gramas de borrs de amen

.
M, g - o gy g e
AN a tease aoide -

doim, emnostra n® cow HUOD a

govwosa Tol rencvida o o Tase olecsa laveda com agua

H

destilade cuente. Este Tese foi couecida cow ¥ gra-

. - E
de zinco em po oa 200920

mas de glicerol e 0,5 gran

. . L o
a vacue, durante 5 hores o resferiesde. 0 prodete foi
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»

horas cor vepor direte @ pressac sheoluta de 12 me

* i~ r ¥ )
g oe restriade sob vacuo.
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(V. RESULTADOS F DISCUSSAD

. Analise da borra

- > ‘

Os resultados das anal ises de amostras de borras ori

ginais e aciduladas, empregaendo-se o metode proposto no presepn
te trabalho, sao mostrados na Tabela 3. [stes resultados sao -

medias de, pelo menes, duas repeticoes,

TARELA 3 - Analise de varias amoestras de borra de acordo com

R
o metodo proposto.

o?

Amostras Material % ABT  ZAGC % Bieo % ML1.
n? neutro

I horra acidulada soja 91,53 56,74 36,16 1,76

Z borra acidulada soja 92,99 71,21 22,76 1,28
3 horra de soja 30,10 26,75 3,50 2,32
4 borra de soja 38,35 36,39 2,04 2,26
5 borra de soja 43,96 22,32 22,01 2,54
6 borra de babacu 50,63 37,10 14,27 1,14
7 borra de algodao 58,35 4i,16 17,96 2,97
B borra de milho 57.74 45,79 12,48 1,17
g borra de amendoim 852,52 34,93 18,38 1,74
10 borra de amendoim 59,33 27,75 22,57 1,12

i

AGT acidos graxos totais.
- - . - " na
AGC = acidos graxos livres ou combinados na forma de saboo,

Mol. = materia insaponificavel
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Os resultados da analise da amostra n2 |1, preparada
em laberatorio, o desvio padrec e o coeficiente de variacao -

sae mostrados na Tabela 4 e da amostra n® 2, na Tabela 3.

TABELA 4 -~ Analise da mistura de acidos graxos livres e de
oleo neutro de soja {amostra n2 1), Desvio pa-

drao e coeficiente de VB EACa0 .

Dados Peso % AGT 7 AGL 7 Qleo 2
Fstatisticos o newtro

2,5126 87,70 68,07 30,02 0,05
2,509 97,13 68,12 30, 3 g,983
2,5017 Q7,66 64,233 30,64 0,98
2, 5086 97,55 68,45 30,41 0,89

2,5109 97,28 68,53 30,04 O, 91

lesvio padrao 0,248 0,314 0,260 0,033
Coeficiente de 0,254 0,456 0, 861 3,531

variagau

AGT = acidos graxos totais.

Ed

AGL = acidos graxos livres,

Mele = materta insaponificavel.



TARFLA 4 =~  Analise da pory amendoim {amostra n® 97,
Desvio padrac o ceeficientes de variagao,
Dados Peso or 'L

e H 4 i . T N .
Fatatistioos ) IS LT e

oy AT W BT A ] oM
5,0104 niLuG 4,59 FPL7 G .75
- Y r = o o, e s vy
PRI 52,93 . Pin, 4 P, 7
EovAT o0 YL f g e
Ly E U-:?-J “_}*fg %”} Ghry (;‘45’ Lhg o3 3 g f

o Yooy e ey O T e FE R : Ll
3!,%2.-'-;; T DO ,333:-. P, b S 4

. . R o o -,

Doasvio padeao A o, 2,

o oo . T i H

Coeficiente S B VIC 3,208 i,

. L'
variacas
(.\__ B - + .
AGT = acidos graxes totais.

ur -

. .. . . . ‘ :
AGE = agroidos araxes copbinados {oomg sabaoj.
w? n K

- - L a . T +
8,1, = materia insaponificavel.

-



Qs resultades gompeorat tven obhiddoes con {0 amostras
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Sogiety (213, eparecer. ne Tabele © ¢ repre

de <duas repeticoes,
AN 4 £ R o b ] ) e . o B 4 T S .
TAGELA & - Anatise do horros pelos Meltodos OUiciers da

Thmerican 011 Chemiet o

AT o .
Amostras G AL R R I

horra acidulada de soja n®? | 33,40 24

borra de soja n® §

harpa <

. wy o . L = -
horra de olgodaos n® 7 G,

boree de milho nf

borrs de amonders n® O S, 3N FASI N

L4

AGT = geidos groaxes fotote, incluinde materie insaponi Fiocavel,
Meo neutro, incfuinde noateris nsaponificavel,

Mot = omateria insaponiPicavel,
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As principais diferencas entre gsses métodes e o me-
todo desenvolvido no presente trabalhe se baseiam nos segquin -
tes aspectos: |)- A exﬁraggo exaustiva de wateria graxa como -
praticada nos metodos da A,0.C.5. foi substituida pelo uso de-
gquantidade determinada de sofvente e suas al iquotas., 2)- A de-
terminag%o de materia graxa e efetuada, nos metodos da ALO.C.S.,
por pesagem engquanto pue, no metado propostoe, por titaiaQEO, 3)-
Nos metodos da A.0.C.S., as quantidades de acidos graxos totais
e de oleo neutro incluem a materia iﬂ&agnﬂifiaévei, a gqual & =~
preciso determinar para se obter as verdadelras guantidades da-
queles componentes. No método proposto, estas detawminagges nao
incluem a materia insaponificavel, cuja &vaiiag%a pode ser fei-

ta, se desejavel,

0 peso molecular medio dos acidos graxes provenientes
do sabao e do olec neutro de todas as amostras de borea analisa
das, com exceggﬂ da borra de babagu, foi assumido como 252, en-
quanto que o peso molecular medic dos acidos graxes do oleo de-
babacu foi 229, na base da analise cromatografica, Para verifi-
car se o8 pesos moleculares medios dos acidos Graxes provenien-
tes do sabao e do oleo neutro saoc aproximadamente iguaits, Toram
feitas determinmggaﬁ por cromatogralia gas—iquido, cujes resul
tados aparecem na Tabela 7. Este tabela e o Figura 2 demonstram
QUG nao existe nenhuma diferencga palpave! entre a Qﬂmﬁﬂﬁfggﬂ g
o pesc molecular medio dos acidos graxos presentes na Forma de

~ ~ . &< B
sabao e na torma de gliceridios.
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al bl
AMOSTRA  ACIOOS GRAXOS LIVRES AMOSTRA « ACIDUS GRAX0S BRO-
COLUMNA=DEGS VENIENTES DO OLED NEUTRO
CAS ARRASTE = No.30 mi/min COLUNA - DEGS
Te=180°C , T & Td = 250%C To= 188°C , T ¢ Td=250°C
PERKIN ELMER MODELD 90 COM PERKIN ﬁLME?% MODELO 980 COM
DETECTOR DE IONIZACRO DE ggiiﬁgﬁﬁ DE ONIZACAO DE

CHAMA

e

WWWWWWWWWWW LS N

Cyg.0 Ciwg G Cig.p C18.3

Cig.0 Cig.a Cipn Cip.z Cawez

FIGURA 2 -Cromatograma de acidos graxos livees e provenientes
do éleg newtro de borra de soja acidulada famostra NI YD
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i . . PR
A comparagao entre os resultados obtidos com os meto
”
dos da A,0.C.S. ¢ o metodo proposto, demonstra que existem of e
o+ o . -
ferengas entre os valores do conteudo de acidos graxos totars
- L. - -
e de &leo neutro obtidos em ambos os casos. lsso, porem, e de-
N n - . 3 -
vido ao Fato de que os acidos graxos totais e ofeo neutro deter
minados pelos metodos da A,0,0.8. incluem materia insaponifica~
e L -
vel o gue nao acontece no metodo proposte, Deduzindo-se a por -
- ‘ - .og ¥ »
centagem da materia insaponificavel dos valores obtidos pelos =
metodos da A.0.C.5., pode-se facilmente constatar gue esstes re-
sultados e aqueles obtidos pelo metodo proposto sao muito seme-

(hantes e estao dentro do erro expsrimental.

As vantagens do metodo proposto sao as seqguintes: |-
€ . o o P
0 uso de uma unica extragao de materia graxa com um volume deter
minado de hexana destilada em lugar da extragae exaustiva resu]
. * . w
fa numa consideravel cconomia de sclvente, enguanto que a titu-
facao em lugar de determinagao gravimetrica permite sconomia de
. B & - . =
tempo, 2)~ A deterwinagao de acidos graxes totars, de oleo neutro
- - + - L] - Ed a
e de materia insaponificavel exige, de acordo com os Metodos ~
OFicials da AQ.C.S., tres amostras, meis do que um dia de tra~
halhe & cerca de um litro de eter de petrolec, enguanto gue o -
- - Ll
metods proposto permite obter resultados saquivalentes em poucas

- -
horas, usando-se uma so amostra e [Q0 mi de hexana destilada.
F)

{ Fd
0 usoe de aligquotas no wmetode proposto implica ne emw-



e . - - . .
prego de corregoes devido g presenca de materia graxa no sol-
r - . .
vente, A base dos calculeos e explicada no Anexoe 2 2, erbora a
EY R . - - - ek .
dedugaoc pareca um tanto complexa, as formulas finais sac sim

. . . . - -
ples e factimente aplicaveirs.

g - s £ - 3
lodlavia, o uso dos Fatores para calculo de acidos gra

, - . - -
xos tais como 282 no caso de oleo de soja oy 229 no csse de oleo

de babagu, pressupoe o conhecinento <

Fo T S, P g s HEI o e g
fa origem da borra, Mo ceso

+ - .
de borras desconhecidas ou suas misturas, ¢ preciso ze determi-

i3

nar o peso molecular de seus aci’os graxos por pesangem <o saboes

resul tantes da titulacao, como indicade no Motodo Oficial G 4-40

-

K . . .
da A8.0.C.8. (ver Arexo [}, porem corrigindo-o para o vonteudo de

o, R e - e - .
materia | NHRanons ? fATaver f u i sto LOPen Tarams rhke e necessarto na -

LR . B
pratica industrial.

O metode § I-57 da A.0.C.S, que descreve a determina -
qgo de acidos graxos totais na borra, inclul também o procedinen
to para se determinar os acidos graxos oxidados do produta. O mé
todo proposto nao oferece coﬁdiggeﬁ para esta éet&rminaggm, mas-

de acordo com as informacoes obtidas durante o presente estudo,-

i - . . - . . .
a mesma nao e praticada na industria brasileira.



2. Tratamento da borra

- a x * - K - L s
Como exposto na revisao bibliografica, a utilizagao~
ds borpa consiste principalmente em seu emprego na FPebricegao
e E . o
de sabao em barre ocu em po e, alternativamente, na produgac de
M. . o At oo » . g -
dcidos graxos destilados. Para estes fins, o oleo neutro ar -
rastado durante @ neutralizagec dos oleos brutos deve ser sapg
1 eadd hidrol isado P LT e i g o B T R
mificado ou hidrolisado, Por isso usou-ne, no presente traba -
-~

Iho, um aparelho fabricade locaiments, gue representa uma re -

e mini-

*
3

olica do Digestor PARR 4745, O apsreiho & uma especie «

autoclave que parmite o tratamento de borra com alcali ou aci-

dos & pressao de ate 10 atm, gbsolutaes e cuja parte essencial -

’ . a ; £ o
consiste em uw cadinbho de teflon (Fig. 3.

o~
”y

2.4, Saponificegas da borra

Fnquanto a saponificagao da borra para & g ot
™ B LN - - | Rt . #
cas vio sabao e comumente efetuada por ebuligao com hidro-

N ] - ;s ~r . - .
cido de sodic sob pressso atmosierica, o gue regusr um -
> - s - > .
considerave!l excosso de alcali e suitas horas de Tervuray

o emprego da replica do Digestor PARR 4745 permitiu redu~

- N E 3 # - - L »
ir a guantidede de alcali cu valor praticamente Teoricos

]

e ahter uma aaponificagao conplata,



FIGURA 3 - Digestor PARR
4745

altura 80 mm
Dimensoes: corpo
5, P
diametro 50 mm

cadinho altura 50 mm
de

teflon diametro 40 mm




2.2, Hidrolise da borra original e acirdulads

Ne acordo com a literature (27}, a borra

1

original destinada & produgac de acidos graxos des—

tilados e usualmente zcidulada e & matéria graxa as
sim obtida e ﬁubmet;da a autoclavagem a baixa pros-
smo com o uso de catalisadores ou a alta pressac sem
o uso destes., Hm tratamento alternative consiste na
gapwni?icagéo do oleo neutro com alcali seguido pela
acidificag%a sends, porém, ww processo digpendioso, -

-

'n acidoe mineral ne

considerando o preco do aleali e d
cessaric para a subsecuente iiharag&a dos acidos gra
xos. Experiencias realizadas no presente estudo mos-
traram cue o mais simples e rapido metodo para se e-
Fetuar a hidrolise do oleo neutro ¢ submeter & borra
bruta & eutoclavagem, sendo cue sou conteudo de sabao
age camo catalisador da reaq%a. As amostras, Bpéﬁ ay-—
toclavagem, foram aciduladas ¢ o grau de hidrolise ob
#

&

tido ¢ mostrado ne Tahela



-~ . I - ., .
TABELA 5 - Hidrolise de varias amostras de borra no Diges-

tor PARR 4745,

4 - h
Amostera Fowso Acriaa Fempo Temperatura AGL
adicionada

g £

i 6 - 4 - F50R¢ 92,53

b
Lol

borera de soja n
. - - S
borra de soja n2 4 Che - 4 Poueg 93,73

84, 31

- 0 '} F -.("5
borra de soja n® 5 4 i 4 }es

Lo
W
-
=%

=
o0
=
H
T
)
e
E
3

borra de algodas n® 7

) : O @ A
borra de amendoim n? 9 ! PRoec 93, 34

_—

AGL = ac

dos graxos fivres deterninados depois da acidulagao

da horre

-

Como exposto anteriormente, & borra aciduiada & sub-

A b

metida o autoclavagen que, no caso de baixa pressao, exige o -

emprego de catalisadores. lsto Toi confirpado ne nresents fra-
18!

e

de catalisadores btais como axidoe de cal-

balbo, usando-se {0, 5%

t

cio, de zinco ou de magnesio @ pressac de 10 atm, absolutas -

{180eCY, durante 4 a A horas, Em todes os casas, o costoudo de

- - " S o
scidos graxes ivees no produto Final excedeo 309

O use de reagentes tipo Twitchell, fato e, acidos -

aril=cstearico~asulfonicos ¢ semelhantes permite ofctuoar a hi-

- ot - -

-~ - - .
drolise do oleos sob pressas atmosferics, porem o DEOUESRG &

demorade {ate 48 horas ). Parcceu-se de interesse, tentar a -



: - M : i .. o [ AU SO H . -
hidralise de borra acidulada com o reagente Twitchell produ-

zicdo no laboratorio, sob pressac moderada, ouw seja, 5 atim, -~
correspondentes a 15080, A temporatura wais elevada condur, de

-,

acordo com a |iteratura {223, 2 uma decomposicac do reagente

~

Twitchell, As condigoes destas experiencias ¢ os pasubtados -

ohtidos sao mostrades na Tabela 9. Us pesos dos moterials usa

dos foram escolhidos de manecira a obter 1% de reagente Twitchell,

-
) #

- L . - , . . .
17 de acido sulfurice {epos descontar a guantidade necessaria-

-

de agua na base da materiae graxa-

para decompor saboes) e 100

presaente,

-

TARFLA 9 -~ Hidrolise de varias amostras de borra com o reagente

Tuitchel Psced {5 atm. absolutas), no Digestor -~

o

PARR 4745,

- =
PR SRR K ovisor el Tessmenen T e
Amostra Pown Heagente Acido Agua adi Tempo Tempe- % AGL
sulfuerico acilonada ratura

9 & & 4

~ra de sola - , . . ® o e .
borya e 0,1 o, 10 b rspec 94,80

s

ulada n® |

"SI0 N

i

horra de soja . o v w b e _ .
e 20 0,07 4 - 3h is0e¢ 93,90
n® 3

. 2y 2 - b -y E ?I‘i e ~ ; -
borra de soja 20 0,08 VL3 -~ 3 FOEC 84, 5
n® 4

borra de amnen

i

o oo f,v

o a7

15000 9g, 26

y - + .
AGL = gcidos graxos [ivres na borrs

Y REITE



Esta Tabela demonstra cue o emprege de pres
sao reduziu consideravelmente o terpo de hidrolise -
cos o reagente tipo Twitchell. Contudo, para o funcig
namento do reagente, e necessaria a adigaa de acido -
sulfurice, o cue exige o uso de aparelho resistente a
este acido, principalmente em vista da temperstura de
15090 aplicada. Sem o uso de acido sulfurico, o rea -
gente Twitchell mostreu pouce atividade., Assim, o a-
cuecimento da boera acidulada {amostra n? 1)} mesmo -
com 3% do reagente, sem a adégao de acido sulfurico, -
a 15000 durante 3 horas, aumentou o contetdo inicial
de 56,74% de acidoes graxes Hivres da amnostra para S0

e

mente 05

Preparoe de oleo comestivel a partir da borrs gt nal

Neo foi encontrada na Piteratura nechuma re
ferencia cuanto ao prepare de oleo comestivel a par -
tir da borrs. Por outro lado, sao conhecides casns de
fabricagaw de oleos comestiveis a partir dos oleos -
brutos com alte acidez, seja por destiiaqga de acidos
graxocs livres, sejas por &sﬁer?F%cag%o destes acidos -
com glicerol, Bassendo~se nisto, fol produzide um oleo
comestivel da borra de oleo de amendoin aue contam ge
rafmente menos lmpurezas do cue a borra dos olens tais

como soja e algodeao. Fei utilizada a awostra n? 10, pe
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presentada por uma borra industrial, fresca e de cor
clara, a cual, de acerde com a ané%%s&, continha -
27,75% de acidos graxos na forma de sabao e 22,57% -
de oleo neutro. Foram acidificados 300 gramas desta
baorra, produzindo 150 gramas de matéria graxa. Este
produto, depois da esterificagac com glicerol na -
presenga de po de zinco como catalisador, apresen -
tou um conteudo de acidos graxos !ivres de 3,214, A
neu%raiizaggo com 6 ml de hidroxide de sodic a 15%
¢ a 6020 peduziv a acidez a 0,07%, eXDressEd  COmnD a-
cido oleitco. Depois da favagem, secagem, brancues -

mento e desodorizagac, Voram obtidos 135 gramas de
um oleo com O,11% de acidos graxes livres, gosto e

ogor agradavels e uma cor de 1,2 vermelho numa cu-

heta de uma polegada na escala de Lovibond.

Isto demaonstrouw @ viabilidade da produgaoc
de ofeo comestivel da borra fresca cue, talvez, pos
sa ser realizads no caso de oleos tais como amendoim

i

ou abacate e, em geral, no caso de uma esceassez de

oleos comestivaeis.
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V. CDNCL:

0 metodoe de analise de borras resultantes da nevtral izegao

de cleos comestiveis, preposto no presente trabalheo, usan-

do cuantidades determinadas de solvente para extragace da -

materia graxa e titulagao de aliouctas provenientes desta
) s .

extracao, deu resultados semelhantes acueles obtidos com

- . + 3 - - ;- * -
os Ketodos (ficiais da "American Oil Chemists’ Society”.

A analise de cromatogratia gés~i§ﬁuido gemonstrou oue a
cmmpoﬁiggo de acidos graxos livees e daqueles do oleo -
neutro @ praticamente identica, o oue permite a determi
nagas destes componentes por t%tu%agga; usando~se o mes

mo Fator.

A hidrolise do oles neutrs contido na borra pode ser efe
tuada de maneira mais economica por autoclavagem, utili-

zando~se oz saboes presentes na borra como catalisadores.

A hidrolise do oleo neutre da borra acidulada pode sepr e-
fetuada uvsando~se ¢ reagente Twitchell com acido aul furi-

co, sob pressac, a temperatura nao excedente a |502C, o

cye reduzr o tempo de PEacao .
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RDEICTAL -

METORO

TAMERTCAN

DiL CHEMISTSS LETY",

graxoa tobais

Acidos agraxos oxid

timento O

»

xos totais numa amostra quer presentes como ocleo neutes

i1ek

N "~ . . d Is . -
determinag materia inscoluvel on eter de petroleo mas sol

vel em eter ctilico,

dados,

Aplticave!l para borea

-

cecan de borra de oleo de oo

aeme hantos,

Ao Aparethos:-
E Ll
2. Frasco erlenmoever de
Papel de fiitro,

ou equivatente.

4. Becker de

cle

et
ta)

5. Funii de separacac

Frozeo Soxhiot

saponiticado. Bualguer mat

- . ¢
amostra sera inclfurda, O g

¢ oo nto

arigingl

RO,

Froveta com rallia sasmeri thada de 250

Heeve Angel
S |

- e
metodo determing acidos gra

L . . PR L4
eria geaxa inaanontficavel -
wooerdisnente [ odeste metodo -
-
1y

-

chameda scidos graxos oxi-

o acidulada, com exe

-

caroce de palma = oleos-

mi,

200 mi,

Mo. 230, Faton and Dikeman

comn ralha asmer thada.,




R, Reagente
[. Hideoside de potassio nlcbeiive, 50 ¢ de hidroxide de
pﬁiéasim sotido para wn litro de etancl o §5%, H,.8.85.0,
10 e 3A sao parmitidas,

Farmulas

9. heide elorideico (1217, Bieture un volume de acido alo-

S s

I . »
pideics {pesc espociTico |, 19) con un volume de agua -

destiiada,

indicadora de alaranjade de metila, i

3. Solug

3
agua destilada,
- . . I e
4. Eter de potroleo, AL0.0.5. Especificegac H-2-41,

Filico, grau ALCL5.

- -
5. Eter

C. Procedisente para determinacan aoidos oraxes tohaisge

]

. Misturar o amostra bem oo tmodiotancnte.

2, Pesar & o 10 gramas de borera sriginal { 4 8 5 gromas de

Ll Lo
Sorre aciauladal num aelommever de 200 ml ou beoker

AN mil {ver nota ). Adiciener 50 mi de hidroxide de -

-

. - - .
o aleootice, cobrir con vidre de relogio ¢ ague-

patar

E

cer omn banhko de agua para asaponificar {(ver nota 2}, Agi

tar fregusntomente o rocr pelo mencs 30 minutos ou~

-

ate complieta pomy Ficacao,

3. Remaver o vidro de erslogio, contipuands o aguecimento-

-
i

em banho de ague, com ccanional agifag ae, DRra ovapo -
-~ 5 . . B ks -
par o dloosl, Para evitar oxidacgas nao evaporar alem -

Ed
as POSa. a9n necosonrio PR die POnar uma Deoliand




S
.

&

el

cuantidade de agus, ﬂépmiﬁ cue cupse todo o alcool ti
ver sido evaporado.

Adicionar 100 mi de égua destilads ¢ acuecer ate o sa
hao ser completamente dissolvido. Transferir o cmnt@é
do para uma proveta com tawmpa csmerithada com o auxi-
io de égua destilads cuente, tomande o cuidado para-
nan exceder um volume total de 130 ml na proveta.
Adicionar 3 a § gotas de alarasnjado de metila como in
dicador e neutrafizar com acido cloridrico diluido, ~

- e - . . . .
ate coloragao rosea. Repors adicionar um mais mi de -

]

acido. Girar gentilimente s provelta para mistburar o
conteudo,

Fsfriar pelo menos a 3520 e adicionar 125 mi de eter-

- - . e .
de petrolec. Os acidos graxocs nao necessitam ser o a-
oo t . . ! - -
~ificades completamente antes da adigao do eter. Towm-
sar & proveta, agitar gentilmente o deixar om Fepouso
- a L
ate o separsgao da camada eteres,
- - R 5 . | . L
A fase etereca o sifonada pare um Funil de separagao
i

de 500 mi, tomande o vuidade cue ftao pouso ousnto pog

-

sivel de materia insoluvel, s cual esta localizada ne

-

interfase eter-agua, sejs transportade para o Funil -

de seperacac. Se uma spreciavel ocuantidade da materia

inestuvel for transferida para o fumil de separacaoc,

ela usualmente se sediventara o pedera ser retvornada

pare a proveta, Fazer pele mencs mais 4 extragoes se
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Peso constante ¢ aicangado cuendo o perda {ou ganha}

de peso nao exceder O,

[

xos totais,

3. Procedimento para determinacac de acidos oxidados:-
? ;

b, Adicionar 25-30 mi de eter efilico ae conteuds da

¥

o

proveta depois <do procedimento C-7, tampar & pro-
veta, agitar gentilmente e deixar em repousoc até

@ separaggu da fase eterea.

Sifonar a camada de eter etilico atraves do mesmo
pape! de Tiitro usado previamenie pare outro frag
co de Soxhlet de 250 mi,turado seco e esfriade -
num dessecador, Fazer pelo menos mais 4 extraggeg
seme | hantes, uszando de 25 a 30 mi de cter otilico
cada vez, agitando a proveta vigoresamente por I0
segundos a cada e&traggo, (itimo extrato de eter

ptilico devera ser praticemente sem cor.

Filtrer todos os extratos atraves do mesmo pape |

de Tiltre ¢ finalmente lavar bem o papel de Fil-

tro com oter ebilico para recuperar todos os éci

dos oxidados,

Evaporar o eter etilico em banbo de agua, sob uma

-

we g g e fTmnido & seco. Seeap oo acid R
corrente de ar Lippido & sSeco. Ja0aP o% acidos gra

. , > s - - [l
xo5 oxtdades em estufa a temperatura de [058C = 25

sucessivos periodos de

3 minutos de secagem. Este ¢ o peso dos acidos gra

i



por 20 minutos. Esfriar om dessecador a temperaturs

ambiente e pesar, Repetir ote peso constante ser ob

-

tide. Pesc constante ¢ alcangade quando perda {ou

garhe} de pesoe nao excedor O0,1% em sucessivos perio

dos de 20 minutos de secagem. bEste e 0 peso dos acl
dos graxos oxidados.
Calculoa:~
7 acidos grexos totais = Peso dos acidos graxes totais x 100
Peso da amostra
@ geidos grasos oxidados Peso dos acidos graxos oxidad, x 10C

Paso da amostra

-

{ Para borre original e aconselbavel pesar & emostra -

tranaferindo-a de um Teasce de pesagem parsa Uy e cker
ot

su Frasco erlenmeyer, porcue este material perds umi-

. - - "
dade rapidamente. fecker de 400 wmi e volumoso demars
e B i -
pare uma balanga enalitica. b aconsethavel pesar a -
sorre original su seidulada com auxitio do Trasco de
gl 5N 1T T el Y E‘ s -f“" -n ca ol
HL SO, AN e oG QO LESOO .

2. 50 wml de etancl a e 7 a 3 gramas de hidroxido de

o

solide podem ser usados em lugar da solugao
! )

- . -

aleoolica, se desejavel.
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wwcidos grexes fTotais

e -
¥ e T - N AR VO N I L . PR - FOR S . - -
Het i LLEREY L Este netode Jetarming acidos CHTEMAOR COUaS 18 amDsR

-

tre quer presentes come oleo reulire ou

Oual

"

LT . © v s - . - . I
ousEr mater!d gQraxs pnsaponrticave ! na amostra gsera inclui

da.

- N ~ - v - . -
Extensaoc:~ Aplicave! para borra originzl cu borrs scidulads de

clea de coce, de car

3 i

oo de palme e outros olens sewelhan-

A, Aparelhos:-

T

CLAXT 4

Proveta con tamps esmeri {ha

¢, Papel do filtre, Resve-An Ne, 230, Faton and Dikeman

T

o et ioiants o

fod

o

weconte, Clorpto de

caleio nan e stario, Yer AcC.CeB. fspecifica -
H O-d45,
6, Funil de o nel o,
B, .
F. Solucae of 50

Gt e s




e

i

aleool etilice = H.5,8.8, Formulas 3O ¢ 20 san

permitidas,

Acide cloridrice (1:1). Misture um volume de HCL -

-~

{pese especifico 1,19} com um volume de agua desti-

Sotucao itndicadore de alarenjade de metila,

-

agua destilada.

- ~ - . - - ¢ P -
Solucan Indicadores de Tenolftalerna, € em alcool

etilice a YF

“ter de petrolec, AOLCLS. Fspecificaecao H 2-41.

. . .o N .
Soluycao de hidroxido de sodio, PN, acuredamente

' . ! . - ! . e . 1
padrontzada. bsta solucas deverie ser tao livee de

impurezas, ouante possivel, pars menter o minimo -

ol

e vorregac. Carbonaios sao ustals {mpurezas  oue

contribuen para esste Tator, mes ouiroes sats de o

dio podem estar presentes. Determiner o Tator de-

corregan nevtralizande 20 wil de ume solucas de hi

droxido de sodioc | N {contendo un pouce de fenol-
ftaleinal, exabamente, com acide cloridrice 1 N,
Evaporar o solugao neutre ew banho de ague o en-

o opor 2 horss e

tTaog seo

Estriar em dessecador a temperaturs ambiente & pe
sar. Hepetir ate peso constante zer obtido. Peso
constante o alcancade cuando a perda {ou ganho} de

:

rstvos periodos de

peso nag exceder 0,1

O Huioe




e

hora de secagem. O Fator de correcac por ml de ki

- -
- - & H ..
droside de sodio | N =

oo Peso do restdun - 1, 169

C. Procedimento:-

Misturar a amostra bem e pesar imediatamente,

Pesar ume cuantidade de awostra, a oual pwaduziwé
cerca de 5 gremes de acidos graxes, num becker da
250 wmi, Adicionar 50 mi de hidroxido de potéss?m

-

o ode agua para sapontFi

alconlico ¢ souccer em ban
e . » - B .
car {ver nota 1), Cobrir com vidro de relogio, mia
turar frecuentemente = acvecer pelo mencs 30 minu-
. - . . T st
tos ou ate completa saponificacac.

- . . .
Remover o videro de relogio e continuar o aouecimen

ARl agitag&o, EErE

-
to ne banbho de agua, oom ot
evaporar o alcool. Para evitar oxidacas, nac evapo
prar glem de masss pastoss. be necessario adicionar

. N . - rd
pactieng cuantidade de agua, ovando cuase todo o al

coct tiver zido evaporado.

Adicionar 100 wml de apus destilada ¢ souccsr ate o
gsabao ser completamente disselvido., Transferivr o -
G . : 2
conteuds para uma proveta com tamps esmeri thada com
suxt bio de agua destilada cuente, tomando-se o cui-
dado parae rac exceder um volume total de {30 ml  na

provet .,



0.

5

H
]
S

Adrcionar ¥ a 5 gotas de alaeraniade de metila & pecus
s . pe e
e acido clorideico diturdo,

Ao mas definide excesse d

Girar gentilmente & proveta pera misturar o conteudo,

Eetriar pelo mencs & 3590 ¢ adicionar 125 ! de eter

-
|

de petrolteo. Os acidos groxes nac necessitam ser ola

S

X - _
da sdigao do eter. Tam

riticados completamente ant

per @ provets, agitar gentiinente e deixar em repou-

- -

so ate cue & Tase eterea se separs.
- ‘ - ey Ty i - ¢
A& FTase supertor ¢ sifoenada e Filtrada straves de pa-
il i 1 . A fo . EN M
pel de Filtroe para um becker de 800 wi, ou funil de
- ) - B 1 -
separagac, Se o extrato for nublado, ele devera ser

cualouer subsecuente turvacao pode~

soensiderada,

Fazer pelo menos mais 4 &thﬁg

do de 25 a 30wl de eter e petroleo cada vez o ot -

o
1

tando vigorosamente durente 20 segundos a ceda extra

-~ - N

Filtrar cada extreto ctraves do wesmo papel de Filtro
: M T i oy e e .- e e e S . i g

como o grimeirs ¢ Vinalmente lavar este papel de £il-

e de petroleo, pars removers

o exaustivamente com o

todas or acidos arexos.

Evaporer o eter om banbo de agus pars obter um voluyme

R, s, ..
de 5075 ml osob corrente ar limpido 2 seco. Adicio

nar 50 ml de alcool etidice neutro o 0,5 ml de fenoll

-

taieina., Titular con solugac de bhidroxide de sodio |



2

ot ¥

W

o

-~

- -
N, ete ocoloracao roses.

cetroles e copcentrar a

Evaporar o restante eter de

solugao em banho de agua, sob corrente de ar limpi~

do e seco, ate o volume =er reduzide para cerca de
25 mi,

Hsar aleoe! etilice cuente para transferir essa so-
iugga para wn becker de 2350 mi ou frasce de Soxhlet,

- - v P . X - '§ . ; i - .
cue foir seco, esfPriado num dessecador e tarado jun-

to com um bastao.

L

¥ - " . ; N Y To
Terminar & evaporagao e secar em estufa g (0520 & 220
"
J‘}

por 2 horas. Esfriar em ur desseceador a tempersturs -

ar. Repetir a secagem por infervalos de

ambiente e pe
20 minutos, ate pesoc constante ser obiido. Agitar a

massa ocesionalmente durante a epvaporsgad e secagem.

. .
Peso constante e alcancado cuvando a perds {ou ganho)

de peao nae execeder 0,10 em sucessivos periodos  de
20 minvtos de secagem.

=
acidos grexos totais = f% - {0,022 + ) ?J »  1O0
Peso da amostra

= peso do sabso de sodice: C,13.
ey . 7
= ocorrecac pare impurezas: b

= titulacgao dos acidos groxoes: €10



Definig

olec

Ficavel

{:/1 {‘nsae :

A. épu:(

si(? - B

-
T

METODC OFICIAL -~ A, 0,0.8, - G 5-40

i’ )
metoao

determing oleo neutro total ou seja,

i ” . i
nan saponificade. Bualguer materia graxa insaponi

-

ne amestera sers incturda,

~ Apiicavel para todos os tipos de bhorras.

i AFER L

it pean o et g i

E £

2

3
e #

I}
‘

L

3.

4.

Proveta com tampa esmeriihade de 250 wml,

Funi i de 00 i

separacas de

Recler de 400 mi ou frasco Soxhiet de 500 wmi.

Bidroxnido de

HAY de

STAEE

ta&w'o

DO O S,

Aecal etilico (H.R, 8.0, Formulas 20 ¢ 3A saoc permi-

.
de alconl

tidas} 509 por volume, Misterar 10 volumes

- -
a 9% com O wolumes de aguae destiiade,
i Ty P { . i s . ‘z " [ S -
Alcaocl etilico, soemo aciwa, 0% por volune,. Mistuear

2 ovolumes o

-
e alcool n 7 ovolumas

S R
Eitado.,

st

/"M' -
Eter de petroleo,



[ N
. Procedimentor~
b, Wisturer bem a amostra o pesar lrediatamente,
9. Pasar de 9 a8 10 gremas de borra original {4 a 5 gramas
de horea aciduladal, numa proveta de extracgac. Adicio-
N R R SR S 0 e r . o
nar 125 wmi de atcool s 58wl eter de petroieo
. - . \ - i §
¢ agitar ate mistura hopogones ser Tormacd.
~y Y it R - - Py . - .
3., Eafriar a 20 ou 2520 e adicionar 10 nt de hidroxide -
] - [ - i T -
Gier %“iafs o aguess, Agtiar gentilrente ate bem mistu-
- . "~ N
rado, was evitar movimentagao vigorosa.
i 4 oy : s <. = o en .
4, Adicionar 25 wmi de Alecal etilico a 509 e agitar gen-

. s
ilpente ate bem misturado, Deixar em repouss ate com

eoed wr N N .
pleta separagac dao comadas,. Nao deixar & tase -

-

- . . . - .
oleo-eter permanecer em contete oob 4 camada alcati~

rd - -
alconlica alem de 30 minutos,

Ctuni o de

2
P

E
separagae de

Sifonar a Pase superior para u

(W]

e | hantes,

500 wmil, Fozer pelo menos mais 4

veando 50 i de eter e ;»?;oioo '''' pare cada extragac. -
A

Coletar todos oz extrotos em um Funil

A - - o o
6. Lavar o extrato eterso o funil com porcoes de 25 mi

de afcool a aqitande vigoresamente cada verzr, ate
s N - - 4 ¥ -
s solucas de lavagem ser neutra a fenolftateina, 3 1a
§ " R N . - : ' -~
WEQETE BONGo neualmente sulicientes. Filitrar straves-—
.

. -
de pepel de Filtro ¢ lavar o papel cow eter de petro-

len ate livee de materia graxa.

Transferier o extrate eterco para um becker ou Frasco

a3




de Boxhiet tarads, o cual Tor previamente sccado o
N PR e ool I L N e .
ecefriado em dessecador. Dvaporar ¢ efer em banho de

agus, sob corrente de er limpido e seco. Secar em -

-

sstufa a temperatura de 10520 - 220 durante 30 minu

"

- - . h .
tos, Easfriar enm dessecador a ftemperatura ambients e

pesar. Repetis a pesagem ate peso constante szer ob-

-

tide. Peso constante e alcancade quando a perda (ou

ganho} de peso nao exceder 0,19 em sucessives perio

..E - . 1 :’"'; b i . 3. - R,
cos de 20 minutos de secagem.

Do Calculoi-

.
Sleo neutre = Leso do olep neutro x HI0

Bose da amostrs
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H

o

R

-

Materia insapopiiicavel

- . + . -
Frequentemente dissolvidas now olens e gorduras, as

oy P . e L N N P - 5 . v L .
Detinicac:~ Materis insaponificave! inclui as substancias -

. s o - . P .
quails nao podem ser sapenificadas por alceali caustico,

sl -

mas san soluveis em solventes

r

Sas incluidos alecois alifatices de alte peso molecular,

estervis, ptamentos » hidrocarbonetos,

Fxtensaor~ Aplicavel pe e produtos stins,

A. Aparglihos:-

. Prasco erlernmover de com condensadap

do com agua.

CONILINS Dara Qﬁﬁdupﬂﬂn

ml,

[ Waling
LR
wlab g

+ @

50 n

4

2o Provets de extracas ou co de Stobes.
- Dpoveta de oxten de capacidade de 750
[ POvVets de exieg G CERAaU Haase Oe Lo
I I R I PR SN, ¥ I R
e casmerd Hhada, cerco de 29 mm Jdiametro g
de attura,
R — - - e f
v O Frasco de Stokes e um frasco con Fundo redondo
cee 1Q0 wmi fundido com fresco erlenmever de |
~ w7 ) N s
de Sitaco, constituido de uwwa tamps de borrscha,

o

once

ne

B

o

=&

T . 3 . . [ . T
fasere 2 tubos de vidro, pare permitivc o remccan da-

camada superior do proveta de

Stolos,

rar

Funis de sepsragac, 500 ml.

I
ki
I3




DL Foermulas 20 e 3A sao

L
4

permitidas,

Ze Sofucgap aguesa de

A
L
and

i N : - -
droxide de potassio,

[
. . R
droxido

TR AYCE R

I -

3. fter de petroleco, ALO.C.8. Faspeci¥i cagae H I-41.

4o Selucan de hidroxide de sodio 0,02 ¥ ascuradamente
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