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RESUMO GERAL

Os efeitos benéficos a saide em uma dieta rica em acidos graxos poliinsaturados de
cadeia longa do tipo émega-3 (AGPI) tem sido descritos nos ultimos anos. Oleos
marinhos sdo importantes fontes dietéticas de AGPI, especialmente pela presenca dos
acidos graxos EPA (acido eicosapentaendico, 20:5 w3) e DHA (acido
docosaexaenoico, 22:6 w3), devido ao seu valor nutricional esta crescendo o interesse
no refino de 6leo de pescado para consumo humano. No Alasca, norte dos Estados
Unidos da América existem elevadas quantidades de subprodutos de pescado que sao
usados para a producédo de farinha e 6leo de pescado. A maior parte do 6leo de
pescado produzido no Alasca é bruto; sendo destinado somente para servir como
ingrediente para alimentagdo animal, a menos que fossem desenvolvidos novos
modelos para lidar com os componentes especificos dos subprodutos do pescado
como matéria-prima para a produgao de alimentos. A técnica de destilagdo molecular
oferece uma alternativa ao processo tradicional de purificacdo de 6leo de pescado,
pois remove os indesejados acidos graxos livres, elimina odores pela remocao de
aldeidos e cetonas, €, além disso, elimina contaminantes ambientais como poluentes
organicos persistentes (POPs). O objetivo de este trabalho foi estudar em
processamento a baixa temperatura e investigar a aplicacdo da destilacdo molecular
para a purificacdo dos 6leos da polaca do Alasca, produzidos no navio American
Thiumph e também em escala laboratorial. Os figados foram triturados e a pasta
formada foi aquecida entre 50 e 60°C, de 15 a 30 minutos. As particulas sélidas foram
separadas da fase liquida por centrifugacdo a 7500 x g durante 20 min. Como
antioxidante foi adicionado 250 mg / kg de palmitato de ascorbila ao 6leo de figado
extraido. O 6leo foi congelado e reservado a -80°C para posteriormente ser usado na
andlise e purificagado. Todos os 6leos foram caracterizados mediante analise de &cidos
graxos livres (AGL) e oxidagao lipidica. Apés, foram realizados teste preliminares e
determinadas as condicdes do processo: temperatura de evaporador (210 °C),
temperatura do condensador interno (55 °C); temperatura de alimentacao (60 °C); taxa
(6- 8 ml/min); velocidade de agitacdo (450 rpm) ; vacuo (<0,01 mbar ). Os 6leos foram
submetidos a destilacdo molecular e uma reducdo significativa nos acidos graxos
livres e oxidacdo lipidica foi observado. Como resultado, os 6leos purificados
encontraram-se dentro do padrao de qualidade para consumo humano e sua principal
vantagem, se comparado com o método tradicional, € que nao foram utilizados
reagentes quimicos e foram reduzidas as etapas do processo.

Palavras - chave: Oleo, polaca do Alasca, extragdo, destilacdo molecular,
subprodutos, purificagéo, caracterizagao.
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GENERAL ABSTRACT

The beneficial health effects of a diet rich in long chain polyunsaturated omega-3 fatty
acids (PUFA’s) have been fully described in recent years. Marine oils are an important
dietary source of PUFA’s, being especially rich in two of the most important fatty acids
of this class namely, EPA (eicosapentaenoic acid; 20:53 w3) and DHA
(docosahexaenoic acid; 22:6 w3), due to its nutritional value there is growing interest in
refining fish oil for human consumption. In Alaska, northern United States of America,
there are large quantities of fishery byproducts being used for the production of fish
meal and fish oil. Most fish oil produced in Alaska is crude, thus it may only serve as
ingredient for animal feed unless further steps are taken to handle specific fishery
byproduct components as raw materials for the production of food. The molecular
distillation technique offers an alternative to the traditional process of purification of fish
oil, as it removes unwanted fatty acids, eliminates odors by removing aldehydes and
ketones, and eliminates environmental contaminants such as organic pollutants
(POPs). The aim of this research was to study the rendering of low temperature and to
investigate the applicability of molecular distillation for the purification of pollock oil
produced at catcher ship American Thiumph and also pollock liver oil produced under
laboratory condition. The livers were finely ground and the pure formed was heated
between 50 and 60°C, for 15 and 30 min. The solid particles were separated from the
liquid phase by centrifugation at 7500 x g for 20 min. As antioxidant was added 250
mg/kg of ascorbyl palmitate extracted liver oil. The oil were frozen and reserved at -
80°C for later use in the analysis and purification. All oils were characterized by
analysis free fatty acids (FFA) and lipid oxidation. After a series of test preliminary and
determined the process conditions: Evaporator temperature and pressure (210°C),
condenser temperature (55°C), feed temperature (60°C), condenser temperature
(55°C), roller speed (450 rpm), feed flow rate (6- 8 ml/min) and vacuum (<0.01mbar).
Oils were subjected to molecular distillation and a significant decrease in free fatty
acids and lipid oxidation products was observed. As a result, purified oils met the
quality standard specified for edible fish oils. The main advantages of using this
technology, as compared to traditional fish oil purification steps, are that it didn’t use
chemicals during processing and it decreases the number of steps needed to refine
fish oils.

Key words: OQil, Alaska pollock, rendering, molecular distillation, by-products,

purification, characterization.
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CAPITULO 1 2

1. INTRODUCAO

Nos ultimos anos, com o surgimento de diversas alteracées a saude humana, o
interesse pelos alimentos funcionais tem aumentado, pois, além de nutrir, apresentam
propriedades fisiolégicas especificas, estando presentes na forma natural ou sendo
adicionados em produtos alimenticios (BRUM et al., 2002). Entre eles, a procura por
6leos marinhos para consumo humano esta crescendo mundialmente (BECHTEL, 2007)
devido principalmente, ao seu valor nutritivo, pois sdo considerados importantes fontes
alimentares de AGPI (acidos graxos poliinsaturados), sendo especialmente ricos em
dois dos mais importantes acidos graxos desta classe alimentar, nomeadamente, EPA
(acido eicosapentaenoico, 20:5m3) e DHA (acido docosaexaenodico; 22:6w3)(VON
SCHACKY,2003). O efeito benéfico dos acidos graxos 6mega 3 tem sido demonstrado
nos Uultimos anos e incluem a prevengdo do desenvolvimento de doencas
cardiovasculares (GURR,1999; SAHENA, et al.,, 2010) na protecdo contra o
desenvolvimento de tumor, pois apresentam propriedades anti-inflamatérias; sao
essenciais para o cérebro e retina durante o desenvolvimento infantil e; além disso, tém
sido administrados com sucesso no tratamento de sintomas relacionados com uma
variedade de perturbacdes neuropsiquiatricas, tais como esquizofrenia, depressao e
doencas maniaco-depressivas (GUNSTONE, 2003).

No Alasca, o éleo marinho produzido é utilizado para consumo humano indireto
(BECHTEL, 2007); enquanto que na Europa, o 6leo de pescado é usado para fins
comestiveis (margarinas) e tem sido aplicado na industria farmacéutica; no sul do Brasil,
0 6leo de pescado produzido é utilizado para fins ndo alimenticios, como aditivo na
industria de curtume e tintas (CREXI, 2005). Devido ao seu valor nutritivo, existe um
aumento de interesse no refino de éleo de pescado para consumo humano. O dleo
refinado de pescado para consumo humano pode ser consumido na forma de
encapsulado ou adicionado liquido como ingrediente para aumentar os niveis de AGPI
em varios alimentos como: bolos, suco de laranja, iogurte, entre outros (BARROW et al.,
2006). Para isso sera necessario estabelecer uma cadeia de monitoramento dos
subprodutos de pescado durante o processamento. Além disso, componentes dos
subprodutos, como o figado de pescado podem ser utilizados durante o processamento
do pescado como matéria-prima para a producao de 6leo de pescado para consumo
humano (BECHTEL e OLIVEIRA, 2006).
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A técnica de destilacdo convencional ndo é recomendada para separacao e
purificacdo dos acilgliceréis (TAG, DAG, MAG, AGL e glicerol), pois esses compostos
podem se degradar e oxidar quando expostos a elevadas temperaturas. Neste caso, a
destilacdo molecular € uma técnica apropriada, que consiste na separacao e purificacao
de substancias termicamente sensiveis, assim como de outros liquidos com baixa
pressao de vapor (FREGOLENTE et al., 2007). Essa tecnologia opera a alto vacuo na
ordem de 10 to 10°® mbar dessa forma, aumenta a volatilidade e consequentemente,
pode-se reduzir as temperaturas de operacao, se comparadas com aquelas que seriam
aplicadas em outros processos de separacdo (ALBERS e GRAVERHOLT, 2006).
Além disso, esse processo aumenta o rendimento do o6leo, reduz a formagcdo de
efluentes e reduz o tempo de processo (MARTINELLO, et al., 2007). O objetivo geral foi
estabelecer as caracteristicas quimicas de 6leo bruto e refinado de figado da polaca do
Alasca e sua variabilidade com a época, que despertam grande interesse de produtos
de alimentos marinhos do Alasca, que visam o crescimento do mercado de 6leo de
pescado. Além disso, deve-se investigar a aplicabilidade do método de purificacdo do
6leo de pescado que minimize o processamento de efluentes, o que poderia ajudar os
produtores de alimentos marinhos para estabelecer a viabilidade de aplicacdo da
destilacdo molecular para produzir um produto de alta qualidade e valor comercial a
partir de subprodutos.

Os resultados deste projeto poderao ser utilizados em pesquisas para andlise
econbmica, tanto para produgado de 6leo bruto e refinado para o consumo humano,
como para o 6leo de figado de polaca do Alasca. Além disso, estes resultados serao
de grande utilidade para pesquisadores interessados na realizacdo de novas
experiéncias para determinar as variaveis que afetam os processos de produgao e
purificagao do 6leo de figado de pescado para o consumo humano.
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1.1. OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Avaliar o processo de extracdo e purificagdo do 6leo de polaca do Alasca

(Theragra chalcogramma) usando destilacado molecular.

1.1.2 Objetivos Especificos

e (Caracterizar e comparar as matérias-primas utilizadas, assim como 6leo de
visceras e de figado processado no navio American Triumph e 6leo de figado
produzido em escala laboratorial durante as estacbes de outono e primavera;

e |nvestigar a aplicabilidade da destilagdo molecular para a purificacdo dos 6leos
de visceras e de figado processado no navio American Triumph e do 6leo de
figados obtido em escala laboratorial;

e Avaliar as operagdes e parametros que influenciam o processo de extracédo e

purificac@o dos diferentes 6leos analisados.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Pescado e seu valor nutricional

O pescado é um importante constituinte da dieta humana e possui grande
reserva de acidos graxos poliinsaturados, especialmente de émega 3, como o acido
eicosapentaendico (EPA) e o acido docosaexaenodico (DHA). Pesquisas cientificas
sobre acidos graxos poliinsaturados sdo desenvolvidas devido ao seu efeito na
prevencao e cura de doencas, principalmente cardiovasculares e inflamatérias (BRUM
et al.,, 2002). Os lipidios do pescado podem ser estudados em dois grupos, os
provenientes do ambiente marinho e os de agua doce, que diferem na sua composicao
de acidos graxos. O pescado marinho apresenta uma composicdo relativamente
complexa, com grande proporcdo de C18, C20 e C22, enquanto os de agua doce
contém menores teores de C20 e C22 insaturados e maiores teores de acido palmitico
e de C18 insaturado. Essas diferencas sao atribuidas a alimentacao e as condicdes
ambientais e sazonais (VLIEG & BODY, 1988). Os peixes de aguas frias contém
quantidades relativamente grandes de acidos graxos poliinsaturados 6mega 3
(PUUSTINEN et al., 1985), e a temperatura da agua é um fator importante para isso.
Outros fatores contribuem para a grande variagdo na composicao da parte lipidica dos
pescados, como a espécie, 0 sexo e grau de maturidade sexual, o tamanho, o local de
captura, a natureza da alimentacdo e a estacdo do ano (ARMSTRONG, 1991;
BADOLATO et al.,1994 e BREIVEK, 2007).

2.2 Polaca do Alasca

A polaca do Alasca (Theragra chalcogramma) é o maior volume de pesca no
Alasca e é capturada em duas épocas do ano. Diferente dos subprodutos do salmao,
que estao disponiveis apenas um periodo do ano, a disponibilidade de subprodutos da
polaca permitem aos fabricantes de produtos marinhos no Alasca, uma oferta constante
de 6leo para seus consumidores (BECHTEL e OLIVEIRA, 2006). A combinagéo volume
e disponibilidade tornam os subprodutos da polaca, mais atraentes como matéria-prima,
para a produgao de 6leo para consumo humano. Entre os subprodutos, os figados séo
de interesse particular, devido ao seu elevado teor de lipidios (OLIVEIRA e BECHTEL,
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2005). A polaca é semelhante ao bacalhau no que diz respeito a sua capacidade de
armazenar reservas lipidicas nos tecidos do figado (SHAHIDI, 2007). O musculo da
polaca e do bacalhau do Pacifico (Gadus macrocephalus) € magro e contém de 0,5 % a
1,4% de lipidios (OLIVEIRA e BECHTEL, 2006b), enquanto que os figados podem
conter valores superiores a 50% de lipideos dependendo da época, maturidade sexual e
saude geral do animal (OLIVEIRA e BECHTEL, 2006a; BECHTEL e OLIVEIRA, 2006).
Durante o desenvolvimento das génadas, os peixes adultos utilizam os lipidios (energia)
do seu figado para o desenvolvimento dos ovarios (fémeas) ou testiculos (machos).
Logo ap6s a desova, a polaca comeca a acumular lentamente lipidios no tecido do
figado para permitir o desenvolvimento das gbnadas seguindo para o periodo da
desova (BABBITT, 1990). Dessa forma, os figados podem representar mais do que 10%
do peso do peixe inteiro durante o verado, época em que sido ativamente alimentados
(BABBITT, 1990). Durante a desova (final do inverno e inicio da primavera), as gbnadas
podem representar aproximadamente 19% do peso do peixe inteiro (BABBIT, 1990).
KIZEVETTER (1971) registrou um aumento anual de 1,6% até 10% da variagéo de peso
dos figados da polaca, em comparagdo com o peixe inteiro. E importante estabelecer as
diferencas no conteldo de lipidios do figado para diferentes épocas de captura e seu
impacto sobre a recuperagao do 6leo e caracteristicas quimicas dos produtos refinados.
O figado pode ser facilmente separado dos outros componentes das visceras durante o
processamento de polaca e utilizado para a producao de 6leo para consumo humano
(BECHTEL e OLIVEIRA, 2006).
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Figura 1. Polaca do Alasca (Theragra chalcogramma)

2.3 Producao de o6leo bruto de pescado

A industria pesqueira consome cerca de 80% do total da produgdo mundial
(Figura 2) de 6leo de pescado. A maioria do éleo de pescado utilizado na aquicultura é
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produzido a partir de pesca nao-alimentar para fins ndo alimentares, focada em
espécies no Peru e Norte do Chile, ao longo do México e costa central do Pacifico, o
golfo dos Estados Unidos e costas do Atlantico, da Noruega, Islandia e outras regides.
A maioria desta pesca industrial é sustentavel e o aumento da producdo de 6leo a
partir destas fontes & improvavel (OLIVEIRA et al., 2008).

Producao de 6leo de pescado
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Figura 2. Producéao de 6leo de pescado (FAO, 2007)

Diversos métodos de extragdo de 6leo tém sido disponibilizados aos produtores
de oleo de pescado, dentre eles, fracionamento por centrifugacdo em alta velocidade
(HIRATA et al.,1993), extracdo com solventes (MOFFAT et al., 1993), a extragdo com
fluido supercritico (DUNFORD et al., 1997), bem como com vapor Umido e outros
métodos de renderizacdo ( CHANTACHUM et al., 2000).

O método tradicional de obtencdo de O6leo de pescado utilizado inclui
cozimento, prensagem e centrifugagao da matéria-prima (CHANTACHUM et al., 2000).

O processo de extracdo de 6leos e gorduras inicia-se pelo aguecimento dos
tecidos dos tecidos de animais. Em geral, o processo pode ser seco ou umido. O
processo Umido é realizado em grandes quantidades. Nesse processo de extracdo, as
paredes celulares sdo hidrolisadas com vapor sob pressdo, até que sejam
parcialmente liquefeitos e a parte lipidica é separada e flutua na superficie da agua
(BARROW et al., 2006).
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O processo seco é realizado em uma Unica etapa utilizando um cozinhador,
onde o pescado é cozido e seco em uma Unica operacao. Esse processo € utilizado,
na maioria das vezes, em plantas de processamento de farinhas carneas, em pescado
que apresenta baixo teor de lipidios, porém, esse processo nao € utilizado

exclusivamente para remocéo de 6leo e gorduras (PIGOTT e TURCKER, 2003).

2.4 Oleo de pescado

Segundo a IFFO (2006), International Fishmeal and Fish Qil Organization, o
6leo de pescado é definido como um liquido claro (de cor amarela ou marrom)
proveniente do cozimento do pescado ou de métodos de residuos de pescado e
depois, normalmente refinado (BREIVEK, 2007). O termo residuo refere-se a todos os
subprodutos e sobras do processamento de alimentos. Estes sdo por sua vez, de valor
relativamente baixo (SEIBEL, 2002). No caso do pescado, o material residual pode ser
constituido de carne escura, pescado fora do tamanho ideal para consumo, residuos
obtidos nos processos de filetagem ou outros processos, incluindo figado, cabecas,
carcacgas, pele ou visceras (VISENTAINER et al., 2003a).

Oleos marinhos sdo0 uma importante fonte alimentar de &cidos graxos
poliinsaturados dmega 3, sendo especialmente rico em dois dos mais importantes
acidos graxos desta classe alimentar, nomeadamente, EPA (acido eicosapentaendico
20:5m3) e DHA (acido docosaexaendico; 22:63)(GURR, 1999; GUNSTONEG, 20083).
Devido ao seu valor nutritivo, existe um aumento de interesse no refino de éleo de
pescado para consumo humano. O 6leo refinado para consumo humano pode ser
consumido encapsulado ou adicionado liquido como ingrediente para aumentar os
niveis de &cidos graxos poliinsaturados 6mega 3 em varios alimentos como: bolos,
suco de laranja, iogurte, entre outros (BARROW et al., 2006).

Os o6leos poliinsaturados sdo o0s principais precursores dos processos
metabdlicos (GURR 1999; GUNSTONE, 2003). Os efeitos benéficos a saide em uma
dieta rica em acidos graxos poliinsaturados ©6mega-3 tem sido descritos
completamente nos ultimos anos (KINSELLA, 1987; GURR 1999; GUNSTONE, 2003).
Evidéncias convincentes fornecidas por diversos grupos de pesquisa independente
mostram que esses acidos graxos tém um efeito positivo a prevencdo do
desenvolvimento de doencas cardiovasculares (GURR, 1999; GUNSTONE, 2003).
AGPI fornece protecdo contra o desenvolvimento de diferentes tipos de tumores, é
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alegado ter propriedades anti-inflamatérias e, além disso, podem desempenhar um
importante papel para reforcar o sistema imunolégico (GUNSTONE, 2003).
Adicionalmente, AGPI| s3o essenciais para o0 cérebro e retina durante o
desenvolvimento infantil; sdo utilizados para melhorar a artrite reumatica e doencas
relacionadas; tém sido administrados com sucesso no tratamento de sintomas
relacionados com uma variedade de perturbacées neuropsiquiatricas, tais como
esquizofrenia, depressdo e doencas maniaco-depressivas. Esses 0Oleos sido os
principais precursores dos processos metabolicos essenciais para o ser humano,
como hormoénios e prostaglandinas (GUNSTONE, 2003).

2.5 Parametros de qualidade dos 6leos de pescado

Em geral, o preco dos 6leos de pescado varia com a quantidade de acidos
graxos livres, umidade, impurezas, matéria insaponificavel (principalmente colesterol,
hidrocarbonetos e ceras), e as vezes também a cor, indice de peroxido, valor de
anisidina e indice de iodo. Para os o6leos destinados a alimentacdo animal, a
aquicultura ou mercado nutracéutrico, se exige niveis maximos de contaminantes
ambientais como pesticidas clorados, bifenilos policlorados (PCB) e, mais
recentemente as dioxinas e os furanos. A maioria dos contaminantes sdo controlados
pela Food And Drug Administration (FDA) ou Environmental Protection Agency (EPA)
dos Estados Unidos (BREIVEIK, 2007).

A tabela 1 demonstra o conteldo de contaminantes presentes no 6leo da

polaca do Alasca processado durante o outono no navio American Triumph.
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Tabela 1. Conteldo de contaminantes presentes no 6leo da polaca do Alasca

A* A B* B

Org-P

Diazinon <0,14 <0,14 <0,14 <0,14
Ethion <0,14 <0,14 <0,14 <0,14
Malathion <0,14 <0,14 <0,14 <0,14
Methyl Parathion <0,14 <0,14 <0,14 <0,14
Parathion <0,12 <0,12 <0,12 <0,12
Ronnel <0,13 <0,13 <0,13 <0,13
Carbophenothion (Trithion) <0,15 <0,15 < 0,15 <0,15
Disulfoton <0,15 <0,15 <0,15 <0,15
Phorate (Thimet) <0,15 <0,15 <0,15 <0,15
PCB-1221 < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
PCB-1232 < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
PCB-1242 < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
PCB-1248 < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
PCB-1254 < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
PCB-1260 < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
Aldrin < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
Alpha-BHC < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
2,4-DDD [O,P-DDD] < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
4,4°-DDD <0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
2,4 -DDE [O,P-DDE] < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
4,4°-DDE < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
2,4°-DDT [O,P-DDT] < 0,08 < 0,03 < 0,08 < 0,03
4,4°-DDT < 0,08 < 0,03 < 0,08 < 0,03
Dieldrin < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
Endrin < 0,02 < 0,02 < 0,02 <0,02
Heptachlor < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
Heptachlor Epoxide < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
Hexachlorobenzene < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
Gamma-BHC(Lindane) < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
Methoxychlor < 0,05 < 0,05 < 0,05 < 0,05
Mirex < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
Toxaphene <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
Endosulfan (Thiodan) < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
Beta-BHC < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
Delta-BHC < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
Alpha Chlordane < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
Gamma Chlordane < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01

Fonte. Minnesota Valley Testing Laboratories, Inc. (MVTL, New Ulm, MN); A: éleo de viscera
com antioxidante produzido durante o outono. B 6leo de figado com antioxidante produzido no

outono. * Indica que o 6leo testado foi tratado com antioxidante
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Varios parametros de qualidade servem como uma indicacao da presenca de
produtos de oxidagdo de lipidios. Produtos da oxidagao lipidica, ndo sé conferem
gosto e cheiro desagradaveis para 6leos de pescado, mas eles também exercem
efeitos genotoxicos (ESTERBAUER, 1993). A ingestdo destes compostos podem
aumentar a lipoproteina de baixa densidade (MOREL et al., 1983), aterosclerose e
arteriosclerose (KUBOW, 1993), e alargamento do figado, indicando toxicidade
induzida pela nutricio (NWANGUMA et al., 1998). Por estas razdes, é fundamental
para monitorar a qualidade e estabilidade oxidativa do 6leo comestivel de pescado
(SHAHIDI, 2007). A Tabela 2 mostra alguns parametros utilizados para caracterizagao

do 6leo de pescado bruto e purificados.
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Tabela 2: Parametros utilizados para caracterizagdo de 6leos de pescado bruto e

purificados

Indices

Qualidade padrao

Oleo de pecado bruto

Oleo de pecado purificado

Umidade e impurezas (%)

Acidos graxos livres
(% &cido oléico)

indice de peréxido ( IP)

p-Valor de anisidina (VA)
Valor do Acido

tiobarbitdrico (TBA)
indice de iodo (I1)

Ferro (ppm)

Cobre (ppm)

Fésforos (ppm)

Cor Gardner

0,5a1,0%

1-7 %
(usualmente 2-5%)

3-20 meq/ Kg

4-20

N&o padronizado

95-200

0,5-7

<0.3

5-100

<14

Considerada uma impureza. Alto
nivel de umidade em 6leos pode
causar deterioracao durante a
Alto valor de AGL pode indicar baixa
qualidade da matéria-prima ou
deterioragdo durante a estocagem

Mede a rancificagcao primaria
oxidativa e indica a abundéancia de
produtos de deterioragao primaria

Mede a abundancia de produtos de
deterioracao secundaria
Mede a abundancia de produtos de
deterioracao secundaria
E uma medida de insaturagdo nos
Oleos. Esse padrao depende da
espécie do peixe como Capelin que
possui baixo valor (95-160) e
anchovas com alto valor (180-200)
Considerado um pro-oxidante em
Oleos de pescado, normalmente é
Considerado um pro-oxidante em
Oleos de pescado, normalmente é
Reflete a abundancia de fosfolipideos
nos 6leos, que podem degradar
Os 6leos de cor escura podem ser
brutos ou conter contaminantes
normalmente removidos durante o

refino ou a cor pode indicar

0,20%
0,10% max**

0,1% max**
3 (valor de acidez)
corresponde
aproximadamente a 6%AGL*

10 meqg/kg 6leos virgens e
prensados; 5 meg/Kg para
outros éleos
5 meg/Kg para oleos para
consumo*
>20*
10 max **

N&o padronizado

N&o padronizado

1,5 ppm em éleos refinados;
5ppm em ébleos virgens; 5
0,1 ppm em o6leos refinados;
0,4 ppm em Oleos virgens;

N&o padronizado

N&o padronizado
Maximo 5**

Fonte: Bimbo,1998; * Bimbo 2009; **OmegaPure edible menhaden oil specifications

(http://www.omega-pure.com/productinfo _specs.html;
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2.6 Composicao do dleo de pescado

Os o6leos de pescado contém aproximadamente 30% de acidos graxos
essenciais do tipo 6mega-3, sendo 18% de EPA e 12% de DHA. Os teores médios de
acidos graxos nesses animais sao da ordem de 8 a 12% em EPA e de 10 a 20% em
DHA. Ja os moluscos, ostras e caviar vermelho podem conter teores maiores que 20%
de EPA ou DHA (BRUM,et al., 2002).

Os oleos de pescado diferem dos demais 6leos naturais devido a grande
variedade de acidos graxos poliinsaturados e de cadeia longa. Geralmente, o nimero
de carbonos dos acidos graxos excede C18, tendo uma porcao consideravel de C20,
C22 e C24. Em ¢dleos de pescado, podem aparecer acidos graxos de nimero impar de
carbono (C15, C17, C19) entre 1 e 3% do total (BRUM, et al, 2002).

Os perfis dos acidos graxos no 6leo de pescado variam em relacdo a fatores
biolégicos como sexo, periodo de reproducao e fatores ambientais como temperatura
da agua e estacao (BREIVIK, 2007). A Tabela 3 demonstra o perfil de acidos graxos
de alguns 6leos de pescado, enquanto que pelos dados da Tabela 4 sdo enfatizados
os valores dos principais acidos graxos poliinsaturados, comparando esses valores
entre 6leos de pescado de agua doce e marinhos.
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Tabela 3. Perfil de acidos graxos encontrados em alguns 6leos de diferentes

espécies de pescado.

Acido graxo Anchova* Sardinha**

Acido Miristico — 14:0 7,0 6,7
Acido Palmitico — 16:0 15,0 19,0
Acido Palmitoléico — 16:1 9,0 8,8
Acido Esteéarico — 18:0 3,0 34
Acido Oléico — 18:1 10,0 17,1

Acido Linoleico — 18:2 Wg 1,0 1,1

Acido Linolénico — 18:3 s 0,5 -

Acido Gondéico —20:1 e 2,0 25
Acido Eicosapentaenéico — 20:5 ws 18,0 19,0
Acido Cetoléico — 22:1 1,0 1,0
Acido Docosahexaenéico — 22:6 @ 16,0 11,0

Fonte: *BIMBO (1990), ** MORAIS (2000), - ndo detectado.



CAPITULO 1II 16

Tabela 4. Niveis de EPA e DHA em vérios 6leos de pescado.

Acidos graxos totais (%)

Espécie EPA + DHA Omega 3 total
Anchova 31 35
Sardinha 25 31
Salmao 18 24
Figado da polaca 16 18
Capelim 14 18
Arenque 11 18
Atum 28 32
Tilapia 5 9

Fonte: BIMBO (1998) e BREIVEK (2007).

Os triacilglicerois sdo os principais constituintes dos 6leos, usualmente sao
encontrados quantidade acima de 90%, eles sao ftri-ésteres de acidos graxos e
gliceréis. Os componentes restantes estdo constituidos parcialmente por glicidios,
como mono e diacilgliceréis, acidos graxos livres (AGL) e outros compostos, em menor
quantidade. A diferenga entre éleos e gorduras esta na composicao de acidos graxos,
fosfatideos, compostos das fracdes insaponificaveis e outros microcomponentes
(BORAN, et al., 2006).

2.7 Refino do oleo de pescado

A operacédo de refino é utilizada para remover os compostos indesejaveis,
garantindo a purificagdo e caracteristicas de estabilidade satisfatéria (acidez, cor,
oxidativa e sensorial). Deve-se ter cuidado com a qualidade dos éleos marinhos
durante o processo de refino que envolve tratamento térmico, o que pode afetar a
integridade do 6leo (BERDEAUX et. al., 2007; CREXI, et al, 2009).

No estado bruto, o 6leo de pescado apresenta impurezas e outros compostos,
como acidos graxos livres, mono e diacilglicerdis, fosfatidios, esterodides, vitaminas,

hidrocarbonetos, pigmentos, carboidratos, proteinas e seus produtos de degradacao,



CAPITULO 1I 17

como materiais coloidais (OCKERMAN et al., 1994). A série de operagbes de refino
tem como objetivo remover esses compostos.

A diferenga fundamental entre as formas de processamento estd na maneira
pela qual sdo eliminados os acidos graxos livres. No refino quimico, podem-se
processar 6leos de qualquer natureza e neste processo 0s acidos graxos livres sdo
neutralizados mediante reagdo com soda caustica, e separacao do 6leo na forma de
sabdes e permite o processamento de 6leos com elevado quantidade de fosfolipidios
(20 a 30ppm). No refino fisico, este processo € aplicado a 6leos que contém baixos
teores de fosfolipidios (max 10ppm) e os acidos graxos livres sado destilados do 6leo
mediante condicdes adequadas (RITTNER, 1996 e ZANOTTA, 1999).

Tradicionalmente, o 6leo de pescado purificado é processado em quatro etapas
consecutivas. Essas etapas sdo: degomagem, neutralizagcdo, branqueamento e
desodorizacdo. A degomagem busca a remocao de impurezas sollveis e insollveis,
como proteinas, fosfolipidios, ceras e tracos de metais (YOUNG, 1978). A degomagem
€ obtida através da lavagem do éleo com uma solucdo aquosa de um acido organico,
como o acido citrico, sujeito a aquecimento brando (DIUKSTRA e OPASTAL, 1989).
Neutralizagao é utilizada para remover acidos graxos livres e este é realizado através
do tratamento do 6leo de pescado degomado com soda caustica (solucdo aquosa),
sob aquecimento brando (YOUNG, 1978). Esta etapa é também chamada de
saponificacdo, produz sabdes que necessitam serem lavados com &gua
desmineralizada. Os residuos resultantes das etapas de degomagem e neutralizacao
precisam ser tratados adequadamente para elimina-los de acordo com o regulamento
Envorinmental Protection Agency (EPA) nos Estados Unidos,

http://www.epa.gov/lawsregs/index.html. No branqueamento ou clarificagdo, o 6leo de

pescado neutralizado, é purificado pela a remocao de pigmentos, tracos de sabao, de
enxofre e contelido de enxofre e carbonila, produtos da quebra dos pigmentos e tracos
de metais (YOUNG, 1978). O branqueamento é realizado através do tratamento do
6leo com um adsorvente, como terra ativada, carvao ativado, ou quitosana (SATHIVEL
E PRINYAWIWATKUL, 2004). A desodorizacdo é a etapa final de purificagdo e
consiste em remover grande parte dos acidos graxos livres, aldeidos e cetonas que
sao responsaveis pelo odor caracteristico do 6leo de pescado, que na maioria dos
casos nao é atraente para os consumidores. Os aldeidos e cetonas sdo formados
durante a oxidacao lipidica, e essa degradacdo dos acidos graxos podem ocorrer
durante a manipulagdo e armazenamento da matéria-prima e/ou durante o processo
de refino (GAVIN, 1978).
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2.8 Métodos de fracionamento (métodos modernos de purificacao)

De acordo com BREIVIK (2007), existem diferentes técnicas de fracionamento,
para separagdo de &cidos graxos ou acidos graxos monoésteres, que serao
categorizados de acordo, principalmente, com tamanho molecular ou grau de
insaturacdo. A Tabela 5 mostra as principais técnicas de fracionamento classificadas

conforme o principio do trabalho.

Tabela 5. Técnicas de fracionamento caracterizadas segundo o principio de trabalho.

Influenciada por

Técnica de fracionamento Tamanho molecular Grau de insaturacao

Fracionamento com uréia + ++

Fracionamento com fluido

for ++ +

supercritico
Reagédo enzimatica ++ ++
Extragao com nitrato de prata - ++
Destilacao molecular ++ -

Fonte: BREIVIK (2007). +, Influéncia no grau de fracionamento; ++ Forte influéncia no grau de

fracionamento; - Nao influéncia no processo de fracionamento.

2.8.1 Fracionamento com uréia complexada

A técnica de fracionamento com uréia pode ser utilizado para retirar acidos
graxos livres e para metil ou dietil ésteres de acidos graxos. Quando os &cidos graxos
ou ésteres de acidos graxos sao adicionados em uma solucéo de uréia, um complexo
cristalino é formado com uma maior fracao de acidos saturados. Devido a auséncia de
ésteres irregulares, os acidos graxos saturados sao facilmente imobilizados dentro dos
canais da uréia complexa, e dessa forma sdo mais estaveis que os acidos graxos
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monoinsaturados, que possuem formas complexas mais estaveis que os acidos
graxos poliinsaturados. Os cristais podem ser removidos, deixando residuos de acidos
graxos poliinsaturados ou ésteres de acidos graxos. (BREIVIK, 2007). Além disso,
essa tecnologia ndo pode ser aplicada nos triacilglicerdis. Quando os ésteres sao
fracionados, € comum ocorrer a transesterificagdo de triacilgliceréis com alcool e
isolamento dos ésteres antes da etapa de complexagdo da uréia. Dessa forma, a
combinacgéo entre esterificacdo e fracionamento da uréia pode ser também realizada
(BREIVIK et. al., 2007). Se o material inicial contiver residuos de fosfolipidios, a
formacao de complexos de uréia sera reduzida, e a formacao de complexos decresce
pela presenca parcial de acilglicerois (HAYES et al., 2000). Os compostos de cadeias
retas alifaticas serdo formados como complexos de uréia, mas pela presenca de
acidos insaturados, cadeias ramificadas e compostos ciclicos, desde que existam
cadeias retas e longas suficientes na molécula e ramificadas ou ciclicas nao estejam
presentes em grandes quantidades (SWERNS, 1963). Como consequéncia, o
fracionamento com uréia nao concentra todos os 6megas 3 no mesmo grau.

O fracionamento com uréia para 6leos de pescado, sem adicdo de outra
técnica de fracionamento, fornece um total de 70% de acidos graxos de émega 3 no
produto final e o grau de concentragao pode ser estimado independente, dependendo
da espécie do pescado. Quando acompanhado de outra técnica de fracionamento,
como por exemplo, destilacdo molecular, pode aumentar a concentracdo da
quantidade de 6mega 3 no 6leo de pescado. Porém, quando as cadeias curtas de
acidos graxos sao removidas podem ocorrer uma redugdo na quantidade de uréia ,
esta se apresentando em menores quantidades requeridas no reagente (BREIVIK,
2007).

2.8.2 Fracionamento com fluidos supercriticos

A tecnologia de fluido supercritico pode ser usada para o fracionamento de
derivados de &cidos graxos, incluindo &cidos graxos 6émega 3. Normalmente, o
solvente mais usado neste caso € o diéxido de carbono. Para o diéxido de carbono o
ponto critico ocorre entorno de 73,8 bar e a temperatura de 31,1°C; dessa forma, o
estado supercritico pode ser obtido em suaves condi¢des, sem causar problemas de
estabilidade em relacdo aos acidos graxos poliinsaturados. A forca do solvente (fluido
supercritico) aumenta com incremento da densidade. A densidade pode variar com a
temperatura eou pressao (BREIVIK, 2007).
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A separacdo dos compostos depende do tamanho da molécula, ou seja, o grau
de insaturagdo n&o influencia nesse processo. E recomendado a realizagdo
primeiramente da etapa de concentracdo para remocao dos acidos graxos saturados.
Dessa forma, a técnica é excelente para a purificacdo de produtos sem que tenha
havido complexagao por uréia (BREIVIK, 2007).

O desenvolvimento satisfatério para a tecnologia com fluidos supercriticos, tem
sido amplamente demonstrada por pesquisadores, com a combinacdo de extracao e
de processo cromatografico (ZETZ et al.,, 1994) e pode ser aperfeicoada pelo
fracionamento supercritico de acidos graxos émega 3. Essa técnica & composta por
trés fases cromatograficas, considerando o adsorvente (fase estacionaria onde as
interacdes com as cadeias duplas de acidos graxos podem ocupar espaco) e duas
fases fluidicas. Essa tecnologia fornece uma melhor separacdo do que as anteriores e
apresenta produtividade maior que a cromatografia e pode ter um bom potencial para
a purificacao de fracoes de acidos graxos 6mega 3 ( BREIVIK, 2007).

2.8.3 Fracionamento por reacao enzimatica

A hidrélise enzimatica € mais um recurso utilizado principalmente para produzir
acidos graxos especiais, com baixo consumo energético (BREIVEK, 2007). Estudos
sobre a aplicacao de lipases na catalise de reacoes visando concentrar acidos graxos
poliinsaturados é assunto recente, que demonstram resultados interessantes. A
aplicacao industrial de lipases nestas reagdes de biotransformacdo tem especial
importancia devido a sua especificidade, uma vez que os produtos formados nao
poderiam ser obtidos por processos quimicos convencionais, e também por serem
efetivas sobre condi¢cdes brandas de operacdo. Os 6leos de pescado tém sido
utilizados na formulagao de margarina (BADOLATO et al., 1991).

Concentrados baseados no processamento enzimatico fornecem produtos com
melhor perfil de acidos graxos que outros produzidos por processos fisico-quimicos.
Como exemplo, o procedimento enzimatico pode ser combinado com outras técnicas
de separacao mais tradicionais para aumentar a produtividade e rendimento. Esse
exemplo demonstra que as lipases de transesterificagdo sdo uma excelente alternativa
para esterificacao tradicional e a destilacdo molecular para a concentracdo de AGPI
6mega 3 em 6leos de pescado (BREIVIK, 2007).
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2.8.4 Extracao com nitrato de prata aquoso

O fracionamento com ions nitrato de prata aquoso concentrado, representa
outro método de concentragdo de acidos graxos poliinsaturados. Nessa tecnologia, a
mistura de etil ésteres contendo acidos graxos poliinsaturados € homogeneizada com
a solucdo de nitrato de prata aquoso, onde a maior parte da fracdo insaturada dos
ésteres de acidos graxos (incluido EPA e DHA) é conduzida para dentro da solucao
aquosa para ser complexada pelos ions de prata. Os compostos com poliinsaturados
permanecerao na fase organica. Apds a remocao da fase organica, os etil ésteres dos
acidos graxos poliinsaturados sao facilmente separados pela adicdo de agua na
solucdo aquosa. A adicdo de agua quebra as fortes ligacdes entre os acidos graxos
poliinsaturados e a prata, e os etil ésteres dos acidos graxos poliinsaturados. O
reagente de nitrato de prata aquoso é regenerado facilmente, apresentando um rapido
e eficiente método de concentragdo. A complexacdo com ions de prata nao
proporciona uma isomerizagao parcial dos acidos graxos poliinsaturados ou tragos
téxicos de prata no produto. Porém, a produgdo em grande escala exige a utilizacao
de elevadas quantidades de prata e requer um alto custo inicial de investimento. Esta
técnica ndo é muito aplicada na pratica (BREIVIK, 2007).

2.8.5 Destilacao molecular

Destilagdo molecular (molecular distillation), ou também conhecida como
destilacdo por via curta (short path distillation) € um processo de separacao nao
convencional (MARTINS, 2006) utilizado para a separacdo, purificacdo e/ou
concentracdo de produtos naturais (FREGOLENE et al.; 2006) como misturas liquidas
homogéneas que contenham substancias termosensiveis de alto peso molecular tais
como vitaminas e acidos graxos poliinsaturados (tipicamente superiores a 180g/mol) e
baixa volatilidade (MARTINS,2006). Essa tecnologia oferece uma alternativa ao
processo tradicional de purificagdo de 6leo de pescado, removendo os indesejados
acidos graxos livres, odores (aldeidos e cetonas) e os contaminantes ambientais como
exemplo os poluentes orgéanicos persistentes (POP’s). Esta técnica nao utiliza solvente
e opera com baixas pressoes, desse modo, permite a utilizacao de altas temperaturas
de degradagado térmica do material, sendo adequado para purificacdo de produtos

termosensiveis (BATISTELLA et al.,, 2002). Além disso, essa tecnologia, quando
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comparada as etapas do processo tradicional de purificacdo de 6leo de pescado,
utiliza tratamento quimico menos rigoroso durante o processamento, o que reduz a
producao de efluentes (ALBERS e GRAVERHOLT, 2006). De acordo com a
companhia Pope (http://www.popeinc.com/), esse método reduz o numero de etapas

no processo, que pode melhorar a viabilidade e qualidade do produto. A destilagcdo
molecular envolve, basicamente, duas etapas: a evaporacdo e a condensacao.
(BATISTELLA, et al., 2002). De acordo com LOPES et. al (2007), a destilacao
molecular apresenta como caracteristica especial o fato de que o processo pode ser
operado a baixa pressdes (entorno de 0,01 mbar absoluto), de modo que a
evaporacdo podera ser realizada a temperaturas entre 200°C a 250°C, inferiores
quando comparada com método de destilacdo a vacuo (CVENGROS e FILISTEIN,
1999). Além disso, a espessura de filme é reduzida (entre 0,05 e 2 mm dependendo
da viscosidade do material em estudo), o que torna possivel um tempo de residéncia
muito curto na superficie de evaporador aquecido, isto €, menos de um minuto. Isto
produz uma destilagdo muito branda, de forma que fracées podem ser destiladas sem
chegar a faixa de temperatura de decomposicao (LOPES et. al., 2000). E importante
destacar que é recomendado uma taxa tedrica menor, entorno de 20-40g m? s’
praticamente sem decomposicdo térmica na temperatura de destilagdo reduzida, com
baixo contato com o liquido (CVENGROS e FILISTEIN, 1999).

A destilagdo por via-curta é economicamente aceitavel, provavelmente,
somente nos casos em que a concentragao total de ésteres de acidos 6mega 3 for
acima de 65% (a soma de EPA + DHA podem ser superior a 50% na purificagao) por
destilacdo molecular € normalmente realizada por duas etapas. Na primeira, as
impurezas provenientes das cadeias curtas sao removidas como o destilado. O 6leo
desta destilacao sera transferido para a segunda destilagdo, no qual a maior parte do
6leo é destilado. O residuo desta etapa, que contém compostos pesados removidos
do produto, sera descartado (BREIVIK, 2007). O equipamento de destilagdo molecular,
visualizado na Figura 3, onde podem ser observadas as paredes aquecidas (laranja),
sistema de vacuo (amarelo), unidades de componentes mais volateis (destilado)
posicionado abaixo do condensador e a unidade de componentes menos volateis
(residuo) que localizado abaixo do cilindro e o seqUestrado de compostos

condensaveis de baixa massa molecular (A) (http://www.popeinc.com/).
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Figura 3. Equipamento para a unidade de destilagado molecular

Fonte: http://www.popeinc.com/products/processdescription.htm

A temperatura de destilacdo influencia nos composto termosensiveis como os
poliinsaturados DHA e EPA, portanto isso deve ser considerado. Em prévias
investigacdes (LIANG et al.,2000), a trocas térmica dos ésteres de EPA iniciam a
159°C e podem chegar ao maximo de 206°C; os ésteres de DHA podem iniciar a
166°C e podem alcancar a 217°C. WIJESEUNDERA (1989) relata que a geometria
dos isébmeros de EPA pode ser formada por tempo prolongado quando aquecidos a
220°C. Como o tempo de residéncia na superficie de evaporacéo é rapido (entorno de
10 s a 15 seg) e pela com pouca informagdo encontrada na literatura para aplicacéo
em O6leos de pescado, sugere-se que a temperatura de destilacdo ndo exceda a
210°C. Nesse processo € considerado o parametro temperatura do evaporador, devido
a utilizacdo de um equipamento que apresenta as demais possiveis variaveis como:
velocidade de agitacdo (450 — 500 rpm), taxa de alimentacdo ( 7,5 £1 mi/min) e de
vacuo de 0,01 mbar. O fabricante do equipamento apresenta valores fixos, portanto,
foram seguidas as recomendagodes sugeridas pela companhia Pope Scientific Inc. Em
relacdo a temperatura do condensador interno, é utilizado de 55°C e a temperatura de
alimentacéo de 60 °C como recomendada por FRECONLENTE et al. (2006).

2.9 Adicao de Antioxidantes

Os antioxidantes sdo compostos quimicos que tem a finalidade de inibir ou
retardar a oxidacao lipidica de 6leos, gorduras e alimentos gordurosos (REISCHE et
al., 2002).
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A oxidagao lipidica é responsavel pelo desenvolvimento de sabores e odores
desagradaveis tornando os alimentos impréprios para consumo, além de também
provocar outras alteragbes que podem afetar ndo sé a qualidade nutricional, devido a
degradacéao de vitaminas lipossollveis e de acidos graxos essenciais, mas também a
integridade e seguranga dos alimentos, através da formacdo de compostos
poliméricos potencialmente téxicos (REISCHE, et al., 2002; e BRASIL, 2001).

Os antioxidantes mais conhecidos saos polifendis, como butil-hidroxi-anisol
(BHA), butil-hidroxitolueno (BHT), terc-butil-hidroquinona (TBHQ) e propil galato (PG),
que sao sintéticos, e tocoferdis, que sdo naturais. Estes Ultimos também podem ser
classificados como antioxidantes bioldgicos (BAILEY, 1996; RAMALHO et al., 2006).

O palmitato de ascorbila € um antioxidante sintético, derivado do éster de
acido ascérbico, com grande eficiéncia em retardar a oxidagao lipidica (REISCHE, et
al., 2002 e RAMALHO, et al, 2006). Este composto frequentemente é classificado
como antioxidante natural, sendo encontrado vastamente em vegetais (COPPEN,
1999). O Ministério da Saude, no Brasil, limita o uso do palmitato de ascorbila a 500
mg.kg™' (ppm) como concentracdo maxima permitida (BRASIL, 2001), no entanto,
segundo a Food and Drug Administration (FDA) (1979), nao existe limite de aplicacao.
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3. DESENVOLVIMENTO DO TRABALHO

O trabalho é apresentado em duas partes para uma melhor compreensao. Na
primeira parte foi estudada a aplicacdo de baixas temperaturas para processamento
do dleo de figado da polaca do Alasca analisando diferentes tratamentos. Na segunda
parte foram estudados os parametros e variaveis que influenciaram o processo de

purificagao do 6leo de pescado, em relagao a qualidade e seu valor nutricional.

3.1 PARTE 1. Avaliacao do processamento a baixas temperaturas do 6leo de
figado da polaca do Alasca (Theragra chalcogramma).

3.2 PARTE 2. Purificacao e caracterizacao do 6leo de polaca do Alasca (Theragra
chalcogramma) obtido utilizando destilacao molecular.
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3.1 AVALIACAO DO PROCESSAMENTO A BAIXAS TEMPERATURAS DO OLEO
DE FIGADO DA POLACA DO ALASCA (Theragra chalcogramma).

RESUMO

Cada vez cresce mais o interesse na producdo de 6leos para consumo humano. No
Alasca, EUA, uma grande quantidade de subprodutos tem sido usada para producao
de oleo de pescado. A polaca é o maior volume de pesca do Alasca. Entre, os
subprodutos da polaca, o figado tem interesse particular para a producao de 6leo de
pescado devido seu alto teor de lipidio. O objetivo do trabalho foi processar as
visceras da polaca do Alasca capturada durante outono e primavera para obtencéo de
6leo usando baixa temperatura de extracdo, e caracterizar a fracdo sélida. O
rendimento do processo foi medido em 5 replicatas para quatro combinacdes de
tempo (15 mim e 30min) e temperaturas (50 °C; 60 °C). Os dleos de figado e a fragéo
sélida removida do processo foram caracterizados. Adicionalmente, duas replicas de
6leo de figados e visceras da polaca do Alasca produzidas no navio processador
American Triumph foram analisadas para comparagdo. A composicdo proximal dos
figados usados neste estudo, também foi determinada. Todas as metodologias usadas
seguiram as normas de AOAC e AOCS para os métodos analiticos. Os resultados
foram analisados estatisticamente (ANOVA; P<0.05). O 6leo de figado foi extraido do
tecido homogeneizado padronizando o controle de agitacdo e temperatura. Os 6leos
recuperados foram semelhantes para o extragdo a 50 °C e 60 °C (~52 %); porém, os
rendimentos foram maiores a 30 minutos do que 15 minutos (~44 %), e o rendimento
do d6leo produzido durante a capturada da primavera decresceu. O 6leo de figado
produzido durante a pesca no o outono apresentou uma coloragcdo amarelada, mais
escura e avermelhada que 6leo de visceras. Ja os produzidos na pesca da primavera
foram mais claros. Os acidos graxos livres foram similares para 6leo de figado e éleo
de viscera da polaca nas duas estacbes (0,4% max); € o indice de peroxidos (IP),
valor de anisidina (VA) e valor de acido tiobarbitdrico (TBA) determinados nos 6leos
foram 2 -14meqg/kg, 20-26, 0,4 -0,6 MDA/kg, respectivamente. Oleo de figado e de
viscera da polaca é composto praticamente por triacilgliceréis (88-100%), a atividade
de agua maxima encontrada foi 0,76 e contelido baixo de fosforo foi detectado (10%
max). O processo de recuperacdo da parte sélida foi melhor a 60° C por 30 min,
apresentando uma coloracdo mais clara.

Palavra chave: Oleo, pescado, subprodutos, extragdo, caracterizagao.
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3.1.2 EVALUATION OF LOW TEMPERATURE RENDERING OF ALASKA
POLLOCK LIVER OIL (Theragra chalcogramma).

ABSTRACT

There is growing interest in the of edible fish oils production. In Alaska, USA,
there are large quantities of fishery byproducts being used for the production of fish ail.
The pollock is the largest volume fishery in Alaska. Among pollock byproducts, livers
are of particular interest for the production of edible fish oil due to their high content of
lipids. The research goal was to render fish oil from pollock livers from fish harvested in
fall and spring using low temperature processing and to characterize the solid fraction.
Processing yields were calculated for five replicates of four time combinations (15 min;
30 min) and temperature (50°C; 60°C) and solid fraction removed during that process
was characterized. Additionally, two batches of liver e viscera pollock oils produced at
catcher-processor American Triumph were analyzed for comparison. Proximate
composition of pollock livers used in this study was also determined. All methods used
followed AOAC and AOCS analytical methods. The results were statistically analyzed
(ANOVA; P<0.05). The liver oil was rendered from homogenate tissue using
continuous mixing and strict temperature control. The oils recovered was similar for the
rendering at 50°C and 60°C (~52%); however, yields were higher when rendering was
carried out for 30 min instead of 15 min (~44%). The liver oil produced in fall was
lighter and yellish in color that viscera oil, which was darker and more reddish. Already,
the oil produced in spring was lighter. Free fatty acids were similar for viscera oil and
liver oil (0.4% max) and peroxide value (IP), anisidine value (VA) and thiobarbituric acid
value (TBA) determined for all oils were 2-14meg/kg, 20-26, 0.4 -0.6 MDA/kg
respectively. Liver oil and viscera are composed mainly of triacylglicerides (88-100%),
the higher water activity found was 0.76 e the phosphorus content were detected (10%
max). The recovery process of solid fraction was better at 60°C for 30 min, with a
lighter color.

Key words: Qll, fish, by-products, extraction, characterization.
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3.1.3INTRODUCAO

Nos ultimos anos, o interesse pelos alimentos funcionais tem aumentado, pois,
além de nutrir, apresentam propriedades fisiolégicas especificas, estando presentes
em forma natural ou adicionados em produtos alimenticios (BRUM et al., 2002). Entre
eles, a procura por Oleos marinhos para consumo humano esta crescendo
mundialmente (BECHTEL, 2007) devido principalmente, ao seu valor nutritivo, pois
sao considerados importantes fontes natural de AGPI (acidos graxos poliinsaturados),
especialmente os do grupo Omega3 (n-3), principalmente EPA (4cido
eicosapentaenoico 20:5 ®w3) e DHA (acido docosaexaendico 22:6 o 3) (SAHENA et
al., 2010). Estes acidos graxos sao encontrados em altas concentracdes nos 6leos de
origem marinha, o que tem contribuido na prevencdo de certas doencas,
principalmente as coronarias (JACHAMANIAN et al., 2007).

A necessidade de produzir 6leos de alta qualidade esta aumentando devido ao
mercado nutracéutico. Diversos métodos de extracdo tém sido oferecidos aos
produtores de 6leo de pescado, como fracionamento fisico, extracdo com solvente e
extracdo com fluidos supercriticos. No entanto, o método tradicional utilizado inclui
cozimento, prensagem e centrifugacdo da matéria-prima (CHANTACHUM et. al.,
2000). Normalmente, o processo de extracdo nos pescados pelagicos é realizado pelo
aquecimento do tecido do pescado em grandes cozinhadores continuos a
temperaturas de 95 a 100°C por 15 a 30min (OKADA et al., 2007). O 6leo bruto obtido
pelo processo tradicional de aquecimento pode apresentar uma coloragao final escura
(TOYOSHIMA et al., 2004). Geralmente, a utilizagao de altas temperaturas durante o
processo pode causar deterioragcdo do 6leo de pescado e aceleracdo da oxidacao
lipidica, produzindo compostos intermediarios. A decomposicao desses compostos
pode afetar o valor nutricional e a qualidade dos 6leos (EYMARD, 2005; OKADA et al.,
2007).

A polaca do Alasca (Theragra chalcogramma) apresenta o maior volume de
pesca no Alasca (OLIVEIRA e BECHTEL, 2005). A combinagado entre volume e
disponibilidade torna os subprodutos da polaca do Alasca mais atraentes como
matéria-prima para a produgéo de éleo para consumo humano. Entre os subprodutos,
os figados sédo de interesse particular, devido ao seu elevado teor de lipidios. Os
figados podem conter valores superiores a 50% de lipidios dependendo da época,
maturidade sexual e saude geral do animal (OLIVEIRA e BECHTEL, 2006a; BECHTEL
e OLIVEIRA, 2006). E importante estabelecer as diferencas no contetido de lipidios
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dos figados da polaca para diferentes épocas de captura e seu impacto sobre a
recuperacao do 6leo e as caracteristicas quimicas do produto refinado. O figado pode
ser facilmente separado dos outros componentes das visceras durante o
processamento de polaca e, utilizado para a producéo de éleo para consumo humano
(BECHTEL e OLIVEIRA, 2006).

O objetivo principal deste trabalho foi extrair e caracterizar o éleo de figado da
polaca do Alasca capturada no Mar de Bering, durante as estagdes de outono e
primavera, usando baixas temperaturas de extracdo, e comparar este com o 6leo de
figado e visceras processados. Além disso, foi caracterizada a fragdo soélida
proveniente dos figados que foi removida durante a extragao dos éleos.

3.1.4 MATERIAL E METODOS
3.1.4.1 Material

3.1.4.1.1 Figado da polaca do Alasca

Os figados da polaca do Alasca capturada no Mar de Bering durante outono e
primavera foram enviados pela companhia American Seafoods Co. (Seattle, WA),
processados no Northern Eagle no porto de Dutich, localizado no estado do Alasca,
Estados Unidos. Os figados in natura foram separados dos outros componentes das
visceras e processados, imediatamente apds a captura ainda a bordo. Blocos de
figado congelados (7,5 Kg) foram transportados diretamente para Kodiak (AK),

permanecendo por um periodo maximo de 60 dias de armazenamento congelado.

3.1.4.1.2 Oleo de figado e visceras da polaca do Alasca

Oleo de figado e visceras de polaca foi extraido a bordo do navio processador
American Triumph, no Porto de Dutch, durante o outono e primavera. O processo de
producdo do O6leo consiste na passagem da matéria-prima descongelada a
temperatura ambiente através de uma seqléncia de trés linhas horizontais, cada uma
localizada no interior de um cozinhador, que opera a uma temperatura
aproximadamente de 85-90°C. O tempo de cozimento do produto foi entorno de dois

minutos, sendo conduzido através de uma série de tubulacdes. O material cozido foi
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separado em 6leo, agua e proteinas usando uma centrifuga de trés-fases que opera a
85°C e 0 os 6leos foram estabilizados adicionando 250ppm do antioxidante palmitato
de ascobila (AP), recomendado por TIMM-HEINRICH (2007). De acordo com dados da
GRAS (Geralmente Reconhecidos como seguros (182.3149), editado pela Food and
Drug Administration (1979) de EUA, esse antioxidante ndo tem um limite de
concentracdo para sua aplicacdo. Os 6leos foram transportados, sob refrigeragao,
diretamente para os laboratérios em Kodiak (AK), EUA num periodo maximo de até 60

dias de armazenamento.

3.1.4.2 Infraestrutura

A andlise dos 6leos e da fracdo sélida foi realizada no Laboratorio de
Bioquimica e o processo tecnolégico foi desenvolvido no Laboratério de Analise de
Pescado Marinho, ambos localizados no Fishery Industrial Technology Center, School
of Fisheries and Ocean Sciences, de University of Alaska Fairbanks, em Kodiak,
Alasca, Estados Unidos.

3.1.4.3 Metodologia analitica

3.1.4.3.1 Caracterizacao do figado de pescado

3.1.4.3.1.1 Composicao proximal

A composicao proximal do figado foi realizada em triplicata. O conteudo de
umidade e cinzas foi determinado usando a metodologia descrita pela AOAC (2005). O
conteudo de nitrogénio foi determinado usando o Analisador de nitrogénio LECO FP
2000 (Leco Co., St.Joseph, MO). O contelido de proteinas foi calculado multiplicando
6,25 x %N. O conteudo de lipidios totais foi calculado gravimetricamente pelo método
de FOLCH et. al.(1957). Ap6s a extracao, o solvente foi removido a 49 °C em rotavapor
(Buchi Rotavapor R-205, Westbury, NY), e os lipidios foram transferidos para tubo
ambar pré-pesado de 10 mL. O solvente restante foi removido com gés de nitrogénio
até o peso ficar constante. A porcentagem de lipidios foi determinada
gravimetricamente. Os Oleos foram estocados em hexano com 0.01 %
hidroxibutiltolueno ( BHT) a -80°C até analise.
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3.1.4.3.1.2 Determinacéao de acidos graxos

Os ésteres metilicos de acidos graxos (EMAG) foram preparados usando
hidréxido de potassio e metanol como descrito por MAXWELL E MARMER (1983). Os
EMAG foram transferidos para frascos de cor &mbar de 1,5mL com tampa e as
amostras foram colocadas em um cromatografo gasoso (CG), e imediatamente
analisadas. O perfil de acidos graxos foi determinado através do cromatografo gasoso
modelo 6850 (Agilent Technologies, Wilmington, DE) provido com coluna capilar DB-
23 (60 m x 0.25 mm diametro interno, 0.25 um filme) com coluna capilar (Agilent
Technologies, Wilmington, DE). A injecao no CG foi realizada automaticamente e o
volume de injecdo foi de 1 pL. As condigbes cromatogréficas foram descritas
previamente por BECHTEL E OLIVEIRA (2006). A analise dos acidos graxos foi
realizada em triplicata para cada amostra de 6leo.

3.1.4.4.2 Caracterizacao do 6leo de pescado

3.1.4.4.2.1 Acidos graxos livres (AGL) (AOCS, 2004 # Ca 5a -40)

O 6leo foi dissolvido em éter etilico e a acidez foi titulada com hidréxido de

sodio, utilizando fenolftaleina como indicador.

3.1.4.4.2.2 indice de peroxido (IP) (AOCS, 2004 # Cd 8b-90)

O dleo foi titulado com tiossulfato de sédio, utilizando amido como indicador,
indicando a fase inicial da oxidacdo dos lipidios, caracterizados principalmente pela

presenca de compostos de baixo peso molecular, provenientes de sua degradacao.
3.1.4.4.2.3 Valor de anisidina (VA) (AOCS, 2004 # Cd 18-90)
O dleo foi dissolvido em isoctano. Nesta reacao, na presencga de acido acético

glacial, os aldeidos presentes no 6leo reagem com a p-anisidina, e gerando
compostos que sdo medidos no comprimento de 350nm.
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3.1.4.4.2.4 Valor de acido tiobarbittrico (TBA) (AOCS, 2004 # Cd 19-90)

O ¢leo foi dissolvido em butanol. Nessa reacio, na presenca de butanol, os
produtos provenientes da oxidagdo secundaria reagem com acido tiobarbitdrico,

gerando compostos que sao medidos no comprimento de onda de 530nm.

3.1.4.4.2.5 Conteudo de fosforo (CF) (AOCS, 2004 # ca12-55)

A amostra foi carbonizada na presenca de hidroxicarbonato de magnésio e
cinza formada foi dissolvida em acido cloridrico. O contetdo de fosforo foi determinado
colorimetricamente pelo método de azul de molibdénio. O valor foi expresso em %

Ppm.

3.1.4.4.2.6 Atividade de agua (aw)

A atividade de agua foi deteminada em duplicata para cada amostra a
temperatura ambiente, usando o medidor de atividade de agua (AqualLab, model
Series 3TE, Decangon Devices, Inc., Washington, DC) (SATHIVEL, 2005)

3.1.4.4.2.7 Determinacao da cor

A cor foi determinada em duplicata para cada amostra através do colorimetro
Gardner Delta (BYK Gardner, Columbia, MD). Esse instrumento foi usado
especificamente para determinacdo da cor dos Oleos, onde a cor da amostra é
comparada com o padrao de escala de cor, que é fornecido pelo instrumento. Ja a cor
da fragdo protéica foi identificada através da escala L*a*b* com o CR-200 Chroma
Meter (Milton Japan). As cores sdo usadas como parametros para a claridade (L *),
cromaticidade de vermelho e verde (a *), e cromaticidade de azul e amarelo (b *).
Esses parametros seguem as recomendacdes da Comissdao Internacional de
lluminagao, - CIE. L*a *b* (SATHIVEL et al., 2006).
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3.1.4.4.2.8 Classe de lipidios

Foi usado um analisador latroscan™ TLC/FID modelo MK-6s (latron
Laboratories Inc., Tokyo, Japan) para determinar a area (%) para os triacilglicerdis
(TAG), 1,2 diacilglicerdis (1,2 — DAG), monoacilglicerois (MAG), acidos graxos livres
(AGL), 1,3- diacilglicerdis(1,3-DAG) e esterdis (ST), e fosfolipidios (PL) na amostras de
lipideos. O material e métodos usados para as analises da classe de lipideos foram
adaptados de WHITSETT et al. (1986), PARRISH (1987) e ACKMAN et al. (1990)
como previamente descrito (OLIVEIRA e BECHTEL, 2006b). A classe de lipidios indica
a porcentagem de TAG, 1,2 DAG, MAG, AGL, PL e a combinagéo da porcentagem de
1,3-DAG e ST. A analise da classe de lipideos foi realizada em ftriplicatas para cada

amostra de 6leo.

3.1.4.4.2.9 Anadlise de minerais

Realizou-se uma analise de cada amostra de éleo para a determinagéo do teor
de minerais. Essas amostras foram enviadas para a School of Natural Resources and
Agricultural Sciences de Palmer Research Center (Palmer, AK) para analise. As
amostras foram colocadas a 550 ° C por 12 h. As cinzas foram digeridos durante a
noite em uma solucdo aquosa contendo 10% (v / v) de acido cloridrico. Solugbes
digeridas foram diluidas, conforme a necessidade, e analisadas para P, K, Ca, Mg, S,
Na, Cu, Fe, B, Co, Mo, Mn, Zn e por espectroscopia de emissdo 6ptica com plasma
em equipamento da marca Perkin Elmer Optima 3000 Radial ICP-OES (Perkin Elmer,
Waltham, MA).

3.1.4.4.2.10 Analise de aminoacidos

Realizou-se uma andlise para cada amostra da fracdo soélida, visando a
determinagao do perfil de aminoéacidos utilizado pelo Service Laboratory Inc. (Boring,
OR). As amostras foram hidrolisadas com acido cloridrico (HCI) 6N e 2% fenol a 110 °
C por 22 h. Os aminoécidos foram quantificados através do analisador Beckman 6300
com derivatizagao e coluna de ninidrina. Os teores de triptofano e cisteina nao foram

determinados.
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3.1.4.5.2.11 Analise de vitaminas

Realizou-se a analise para cada amostra de 6leo, para a determinacdo das
vitaminas lipossoluveis A, D e E. As amostras foram enviadas para anélise no Warren
Analytical Laboratories, Inc. (Greeley, CO). A quantificacdo da vitamina A, D e E foi
determinada através do método NOVIT 3.1 (KraftUSA Analytical Test procedure),
seguindo o método oficial da AOAC (AOAC, 2005 # 995.05 ) descrito de acordo com
KAYDEN (1983).

3.1.4.6 Metodologia experimental

3.1.4.6.1 Extracao do dleo de figados em escala laboratorial

As etapas usadas para o processo de extracdo do éleo em laboratério sdo
mostradas na Figura 4. Esse processo seguiu 0 processamento de extracdo de 6leo
aplicado para Catfish com modificacdes (SATHIVEL, 2003). Os figados limpos foram
mantidos congelados e passaram pelas seguintes etapas para obtencao do éleo.
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Matéria - prima

y
Descongelamento

A 4
Homogeneizacao

y
Tratamento térmico

A 4

Centrifugacao |
Fragao soélida e agua
A 4
Centrifugagao Il
Adicao de palmitato de - Tragos de agua
ascobila (250 ppm)
Oleo de figado

Figura 4. Fluxograma do processo de extracdo de 6leo de figado da polaca do Alasca

Inicialmente, foram utilizados 30 kg de figados, equivalente a 4 blocos de 7,5 kg
cada, previamente descongelados a temperatura ambiente ( 22°C), por 12 horas. A
matéria-prima foi homogeneizada até formagédo de uma pasta usando um misturador
comercial (Waring comercial modelo CB15, USA) por 2 minutos a 21000 rpm. O
produto homogeneizado foi armazenado em frascos de vidro &mbar com atmosfera de
nitrogénio e congelados a -80°C. O armazenamento ndo excedeu a 60 dias. O
produto homogeneizado foi aquecido utilizando varios tratamentos em banho de
silicone, a 50 °C e 60 °C por 15 e 30 min, com agitacdo constante a 4500 rpm. Apés,
o homogeneizado foi centrifugado a 7500 x g (em centrifuga de copos de alta
velocidade, Sorvall Instruments modelo RC5C, USA) por 30 minutos para separacao

de dbleo, solidos e agua. A fragao sélida foi reservada para analise. O 6leo extraido foi
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centrifugado novamente a 7500 x g (em centrifuga de copos de alta velocidade Sorvall
Instruments modelo RC5C, USA) por 30 minutos, para remocéao de tracos de agua. O
6leo foi congelado e armazenado a -80°C e reservado até a etapa de caracterizagao e

purificagao.

Figura 5. Equipamento utilizado em laboratorio para extragao do 6leo de figado da

polaca do Alasca.

3.1.4.6.2 Recuperacao da fracao sdlida

A fracdo solida, removida da primeira centrifugacdo durante o processo de
extracdo de 6leo de figado foi congelada a -80°C e depois submetida ao processo de
secagem por congelamento usando liofilizador (Virtis Freezer Dryer Model35 ES),
submetida a quatros estagios de secagem: estagiol:- 20 °C; estagio 2: 0 °C; estagio 3:
10 °C; e estagio 4: 25 °C. A fracao sélida seca foi imediatamente embalada a vacuo, e

estocada a -80°C até a etapa de caracterizacao.

3.1.4.7 Analise estatistica

Todos os dados foram avaliados estatisticamente aplicando analise de
variancia com teste de Tukey ao nivel de 5% de significancia, através do programa
Statistica for Windows verséo 9.0 (StatSoft Inc, Tulsa, OK).
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3.1.5 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1.5.1 Caracterizacao do figado de pescado

A Tabela 6 apresenta a composicao proximal do figado da polaca capturada
em duas diferentes esta¢des do ano: outono e primavera.

Tabela 6. Composicao proximal apresentada pelo figado de polaca do Alasca (em

base Umida).
Composigao proximal Amostra
(9/100g9) Outono Primavera
Proteina 9,4 +0.7° 10,0 0,22
Lipidios 50,0 +1,1° 40,9 +0,5°
Umidade 39,9 +0,5° 48,2 +0,7°
Cinzas 0,7 +0,1% 0,9 +0,07°

Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica a P<0.05.

O teor de proteina no figado das amostras adquiridas no outono (9,4%) foram
maiores na primavera (10,0%) do que nas amostras de outono, e ambos os valores
foram proximos aos valores obtidos (8,0%) por BECHTEL et al.(2006) para a polaca
do Alasca. Além disso, observou-se que teor de cinzas nao apresentou diferenca
estatistica entre as estagdes estudadas. O teor de lipidios das amostras obtidas no
outono (50%) foi maior se comparada com as amostras coletadas na primavera
(40,9%). BECHTEL et al. (2006) encontrou um teor de lipidio de 50% no figado
coletado no outono. A diferenga pode ser explicada por varios fatores que influenciam
o teor de lipideos, como a idade, alimentagéo e sexo (LAWRIE, 2004) e KIZETTEVER
(1971) e AIDS (2002) comentam que a variacao no teor de lipideos nos pode variar de
acordo com a periodo de pesca e regido de captura do pescado. Como esperado, 0
conteldo de umidade foi inversamente proporcional ao conteldo de lipidios
(BECHTEL et al., 2006) nas amostras das duas estacoes estudadas.

A Tabela 7 mostra o perfil de acidos graxos, expressos em mg/ g de 6leo e %
peso/peso do 6leo proveniente dos figados de polaca do Alasca, capturada durante o

outono e primavera.
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Tabela 7: Perfil dos acidos graxos do 6leo proveniente do figado de polaca do Alasca
(expresso em mg/g e % (peso/peso)).

Acidos graxos Estagdes

Outono QOutono Primavera Primavera

mg/g %peso/peso mg/g %peso/peso

14:0 41,5 £0,4° 5,6 +0,0° 33,3+0,7° 5,3 40,12
16:0 63,1 £0,5 8,5 +0,0° 53,1+1,1° 8,4 £0,12
16:107 75,2 +0,6° 10,6 +0,0° 66,4 £1,4° 10,6 £0,2°
18:1w9cis 43,0 £0,3° 6,3 £0,1° 39,9 +0,8° 5,8 +0,0?
18:107 25,3 +0,2° 3,7 +0,0° 23,6 +0,5° 3,7 +0,1°
20:1m11 128,5 +0,9° 17,5 +0,0° 105,4 +1,9° 16,8 +0,2°
20:109 31,7 0,3 4,3 +0,0° 26,1 +0,5° 4,1 0,17
20:5w3 (EPA) 71,2 #1,2° 9,7 +0,1° 59,4 +1,2° 9,4 +0,2°
22:1 011 104,8 +1,2° 14,2 +0,0° 88,9 +,7° 14,1 £0,2°
22:6m3 (DHA) 35,2 +0,7° 4,8 +0,1° 30,6 +0,6° 4,8 +0,1°
> AGPI 140,58 +2,3° 19,14 +0,1° 117,9 £2,2° 18,8 0,3
Y o3 117,81 £2,0° 16,04 £0,1° 99,1 +1,9° 15,8 £0,2°
Y @6 14,95 +0,1° 2,04 +0,0° 10,3 +0,2° 1,6 0,0°
©-3/0-6 7,88 £0,12 7,88 +0,1° 9,6 +0,0° 9,6 £0,0°

AGP| &cidos graxos poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaenéico; DHA A&cidos
docosahexaenoico; Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica a
P<0.05;

Na Tabela 7, pode-se observar que o figado da polaca da polaca capturado
durante o outono apresentou 35 mg/g de 6leo de DHA e 71 mg/g de 6leo de EPA
enquanto que os coletados na primavera foram 31 mg/g de 6leo de DHA e 59 mg/g de
6leo de EPA. Outros acidos graxos abundantes encontrados nos tecidos do figado
foram: 16:0 (acido palmitico), 16:1w7 (acido palmitoleico), 18:1w9 (acido oleico cis),
20:1w11(acido gadoleico) e 22:1w11(acido cetoleico). Foram observadas diferencas
no perfil de acidos graxos e no teor de lipidios (Tabela 6) nas amostras oriundas entre
das estagdes de outono e primavera o qual estdo de acordo com as observagdes
anteriores sobre as diferencas nos perfis de acidos graxos entre figados de polaca
fémea e macho, capturados no golfo do Alasca (OLIVEIRA E BECHTEL, 2006b).
Segundo BREIVEK, 2007, fatores biol6gicos (como estado de reproducao e tamanho)
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ou fatores ambientais (como temperatura da agua, e estacao) podem influenciar na
variagdo da composicao dos acidos graxos. A abundancia de acidos graxos
monoinsaturados do grupo o11 (C-20 e C22) em espécies de pescado do norte dos
EUA tem sido observada anteriormente (ACKMAN, 1989a). A origem destes acidos
graxos em espécies de pescado de agua fria tem sido atribuida ao tipo de alimentacao
com copépodes (camardes), que tém sido citados como fontes ricas de desses acidos
graxos (ACKMAN 1989b; ACKMAN et al., 1980). Os figados coletados na primavera
apresentaram 105 mg / g de 6leo e 89 mg / g de 6leo de 22:1w11 (acido gadoleico) e
22:1m11 (acido cetoleico), enquanto que os figados do outono tem quantidades
significativamente maiores de 20:1w11 (acido gadoleico), e 22:1m11 (acido cetoleico)

cerca de 129 mg / g de 6leo e 105 mg / g de 6leo, respectivamente.

3.1.5.2 Caracterizacao do 6leo de pescado

Os parametros do processo de extracao de 6leos do tecido do figado da polaca
do Alasca em diferentes temperaturas, tempos e estacdo do ano sdo mostrados na
Tabela 8.
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Tabela 8. Parametros do processo de extracdo do 6leo de figado do pescado em

diferentes temperaturas, tempos e duas estacdes do ano

Parametros Amostras (n=5)
D1 D2 D3 D4 E
50°C;15min  50°C;30 min 60°C;15 min  60°C;30 min  60°C;30 min
Peso da amostra (g) 503,5+1,3 504,554  502,0+2,1 502,9 +1,8 506,1 +3,1
Peso | de 6leo** 256,0 £2,3 293,4+10,2 259,7+2,1 289,1 +24 250,4 +1,0
Peso Il de 6leo *** 2252+09 257,8%6,0 230,810,6 263,1 4,1 213,0 £3,3
Peso da fracio sélida 106,7 £3,1 82,6 +1,3 79,4 +21 82,0 £0,8 121,7 22,0

Rendimento da fragdo sélida (%) 21,1 +0,6° 16,4 +0,3? 15,7 +0,4* 16,3 £0,2° 23,3 +0,4*
Rendimento de dleo extraido (%) 44,6 +0,3* 51,1 +0,9° 46,0 +0,2° 52,3 +0,8° 41,3 £0,9*

D: éleo de figado da polaca do Alasca produzido em laboratério durante outono; E: 6leo de
figado da polaca do Alasca produzido em laboratério durante primavera; ** Peso | de éleo:
peso do 6leo depois da centrifugagao I; *** Peso Il de 6leo: é o peso do 6leo depois da
centrifugacéo; Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenga estatistica a
P<0.05; * Indica diferenga estatistica entre os 6leos processados no outono e primavera; n=

numero de réplicas.

Através da Tabela 8 pode-se observar que o 6leo produzido no outono
apresentou um rendimento significamente superior em lipidios se comparado com o
rendimento do 6leo produzido na primavera. O maior rendimento encontrado foi 52%,
quando foi aplicada a temperatura de 60°C e o tempo de 30 minutos, e esta condi¢ao
foi usada para extrair os 6leos de figado coletados na primavera. De acordo com
CHANTACHUM et al (2000), baixas temperaturas podem influenciar na obtencao de
rendimento menor, possivelmente devido ao fato de que as células lipidicas no
pescado sdo rompidas em altas temperaturas de processamento (85 °C).
Normalmente, pode ocorrer a desnaturacao irreversivel das proteinas submetidas a
altas temperaturas (90°C a 100 °C) por um periodo prolongado, com mesmo pH
neutro (PORTELLA, 2006). Em geral, esse experimento mostrou que a aplicacao de
um tempo prolongado influenciou mais que a utilizagdo de baixas temperaturas no
processo de extracdo, pois 0s maiores rendimentos foram obtidos quando as
condicdes utilizadas incluiam tempos prolongados. Além disso, a diferenca no
rendimento dos 6leos obtidos em diferentes estaces poderia ser devido ao fato o teor
de lipidio varia entre as extragdes, pois o figado pode aumentar entorno de 10% do
peso do pescado inteiro no verdo, época que o pescado se alimenta melhor
(BABBITT, 1990).
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A Tabela 9 apresenta a caracterizagdo dos 6leos produzidos pelo navio
American Triumph.

Tabela 9. Caracterizacdo dos 6leos de figado e visceras da polaca do Alasca

processadas no navio American Triumph, provenientes de outono e primavera.

Indices Amostra
A A B B* C Cc*
AGL (% &cido oléico) 0,4+0,0 0,40,1 0,2%0,15 0,3+0,0 0,304 0,3%0,2
IP (meqg/Kg) 6,3+0,6 7,2+0,6 4,7+0,0 5,7+0,0 5,7+0,2 7,103
VA 22,0 +0,2 24,9 0,8 21,0 +0,4 21,6 +0,2 23,8 £0,2 24,9 +0,3
TBA (MDA/Kg) 0,4+0,0 0500 0,2%0,0 0,2+0,0 0,2+0,0 0,3%0,0
Aw 0,7+0,0 0500 0,5%0,0 0,5+0,0 0,7+0,0 0,7 0,0
Fésforo (ppm) 7,8+0,4 6,802 8,1%0,7 52+0,1 7,7+1,0 8,908

AGL: &cidos graxos livres; IP: indice de perdxidos; VA: valor de anisidina; TBA: valor de 2-
acido tiobarbiturico: mg, de malobdato por kg de amostra ; Aw : atividade de agua; A: éleo de
visceras com antioxidante produzido no outono; B: 6leo de figado com antioxidante produzido
durante outono; C: 6leo de visceras com antioxidante produzido na primavera; * Indica que o
Oleo testado ndo foi tratado com antioxidante. Diferentes letras inseridas dentro da tabela

indicam diferenca estatistica a P<0.05.

Observando a Tabela 9, pode ser verificado que ndo ocorreu uma variacao
significativa nos valores de AGL do éleo A com e sem antioxidante. O mesmo
comportamento pode ser observado nos 6leos B e C com e sem antioxidante.
Acredita-se que essa nao variacao na porcentagem de AGL poderia se considerado ao
fato que analises foram realizadas logo ap6s o recebimento da matéria-prima, dessa
forma, a atividade enzimatica foi muito baixa ndo permitindo detectar diferencas entre
os 6leos com e sem aditivos. Em relacdo ao indice de peroxidos, os 6leos A, B, C com
antioxidante apresentaram valores inferiores aos 6leos A, B e C que continham
antioxidante. Os valores do indice de AV e TBA apresentaram um comportamento
similar aos valores PV, onde os 6leos (A, B e C) sem aditivo foram menores aos os
Oleos (A, B e C) com aditivo. Esses resultados mostraram que o antioxidante retardou
a oxidagao lipidica primaria e secundaria.

A atividade de agua no éleo A com antioxidante foi inferior ao 6leo A sem
oxidante. Ja em relagdo aos 6leos B e C com e sem aditivo, nao foi observado
diferenga entre eles. O conteudo de fésforos nos éleos A, B e C sem antioxidante

foram menores que com antioxidante, porém todos os 6leos apresentaram
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concentragdes de fosforo dentro da faixa aceitavel que varia entre 5-100ppm (BIMBO
(2009). Esses resultados indicam que todos os Oleos (A, B e C) com e sem
antioxidante, apresentam uma boa qualidade, pois todos os indices analisados
encontraram dentro do padrao que podem ser visualizado na Tabela 2.

A Tabela 10 mostra a caracterizacdo dos 6leos de figado produzidos em

laboratério em diferentes temperaturas (50 °C e 60 °C) e tempo (15 a 30 min).

Tabela 10. Caracterizagdo dos 6leos de figado da polaca do Alasca produzidos em
laboratério em diferentes temperaturas (50 °C e 60 °C) e tempo (15 a 30 min),

provenientes de outono e primavera.

Indices Amostra (n=5)

D1 D2 D3 D4 E

50°C;15min 50°C;3 min 0 60°C;15 min 60°C;30 min 60°C;30 min

AGL (% &cido oléico) 0,4 +0,1* 0,4 +0,2° 0,4+02°  0,4+0,1° 0,4 +0,2*

IP (meq/Kg) 12,940,92 13,3+1,2®® 142+0,5® 143+15° 13,50,7*
VA 22,041,742 226+25® 252421 280+21° 26,115
TBA (MDA/Kg) 0,6 0,1 0,6 #0,1°  0,7#0,1*  0,7#0,1°  0,5%0,0*
Aw 0,6 +0,0°  0,5+0,0° 0,50,0° 0,4 +0,0* 0,7 20,0

Fésforo (ppm) 14,8+1,1°  11,3+0,9° 11,3+1,82 99+14%  122+10

AGL: &cidos graxos livres; IP: indice de perdxidos; VA: valor de anisidina; TBA: valor de 2-
acido tiobarbiturico: mg, de malobdato por kg de amostra ; Aw : atividade de agua; D: 6leo de
figado da polaca do Alasca produzido em laboratério durante outono; E: éleo de figado
produzido em laboratério durante primavera; Diferentes letras inseridas dentro da tabela
indicam diferenga estatistica a P<0.05; * Indica diferenca estatistica entre os 6leos processados

no outono e primavera; n= nimero de réplicas.

Analisando os resultados da Tabela 10, observou-se que nao houve diferenca
estatistica nos valores de AGL entre os éleos de figados produzidos em laboratério (D
e E) quando submetidos a diferentes temperaturas (50 °C e 60°C) e tempo (15 a 30
min), indicando o tempo, temperatura e a variacdo da estacédo pouco influenciaram na
atividade enzimatica, durante o processo de extracdo dos Oleos. Em relacdo aos
valores de PV, AV e TBA (Tabela 10), verificou-se que os maiores valores foram
encontrados quando a maior temperatura (60°C) e tempo (30 min) foram utilizados,

indicando a ocorréncia de uma oxidacao lipidica primaria e secundaria. Foi observado
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que os valores dos PV, AV e TBA nos 6leos foram inferiores na estacao primavera do
que os 6leos obtidos no outono.

Os valores da atividade de agua e o conteudo de fésforo (Tabela 10) foram
menores nos 6leos extraidos a 60°C por 30 minutos se comparado com os demais.
Acredita-se nessas condicbes, poderia ter ocorrido uma melhor separacdo dos
compostos da fragao sélida e agua.

Comparando as Tabelas 9 e 10, observou-se que os valores da %AGL foram
menores nos 6leos de figado produzidos pelo navio American Triumph (0,2%) que os
valores encontrados nos 6leos de figados produzidos em laboratério (0,4%), que foram
similares aos 6leos de visceras produzidos no navio American Triumph (0,4%). O
percentual maximo de acidos graxos livres aceitaveis para o 6leo de pescado bruto é
5% (BIMBO,1998, BORAN et al.,, 2006 BIMBO, 2009), portanto, todos os 6leos
encontram-se abaixo dos valores maximo de AGL. J4 os indices de peréxido
apresentados nas Tabelas 9 e 10 foram menores nos 6leos produzidos pelo navio
American Triumph (4,70 a 6,32 meg/Kg) que os valores encontrados para os 6leos de
figados produzidos em laboratério (12,94 a 14,34 meqg/Kg) e pode ser devido ao tempo
prolongado de aquecimento durante o processamento em laboratério que favoreceu as
reacdes de oxidacdo (CERIANE & MEIRELLESS, 2007; MANRAL et al., 2008). IP
maximo aceitavel para 6leos de pescado bruto € 20meg/Kg (BIMBO 1998 e BIMBO
2009), portanto, pode ser observado que todos os 6leos ficaram abaixo desse limite.
indice de peréxido indica a oxidacéo dos lipidios; este valor é importante para definir o
estado de deterioracdo, especialmente a presenca de compostos de baixo peso
molecular provenientes da degradacdo dos triacilglicerois (BORAN et al., 2006 ;
MANRAL et al., 2008). Através das Tabelas 9 e 10, observou-se que os valores de
anisidina foram maiores nos 6leos de figado produzidos em laboratério (22,07 a 28,02)
quando aplicada alta temperatura (60°C) e tempo prolongado (30 minutos) do que os
demais 6leos estudados (21,06 a 22,06). De acordo com BORAN (2006) e o BIMBO
(2009) valor de anisidina maximo aceitavel para 6leo de pescado é 20. O valor de
anisidina indica a presenca de compostos volateis (como o aldeido) responsavel pela
oxidacdo secundaria de peroxidos, gerando varios produtos (BREIVK, 2007). Isso
indica a necessidade de purificar o 6leo, evitando ou removendo os produtos
originarios da oxidagao secundaria. Em relagéo aos valores de TBA encontrados nos
6leos de figados produzidos em laboratério (0,63 a 0,76 mg malobdato/Kg) foram
superiores aos valores 6leos produzidos no navio American Triumph (0,22 a 0,44 mg
malobdato/Kg). O valor de TBA maximo aceitavel para éleo de pescado bruto varia
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entre 7 a 8mg malobdato/kg, portanto, todos os 6leos estao abaixo do valor maximo.
O valor de TBA é extensamente usado como um indicador do grau de oxidacao
lipidica, quantificando os produtos secundarios da oxidacdo (BORAN et al., 2006).
Adicionalmente, verificou-se que todos os valores de atividade de agua nos 6leos de
figados produzidos em laboratério (0,48 a 0,63) foram menores que o 6leo produzido
no navio American Triumph (0,57-0,71) e em relagdo aos valores da atividade de agua
dos 6leos extraidos no laboratorio, foi observado uma diminuicdo com o aumento da
temperatura e tempo de extracdo. SATHIVEL (2005) avaliou a atividade de agua do
6leo extraido da cabeca do salmao e foi encontrada uma atividade de agua para o
6leo de salmao vermelho de 0,57 e para o salmao rosa de 0,53, portanto os 6leos de
figado produzidos em laboratério apresentaram valores similares, exceto o Oleo
extraido a baixa temperatura e tempo e os 6leos comerciais. Além disso, esses
valores de atividade de agua nos 6leos comerciais podem ajudar a explicar a turbidez
das amostras de 6leo de polaca.

O conteudo de fésforo dos 6leos de figado produzidos em laboratério (9,90 a
14,80ppm) foi superior que dos 6leos produzido no navio American Triumph (7,85-8,90
ppm). Os 6leos produzidos em laboratério nas mesmas condigdes de temperatura e
tempo com diferentes estagbes apresentaram diferenca estatistica entre eles. De
acordo com BIMBO (1998) e BIMBO (2009), a taxa de concentracdo de fésforo
aceitavel para o 6leo bruto varia entre 5 a 100ppm, portanto, todos os 6leos ficaram
dentro do padrao citado.

A Tabela 11 apresenta a classe de lipideos dos 6leos de polaca do Alasca
produzidos pelo navio American Triumph enquanto a Tabela 12 mostra a classe de
lipideos dos éleos de figado produzidos em laboratério em diferentes temperaturas (50
°C e 60 °C) e tempo (15 a 30 min).
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Tabela 11. Conteldo de lipidios por classes dos 6leos de figado e visceras produzidos

no navio American Triumph.

Conteudo de Amostras

lipidios (%) A A* B B* C Cc*
TAG 99,4 0,1 98,2+0,9 100,0+0,0 99,3+0,0 100,0+0,0 100,0£0,0
AGL <0,01 1,1 40,9 <0,01 0,2 0,1 <0,01 <0,01
DAG/ST 0,5+0,0 0,5%0,0 <0,01 0,3 0,0 <0,01 <0,01
MAG <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
PL <0,01 <0,01 <0,01 0,1 0,0 <0,01 <0,01

TAG triacilglicerol; AGL acidos graxos livres; DAG/ST diacilglicerol e esterol; MAG
monoacilglicerol; PL fosfolipidios; A: 6leo de visceras com antioxidante produzido no outono;
B: 6leo de figado com antioxidante produzido durante outono; C: 6leo de visceras com
antioxidante produzido na primavera; * Indica que o 6leo testado nao foi tratado com

antioxidante.

Tabela 12. Contelido de lipidios por classe dos 6leos de figado produzidos em

laboratério em diferentes temperaturas (50 °C e 60 °C) e tempo (15 a 30 min) de

extracao.
Conteudo de Amostra (n=5)
lipidios (%) D1 D2 D3 D4 E
50°C;15min  50°C;30 min  60°C;15 min  60°C;30 min  60°C;30 min
TAG 86,8 £1,7° 89,3 £0,5° 88,6 £0,7° 91,5 £0,9° 93,0 £1,4*
AGL 54+1,7° 4,9 +0,5° 5,5 40,7° 3,5+12° 4,4 20,7
DAG/ST 4,7 +0,8° 3,7 +0,4° 3,5 40,2 3,4 +0,6° 1,6 #1,2*
MAG 0,5+0,32 0,3 £0,02 0,4 £0,32 0,5+0,82 <0,01
PL 2,4 #1,1° 1,6 +0,3° 1,7 +0,8° 0,9 £0,4° 0,9 £0,4

TAG triacilglicerol; AGL acidos graxos livres; DAG/ST diacilglicerol e esterol; MAG
monoacilglicerol; PL fosfolipidios; D: 6leo de figado da polaca do Alasca produzido em
laboratério durante outono; E: 6leo de figado produzido em laboratério durante primavera;
Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica a P<0.05; * Indica

diferenca estatistica entre os 6leos processados no outono e primavera; n= nimero de réplicas.

Através da Tabela 11 e Tabela 12 pode-se verificar que os 6leos da polaca séo
compostos na maior parte em triacilglicer6is. Foi observado que o conteudo de

diacilglicerol e esterol foram inferiores nos 6leos produzidos no navio American
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Triumph do que os 6leos produzidos em laboratério. Os valores de triacilglicerois dos
0leos de figados produzidos laboratério aumentaram proporcionalmente com a
elevacdo temperatura (de 50°C para 60°C). Além disso, verificou-se diferenca
estatistica no contetddo de triacilglicerdis e diacilgliceréis e ésteres nos 6leos obtidos
nas estacdes outono (6leo D) e primavera (6leo E) (Tabela 12). Os triacilgliceréis, tri-
ésteres de acidos graxos e glicerdis, sdo o0s principais constituintes dos 6leos,
usualmente sdo encontrados quantidade acima de 90%. Os componentes restantes
consistem parcialmente em glicidios, como mono e diacilgliceréis, acidos graxos livres
(AGL) e outros compostos, em menos quantidades. A diferenga entre os 6leos e
gorduras esta na composicdo de acidos graxos, fosfatideos, compostos das fragoes
insaponificaveis e outros microcomponentes ( BORAN, et al., 2006). Adicionalmente,
como esperado, todos os 6leos (A, B e C) com e sem aditivo e os éleos (D e E)
extraidos a 60°C por 30 minutos, apresentaram um conteludo de triacilgliceréis acima

de 90% , portanto, valor acima do que normalmente é encontrado na literatura.

O perfil dos acidos graxos expressos em mg/g do 6leo de polaca dos Alasca

produzido pela American Triumph é apresentado na Tabela 13.
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Tabela 13. Perfil de acidos graxos dos 6leos de figado e visceras produzidos pelo navio
American Triumph, expresso em %(peso/peso).

Acidos graxos Amostra
A* A B* B Cc* C

14:0 53+0,0 54+00 54+00 54+00 45+01 44£0,0
16:0 88+00 97+00 88+00 10,0x0,1 109+0,4 10,6 0,1
1617 10,4+0,0 11,8+0,0 104+0,0 11,8+0,1 9,3+0,01 9,0£0,0
18:1 09 cis 6,0£t00 74+00 54+00 74+00 112z%0,1 11,5%0,0
18:1 7 3500 4400 32%00 44+00 47x00 4600
20:1 ol1 15,4+0,0 143+0,1 155+0,0 143+0,0 10,4+0,1 10,6 0,0
20:1 @9 44+00 39+00 44+00 39+00 53+00 53+0,0
205503 (EPA) 10,1x0,0 109%0,1 102+0,0 10,8+0,0 9,7%+0,1 10,0+0,0
2211 0 11 146+0,1 126+0,1 152+0,0 12,6+0,0 11,7+0,1 12,2+0,1
22:6 ®3(DHA) 525+0,0 49+00 51+00 48+00 51+£06 51£0,0
Y AGPI 20,2+0,1 199+0,1 202+0,1 19,7+0,3 20,1+0,2 20,9+0,1
X o3 185+0,1 183+0,1 185+0,1 182+0,1 18,1+0,2 17,2+0,0
Y w6 1,700 15+02 1,700 15%+02 2,100 2,1%0,0
®-3/0-6 10,7+0,1 11,7+19 10,7+0,0 119+14 9,2+0,1 9,4%0,2

AGPI acidos graxos poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaenéico; DHA A&cidos
docosahexaendico; A: 6leo de visceras com antioxidante produzido no outono; B: éleo de
figado com antioxidante produzido durante outono; C: dleo de visceras com antioxidante
produzido na primavera; * Indica que o 6leo testado nao foi tratado com antioxidante.

Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica a P<0.05.

Analisando a Tabela 13, verificou-se que o acido graxo mais abundante foi o
acido gadoleico (20:1w11 ) que apresentou um maior percentual em todos os 6leos (A,
B e C) com e sem antioxidante que foram produzidos durante outono. Adicionalmente,
pode ser observado que nao houve diferenca significativa entre os 6leos com e sem
antioxidante em relacdo ao conteldo de acidos graxos, principalmente, os acidos
graxos poliinsaturados. Acredita-se, que essa ndo variagdo no conteldo de acidos
graxos pode ser devido ao fato que os 6leos foram analisados logo apds o processo
de extragao, portanto, ndo pode ser observado que o antioxidante tenha influenciado
nos indices que indicam a hidrélise enzimatica (%AGL) e oxidagao lipidica (IP, VA e
TBA).
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A Tabela 14 e mostra o perfil de acidos graxos dos 6leos de figados produzidos
em laboratério em % (peso/peso).

Tabela 14. Perfil de acidos graxos dos 6leos de figado produzidos em laboratério, expresso

em %peso/peso de dleo.

Acidos graxos Amostras (n=5)

D1 D2 D3 D4 E
50°C;15min  50°C;30 min 60°C;15 min 60°C;30 min 60°C;30 min
14:0 5,4 +0,1° 5,4 +0,1° 5,5 +0,1%° 4,4 247 4,0 +0,2*
16:0 8,80,1®  9,140.2° 8,6 t0,0°  7,0+3,9%* 8,8 0,0
16:1 w7 10,6 +0,2° 10,70,2°  10,3%0,0° 8,5 +0,6° 8,540,2
18:1 w9 cis 6,503  6,7+0,4° 6,2 £0,2° 5,1 2,67 15,0 +0,1
18:1 w7 3,80,13° 3,910,2° 3,60,1° 3,0+048*  5920,3
20:1 ol 17,0 £0,6° 16,8 +0,6® 17,6x0,1° 14,8+0,8°  7,5+0,6*
20:1 09 4,3 0,1° 4,2 +0,1° 4,3 +0,0° 3,5 +1,8* 4,4 40,3
20:5 o3 (EPA) 8,9 10,5 9,8 +0,1° 9,3 £0,2° 9,6 0,1 11,3 +0,4*
22:1 w11 14,4 +0,6° 13,9403 14,5+0,1* 14,4205  9,3+0,9*
22:6 @3 (DHA) 4,4 +0,34° 4,7 40,0 45+0,1°®  4,8+0,14* 510,17
> AGPI 18,6 +1,5° 19,1 #0,2° 18,4 +0,4° 19,30 +02** 22,0 0,4
T -3 13,5+0,1° 13,540,2° 159#0,1° 16,69+1,8° 184 10,3
T -6 1,340,1° 1,1 4£0,3° 1,5+0,0°  1,360,1>  2,1%0,0
©-3/0-6 10,040,2° 12,1#0,1* 10,540,3° 12,30+0,1* 8,7 +0,1*
AGPI acidos graxos poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaenéico; DHA A&cidos

docosahexaendico; D: 6leo de figado produzido em laboratério durante outono; E: 6leo de
figado produzido em laboratério durante primavera; Diferentes letras inseridas dentro da tabela
indicam diferenga estatistica a P<0.05; * Indica diferenca estatistica entre os 6leos processados

no outono e primavera; n= nimero de réplicas.

Analisando a Tabela 14, verificou-se que o contelddo de &cidos graxos
poliinsaturados foi maior nos 6leos de figado (D e E) extraidos a 60°C do que nos
6leos processados a 50°C. O mesmo comportamento foi observado nos acidos graxos
EPA e DHA. Em relacdo a porcentagem de 6mega 3, pode ser visualizado que os
maiores quantidades foram obtidas quando aplicada a temperatura mais elevada
(60°C), no entanto, isso evidencia que com o aumento de temperatura e tempo de

processo, aumento a concentragdo de acidos graxos nos oOleos. Além disso, foi
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observado que os oOleos produzidos durante a primavera apresentaram valores
superiores aos 6leos produzidos durante o outono, indicando que a estagéo de captura
influencia na quantidade de acidos graxos.

Comparando as Tabelas 13 e 14 verificou-se que os 6leos produzidos no navio
American Triumph ( A, A*, B; B*, C e C*) e os 6leos produzidos em laboratério ( D e E)
apresentaram componentes majoritarios, 16:0 (acido palmitico), 16:1®w7 (acido
palmitoleico), 18:1w9cis (acido oleico), 20:1w11 (acido gadoleico) e 0 22:1mw11 (acido
cetoleico). O acido gadoleico apresentou-se em maior percentual em todos os 6leos
de polaca que foram produzidos durante outono, entorno de 14,5%. Porém, foi
observado que nos 6leos produzidos durante a primavera, esses valores decresceram
para 9,5 %.

Os 6leos de figado e visceras produzidos durante o outono apresentaram um
percentual de EPA e de DHA entorno de 15,5% enquanto que 6leos produzidos na
primavera, o valor de EPA e DHA decresceu para entorno de 9,5%. Verificou-se que
esses 0leos produzidos durante o outono apresentaram um percentual de EPA e DHA
préximos ao percentual citado por HAJALTASON & HARALDSSON (2006a), pois
segundo esses autores foi encontrada uma porcentagem de EPA e DHA no figado de
bacalhau de 19% e segundo BREIVK (2007), o 6leo de figado da polaca do contém
16%. As variagbes na porcentagem de acidos graxos podem ocorrer em amostras de
mesmas espécies de diferentes localizagbes. Desta forma, fatores biolégicos (como
sexo, estado de reproducdo e tamanho) ou fatores ambientais (como temperatura da
agua, e estacdo) podem ter influenciado na composicido dos acidos graxos
(BREIVEIK, 2007).

Conforme observado nas Tabelas 13 e 14, o percentual de acidos graxos
poliinsaturados (AGPI) foi maior nos 6leos produzidos no navio do que os extraidos
em laboratorio, porém a porcentagem de acidos graxos monoinsaturados (AGMI)
comportou-se inversamente aos AGPI. De acordo com BECHTEL e OLIVEIRA (2006);
OLIVEIRA AND BECHTEL (2006b) esse resultados estdo de acordo com estudos

prévios.
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A Tabela 15 mostra a cor dos 6leos brutos processados no navio American
Triumph e 6leos produzidos em laboratério.

Tabela 15. Cor apresentada pelos diferentes 6leos processados de polaca do Alasca

Amostra Tratamento Valor de GDC
A 90°C;2min 12
A* 90°C;2min 11
B 90°C;2min 4
B* 90°C;2min 4
C 90°C;2min 7
c* 90°C;2min 7
D1 50°C;15min 9
D2 50°C;30min 5
D3 60°C;15min 7
D4 60°C;30min 4
E 60°C;30min 4

GDC: Colorimetro Gardner Delta; A: 6leo de visceras com antioxidante produzido no outono; B:
Oleo de figado com antioxidante produzido durante outono; C: dleo de visceras com
antioxidante produzido na primavera; D: éleo de figado produzido em laboratério durante
outono; E: o6leo de figado produzido em laboratério durante primavera; * Indica que o éleo
testado nédo foi tratado com antioxidante. Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam

diferenca estatistica a P<0.05.

Através da Tabela 15, pode-se verificar que os 6leos de figado de polaca do
Alasca foram mais claros (amarelos) que os 6leos de viscera, 0os quais sdo mais
avermelhados, ambos produzidos durante o outono no navio American Triumph
(Figura 6). Estes 6leos apresentam uma tendéncia de ser mais claros e amarelados do
que os 6leos produzidos pela mistura de visceras durante o outono, que foram mais
escuros e vermelhos. Além disso, pode-se de observar que a coloragao foi mais
amarelada do que os 6leos de viscera produzidos na primavera. A variagdo na cor dos
6leos produzidos no outono e primavera esta relacionada com a alimentagdo da
polaca.

O dleo de figado produzido a 50 e 60°C por 30 min foi mais claro que os 6leos

de figados produzidos a 15 min como pode ser observado na Figura 7, porém nao foi
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encontrado diferenca na coloragédo nos 6leos produzidos em laboratério entre o0 outono
e primavera. Acredita-se que o tempo poderia ter influenciado mais que a baixa
temperatura na remogao dos pigmentos, ja que foi observado que a coloragao amarela
foi mais intensa nos O6leos obtidos com o tempo prolongado. Todos os Oleos
apresentaram uma coloragao inferior ao limite de 14, recomendado pelo método de
Gardner (BIMBO,1998).

A variagédo na cor dos 6leos produzidos no outono e primavera esta relacionada
com a alimentagdo da polaca do Alasca que apresenta uma dieta rica em Kkrill
(WILSON et al, 2009) que é uma pequeno crustaceo, sendo uma excelente fonte de
pigmentos naturais e vitaminas (BREIVEIK, 2007). De acordo com DALY (1990) o
outono é o periodo em que a larva do krill atinge a maturidade, portanto, maior
disponibilidade de alimento para a polaca do Alasca que ira ingerir maiores elevadas

quantidade de pigmentos pela alimentagao.

Figura 6. Oleo de figado e visceras da polaca do Alasca produzido no navio
American Triumph, proveniente do outono e primavera; A: éleo de visceras com
antioxidante produzido no outono; B: 6leo de figado com antioxidante produzido
durante outono; C: éleo de visceras com antioxidante produzido na primavera; * Indica
que o 0Oleo testado nao foi tratado com antioxidante.
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Figura 7. Oleos do figado de polaca do Alasca produzidos em laboratério durante o

outono e primavera. D: éleo de figado produzido em laboratério durante outono; E:
6leo de figado produzido em laboratério durante primavera.

A Tabela 16 mostra o contelido de vitaminas sollveis que foram encontradas
nos 6leos produzidos no navio American Triumph e dos produzidos em laboratério.

Tabela 16. Conteldo de vitaminas lipossoluveis dos Oleos produzidos no navio
American Triumph e 6leos produzidos em escala laboratorial

Amostras Tratamento Vitaminas pg/g de 6leo Vitaminas U
(°C, tempo) A D E A D E

A 90;2min 29+0,7 790,00 1255+0,8 1475 3188 188355
A* 90;2min 17,7+0,4 11,605 739+0,2 8880 4660 110865
B 90;2min 14,4 +1,2 <0,01 108,6 £8,9 7230 <0,01 162930
B* 90;2min 10,0+0,4 11,3+1,.3 675+1,4 5035 4544 101385
D1 50;15min 19,1 #1,5° 10,7 0,12 <0,01 9560 4280 <0,01
D2 50;30min 36,1 +0,5° 11,4 +0,1° <0,01 18070 4580 <0,01
D3 60;15min 14,5 +2,4° 10,4 +1,2° <0,01 7255 4176 <0,01
D4 60;30min 11,7 £2,8% 154 +1,2° <0,01 5860 6196 <0,01

A: éleo de visceras com antioxidante produzido no outono; B: éleo de figado com antioxidante
produzido durante outono; D: 6leo de figado produzido em laboratério durante outono;
Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica a P<0.05. IU: unidade

internacional usada para quantificar as vitaminas.

Através da Tabela 16 pode-se verificar que a concentragbes de vitamina A

foram similares entre os 6leos de figados e das visceras. Nao foi encontrada uma
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explicagdo para as diferengas observadas no valor de vitamina A entre os 6leos
similares com e sem antioxidante, especialmente para os 6leos A e A*. Além disso, os
valores de vitamina A em todos os 6leos ficaram dentro do valor referido por WU e
BECHTEL (2009) o qual se encontram entre 10 a 50,00 ug de retinol /g 6leo de figado.
Ja os valores de vitamina D foram menores nos 6leos sem antioxidante do que com
antioxidante, porém, nao é suficiente para fornecer uma explicagao clara do papel que
o palmitato de ascobila desempenhou na preservacdo desse nutriente. Foram
encontrados valores muito baixos de vitamina E nos éleos de figado extraidos em
laboratério (6leo D e E), isso poderia ser em decorréncia de possivel degradacéo
dessa vitamina durante o processo de extracao utilizando um tempo prolongado (15 e
30 min) e sem vacuo, pois se comparados com os 6leos produzidos no navio
American Triumph (A e B com e sem aditivo), onde o tempo do processo foi 2 minutos,
foram encontrados conteldos significativos de vitamina E. Em relagéo aos os éleos e
visceras produzidos no navio (com antioxidante) apresentaram teores de vitamina E
superiores aqueles em que nao foi adicionado palmitato de ascobila; porem esses
valores ficaram proximos aos valores encontrados por WU e BECHTEL (2009) de 103
ug/g 6leo, se comparados com 0s 6leos produzidos no navio American Triumph (A e B
com e sem aditivo), onde o tempo do processo foi 2 minutos, foram encontrados

conteudos significativos de vitamina E.

Nas tabelas 17 e tabela 18 estdo demonstrados os dados dos minerais
encontradas nos 6leos de figado e visceras produzidos no navio American Triumph e
6leos de figado da produzidos em laboratério, processados em diferentes estacdes

(outono e primavera) do ano, respectivamente.
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Tabela 17. Conteldo de minerais encontrados nos 6leos de figado e viscera da polaca

do Alasca produzido no navio American Triumph.

Minerais Amostra

A A* B B* C c*
N (%) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 0,03
P (%) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
K (%) <0,01 <0,01 <0,01 0,02 <0,01 <0,01
Ca (%) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Mg (%) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Na (ppm) <1 <1 <1 <1 <1 <1
Cu (ppm) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Zn (ppm) <1 <1 <1 <1 <1 <1
Mn (ppm) <1 <1 <1 <1 <1 <1
Fe (ppm) <1 <1 <1 <1 <1 <1
S (%) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Co (ppm) <0,15 <0,15 <0,15 <0,15 <0,15 <0,15
Mo (ppm) <0,15 <0,15 <0,15 <0,15 0,44 0,31
Se (ppm) <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40
B (ppm) 89,92 83,89 96,67 97,90 <0,01 <0,01
As (ppm) 0,0 0,0 0,0 0,0 5,27 3,72

A: éleo de visceras com antioxidante produzido no outono; B: éleo de figado com antioxidante

produzido durante outono; C: bleo de visceras com antioxidante produzido na primavera;
Indica que o éleo testado nao foi tratado com antioxidante.

*
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Tabela 18. Conteudo de minerais nos 6leos de figado da polaca do Alasca produzidos
em laboratorio.

Minerais Amostra (n=5)

D1 D2 D3 D4 E

50°C;15min  50°C;30min  60°C;15min  60°C;30min  60°C;30min

N (%) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
P (%) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
K (%) 0,01 0,02 0,02 0,02 <0,01
Ca (%) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Mg (%) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Na (ppm) <1 <1 <1 <1 <1
Cu (ppm) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Zn (ppm) <1 <1 <1 <1 <1
Mn (ppm) <1 <1 <1 <1 <1
Fe (ppm) <1 <1 <1 <1 <1
S (%) <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Co (ppm) <0,15 <0,15 <0,15 <0,15 <0,15
Mo (ppm) <0,15 <0,15 <0,15 <0,15 0,83
Se (ppm) <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40
B (ppm) 73,62 106,82 77,35 69,32 <0,01
As (ppm) 0,0 0,0 0,0 0,0 1,72

D: 6leo de figado produzido em laboratério durante outono; E: dleo de figado produzido em
laboratério durante primavera; n= nimeros de réplicas.

Analisando a Tabela 17 e Tabela 18 pode-se observar que o mineral mais
abundante foi o boro. Os elementos, ferro e cobre, que podem contribuir para a
oxidacdo dos Oleos apresentaram valores inferiores aos encontrados na literatura
(BIMBO, 1998 e BIMBO, 2009). O teor de boro nos 6leos produzidos no navio da
American Triumph durante outono foi maior do que na primavera e esse também foi
maior que os 6leos produzidos em laboratério durante outono e primavera. O boro é
um nutriente essencial de algas marinhas (CARRARO, 2009). Além disso, foi
observado que o arsénio foi encontrado apenas nos 6leos nos 6leos (C e E) extraidos

durante a primavera.



CAPITULO III 57

3.1.5.3 Caracterizacao fisica e quimica da fracao sélida do processo

3.1.5.3.1 Composicao proximal da fracao sélida

A Figura 8 mostra a porcao solida liofilizada do figado da polaca do Alasca
proveniente do processo de extragdo em diferentes temperaturas (50 e 60°C), tempo

(15 e 30 minutos) e estag¢des do ano (outono e primavera).

A4 ~

Figura 8. Fragdo solida recuperada do processo de extracdo de 6leo da polaca do

Alasca. FD1: fragao solida liofilizada removida durante o processo de extragao do 6leo
de figado durante o outono a 50°C por 15 minutos; FD2: fracdo sélida liofilizada
removida durante o processo de extragdo do 6leo de figado durante o outono a 50°C
por 30 minutos; FD3: fragédo sélida liofilizada removida durante o processo de extragéo
do oleo de figado durante o outono a 60°C por 15 minutos; FD4: fragdo soélida
liofilizada removida durante o processo de extragdo do 6leo de figado durante o
outono a 60°C por 30 minutos; FE fragdo sélida removida durante o processo de
extragao do 6leo de figado durante a primavera a 60°C por 30 minutos.

Analisando a Figura 8, pode-se observar que, com o0 aumento da temperatura
(de 50°C para 60°C) e tempo de extracdo (15 e 30 min), a coloragéo da fragdo soélida
foi mais amarelada. Isso poderia indicar que a separacdo das proteinas foi maior
utilizando altas temperaturas e longos tempos. SATHIVEL e BECHTEL (2006) ao
aplicar uma temperatura mais elevada de 85°C e curto tempo (2 minutos), obtiveram

uma fragao sélida mais amarelada.
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Na Tabela 19, estdo apresentados os dados da composic¢ao proximal da fracao
sélida seca.

Tabela 19. Caracterizacdo proximal da fracdo sélida liofilizada removida durante o

processo de extracao do 6leo da polaca do Alasca.

Composicao proximal Amostra (n=5)
(9/100g) FD1 FD2 FD3 FD4 FE
50°C;15min  50°C;30min 60°C;15min 60°C;30min 60°C;30min
Proteina 459 +0,8° 4871127 474+23° 498+26% 625+1,9*
Lipidio 44,6+0,8° 420+15° 402+15° 385+24°* 263#272
Umidade 6,5+0,4° 6,0+0,7°  7,9+0,9° 7,0 20,7° 6,4 +0,9
Cinzas 3,140,3° 3,9%05° 44+12® 4731072 4,8 +0,7

FD1: fragao solida liofilizada removida durante o processo de extragdo do 6leo de figado
durante o outono a 50°C por 15 minutos; FD2: fragao solida liofilizada removida durante o
processo de extragdo do 6leo de figado durante o outono a 50°C por 30 minutos; FD3: fragao
solida liofilizada removida durante o processo de extragédo do 6leo de figado durante o outono a
60°C por 15 minutos; FD4: fragao sélida liofilizada removida durante o processo de extragao do
Oleo de figado durante o outono a 60°C por 30 minutos; FE fracdo sélida removida durante o
processo de extragao do éleo de figado durante a primavera a 60°C por 30 minutos. Diferentes
letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica (p<0.05); Letras subscritas
indicam quando existe diferenga estatistica entre FD e FE produzidos a 60°C a 30minutos; *
Indica diferenca estatistica entre os 6leos processados no outono e primavera; n= nimero de

réplicas.

Através da Tabela 19, verificou-se o teor de proteina foi significamente maior
na fragéo solidas liofilizadas do outono, quando processada no maior tempo (30 min)
que em qualquer outra temperatura. Por outro lado, fracao soélida liofilizada produzida
a 50 °C por 15 minutos apresentou o menor conteldo de proteina. Pequenas
diferengas no teor de umidade e cinzas foram observadas com os valores de umidade
entre 6,0 a 7,9 % e cinzas de 3,1 a 4,8%, respectivamente. A fracdo sélida do figado
seca da primavera apresentou menor contetdo de lipideos e maior teor de proteina.
Isso é previsto porgue a fracdo sélida da primavera tem menor teor de umidade.

Comparando as Tabela 8 e Tabela 19, pode ser observado que com o aumento
de temperatura (de 50 para 60 °C) e tempo (de 15 para 30 minutos), o rendimento do
processo de extracdo aumento e através da analise da composicao proximal da fracao
sélida observou-se que o teor de lipidios diminui proporcionalmente. Isso indica, que
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com o tempo influenciou mais que a temperatura no processo de extracdo, pois os
melhores resultados foram obtidos nas condicbes que foi aplicado um tempo

prolongado.

3.1.5.3.2 Caracterizacao dos lipidios da fracao sélida.

A figura 9 demostra dados da porcentagem de acidos graxos livres (% acido
oléico) nos lipidios presentes na fragao sélida removida.

10

% AGL: F(4;5)=20,4212;p = 0,0027

= =
] Ea@

Acidos graxos livres ( % acido oleico)
~

o Mean

FD1 FD2 FD3 FD4 FE [_] MeansSE
T Mean+SD
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Figura 9. Acidos graxos livres (% acido oleico) nos lipidios presentes na fragdo sélida
removida durante o processo. FD1: fragdo sdlida liofilizada removida durante o
processo de extracdo do 6leo de figado durante o outono a 50°C por 15 minutos; FD2:
fracdo sdlida liofilizada removida durante o processo de extragdo do 6leo de figado
durante o outono a 50°C por 30 minutos; FD3: fracdo sélida liofilizada removida
durante o processo de extracdo do 6leo de figado durante o outono a 60°C por 15
minutos; FD4: fracdo sélida liofilizada removida durante o processo de extracdo do
6leo de figado durante o outono a 60°C por 30 minutos; FE fracdo sélida removida
durante o processo de extracdo do 6leo de figado durante a primavera a 60°C por 30
minutos. Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica
(p<0.05).
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Através da Figura 9, observou-se que os maiores percentuais de %AGL na
fracdo sdlida do figado foram quando aplicado o menor tempo (15 minutos) de
processo, se analisarmos a Tabela 19, podemos observar que o teor de lipidios na
frase protéica foi maior nesses 6leos extraidos a 15 minutos, portanto, poderia ter
ocorrido uma oxidacdo enzimatica maior que a 30 minutos. A %AGL da fracdo sélida
de figado extraida em diferentes tempos (15 e 30 min) e temperaturas (50 e 60 °C)
foram comparados com o percentual maximo de &cidos graxos livres aceitaveis para o
6leo de pescado bruto e todos apresentaram valores superiores a € 5 % (BIMBO,1998;
BORAN et al ,2006 e BIMBO, 2009). Isso mostra que o processo de liofilizacao

poderia causar hidrolise de lipideos.

A figura 10 demonstra os valores para o indice de per6xidos (meg/Kg) nos

lipidios presentes na fragao sélida removida.
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Figura 10. indice de peréxidos (meg/kg) nos lipidios presentes na fragdo soélida
removida durante o processo. FD1: fragdo sélida liofilizada removida durante o
processo de extracdo do 6leo de figado durante o outono a 50°C por 15 minutos; FD2:
fracdo sdlida liofilizada removida durante o processo de extragdo do 6leo de figado
durante o outono a 50°C por 30 minutos; FD3: fracdo sélida liofilizada removida
durante o processo de extracdo do 6leo de figado durante o outono a 60°C por 15
minutos; FD4: fracdo sélida liofilizada removida durante o processo de extracdo do
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6leo de figado durante o outono a 60°C por 30 minutos; FE fracdo sélida removida
durante o processo de extracdo do 6leo de figado durante a primavera a 60°C por 30
minutos. Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica
(p<0.05); * Indica diferenga estatistica entre os 6leos processados no outono e
primavera.

Através do grafico, verificou o valor de indice de peréxido na fragdo solida
decresceu com o aumento de temperatura (50 para 60°C) e tempo (15 para 60°C)
utilizado no processo de extracao do 6leo e, além disso, analisando a Tabela 19, pode
ser observado a medida que a temperatura e tempo foram aumentados durante o
processo de extracao, o teor de lipideos na fragcao sélida removida durante o processo
de extragao liofilizada decresceu. Todos os valores dos indices de perdxido foram
superiores ao maximo aceitavel para 6leos de pescado bruto, de 20 meqg/Kg (BIMBO
1998 e BIMBO 2009), e esses resultados poderiam indicar a formagcao de compostos
de oxidacao primaria durante o processo de liofilizacao.

A Figura 11 demonstra os dados do valor de TBA nos lipidios presentes na
fracao soélida removida.
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Figura 11. TBA valor de acido tiobarbitirico (TBA) nos lipidios presentes na
fracdo sdlida removida durante o processo. FD1: fracdo sélida liofilizada removida
durante o processo de extracdo do 6leo de figado durante o outono a 50°C por 15
minutos; FD2: fracdo sélida liofilizada removida durante o processo de extracdo do
6leo de figado durante o outono a 50°C por 30 minutos; FD3: fracdo sélida liofilizada
removida durante o processo de extragdo do 6leo de figado durante o outono a 60°C
por 15 minutos; FD4: fragédo sélida liofilizada removida durante o processo de extragéo
do déleo de figado durante o outono a 60°C por 30 minutos; FE fracdo solida removida
durante o processo de extracdo do 6leo de figado durante a primavera a 60°C por 30
minutos. Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica
(p<0.05); * Indica diferenga estatistica entre os 6leos processados no outono e

primavera.

Analisando a Figura 11, verificou-se que ndo mostrou diferenca significativa
entre as variacbes das condicoes de temperatura e tempo, apresentando um
comportamento diferente ao observado no indice de peréxido. Os valores de TBA
(Figura 11) foram menores que o nivel maximo aceitavel para 6leo de pescado bruto,
que varia entre 7 a 8mg malobdato/kg (BORAN, et al., 2006), portanto, todos os 6leos
estdo abaixo do valor maximo. No entanto, sua presenca poderia indicar a formacao

de produtos da oxidacao secundaria.
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A Figura 12 demonstra os dados do valor de anisidina nos lipidios presentes na
fracao solida removida.
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Figura 12. Valor de anisidina nos lipidios presentes na fragao sélida removida durante
o processo. FD1: fragao sélida liofilizada removida durante o processo de extragao do
6leo de figado durante o outono a 50°C por 15 minutos; FD2: fracdo sélida liofilizada
removida durante o processo de extragdo do 6leo de figado durante o outono a 50°C
por 30 minutos; FD3: fragédo sélida liofilizada removida durante o processo de extragéo
do 6leo de figado durante o outono a 60°C por 15 minutos; FD4: fracdo solida
liofilizada removida durante o processo de extracdo do 6leo de figado durante o
outono a 60°C por 30 minutos; FE fracdo sélida removida durante o processo de
extragdo do 6leo de figado durante a primavera a 60°C por 30 minutos. Diferentes
letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica (p<0.05).

Na Figura 12, pode ser observado que o maior valor de anisidina encontrado
na fracao sélida foi no tempo (15 min) temperatura (50 °C) de processo . Os valores de
anisidina de todas as fracbes solidas apresentaram acima do valor de anisidina
maximo aceitavel para 6leo de pescado, que é de 20 (BIMBO, 2009 € BORAN, et al,
2006). Isso poderia indicar a presenca de compostos volateis como aldeido
responsavel pela oxidagao secundaria na fase sélida do figado liofilizado. Analisando o
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gréfico (Figura 12),

comportamento similar ao encontrado no indice de per6xido, evidenciando que foi

observou-se que o0 valor de anisidina apresentou um

encontrada oxidagao lipidica apds o processo de liofilizagao.

A Tabela 20 demonstra o conteldo da composicdo de aminoacidos na fragédo

s6lida removida.

Tabela 20. Perfil de aminoacidos da fragao sélida recuperada durante o processo de

extracao do 6leo de figado da polaca do Alasca.

Aminoacidos Amostras (n=5)
FD1 FD2 FD3 FD4 FE

50°C;15min  50°C;30min 60°C;15min 60°C;30min 60°C;30min
Alanina (ALA) 57+00° 56+00° 59+02° 55+0.0° 5.7%0.0*
Arginina (ARG) 72+0.0° 69+00® 6.6+05 65+02° 7.1+0.1*
Acido aspartico (ASP) 105+0.0° 10.6+0.6° 10.7+0.1° 115+0.5* 10.1+0.3*
Acido glutamico (GLU) 13.8+0.1° 134+0.8% 136+0.3° 11.8+0.9° 14.1+0.8*
Glicina (GLY) 48+0.0° 48+00° 48+0.0° 47+00° 4.8%0.0
Histidina (HIS) 26+00° 28+0.0*° 25+0.0° 28+0.1* 24x0.1
Isoleusina (ILE) 51+0.0*° 50+00*° 52+02° 53+01* 4.8=0.1
Leucina (LEU) 9.4+00* 93+00° 94203 94+01* 9.0%0.1
Lisina (LYS) 8.8+0.1* 80+0.0° 87%00° 79+02° 84z%0.1*
Metionina (MET) 3.4* 3.3+0.0 3.4* 3401 3.2£0.0
Fenilalanina (PHE) 57+0.0*° 57+00*° 57%0.1° 56+01"* 5400
Prolina (PRO) 39+0.0° 26+0.1° 4.0+0.1* 26+04° 4.1+0.1*
Serina (SER) 49+0.08 50%01* 51+01* 51£0.1> 4.8+0.0
Treonina (THR) 54+00° 54+0.1° 56+02*° 57+0.1* 53%0.1
Tirosina (TYR) 49+00° 50+0.1* 46+04° 51+00* 4.2%0.1
Valina (VAL) 6.8+0.0* 6.6+01° 6.9+02® 71+02* 6.6+0.1
TEAA (% AA) 47.2 46.2 47 4 47.2 451

FD1: fragao soélida liofilizada removida durante o processo de extragdo do 6leo de figado
durante o outono a 50°C por 15 minutos; FD2: fragao solida liofilizada removida durante o
processo de extragdo do 6leo de figado durante o outono a 50°C por 30 minutos; FD3: fragao
solida liofilizada removida durante o processo de extragao do 6leo de figado durante o outono a
60°C por 15 minutos; FD4: fragao sélida liofilizada removida durante o processo de extragao do
Oleo de figado durante o outono a 60°C por 30 minutos; FE fracdo sélida removida durante o

processo de extragao do 6leo de figado durante a primavera a 60°C por 30 minutos; Diferentes
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letras inseridas dentro da tabela indicam diferenga estatistica (p<0.05); * Indica diferenca
estatistica entre os 6leos processados no outono e primavera; n= nimero de réplicas; TEAA é

o total de aminodcidos essenciais infantis. ** Foi realizada apenas uma analise.

Através da Tabela 20, foram observadas diferengas significativas na composicéao
de aminoacidos. Os aminoacidos da composicao de figados da polaca do Alasca
macho e fémea a partir de pescado capturados no Golfo do Alasca foram previamente
relatados por OLIVEIRA E BECHTEL (2006b), e os resultados desse estudo sao
similares aos valores apresentados na Tabela 23. Foi observado que os percentuais
de TEAA (total de aminoacidos essenciais infantis) foram maiores na fracdo proteica
de outono que na primavera. Isso significa que, a fracdo de proteina no figado contém

alto valor nutricional e apresentariam um potencial para uso como nutracéutico.
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3.1.6 CONCLUSOES

Foi possivel extrair 6leo a partir do figado de pescado utilizando baixa
temperatura e também realizar caracterizacao fisico-quimica dos 6leos processados e
compara-los com os 6leos e figado e visceras produzidos pela industria.

A analise inicial dos resultados permitiu verificar uma variacdo na composi¢ao
proximal e no perfil de aminoacidos dos figados capturados em diferentes estagdes.

O aditivo palmitato de ascobila teve um efeito positivo na estabilidade oxidativa
nos 6leos, como pode ser observado através da analise da atividade enzimatica e
oxidativa nos 6leos com e sem antioxidante.

O maior rendimento do processo de extracdo encontrado foi 52% quando
utilizada a maior temperatura (60°C) e tempo (30 minutos) € o menor rendimento
encontrado foi 44% a 50°C por 15 minutos.

Os indices de qualidade dos 6leos (AGL, IP, VA, TBA, Aw e f6sforo) de figados
produzidos em laboratério apresentaram-se dentro os padrbes aceitaveis para o
consumo humano encontrado na literatura.

Os teores dos acidos graxos poliinsaturados presentes nos 6leos produzidos
em laboratério e no navio processador ficaram na faixa 80%, o que indica uma boa
fonte de acidos graxos insaturados.

A estacao influenciou na coloracdo dos 6leos, como pode ser verificado nos
0leos comerciais, pois foram mais avermelhados no outono e mais amarelado nas
primavera, relacionando isto com as mudancas de alimentacao.

Em altas temperaturas, o processo de recuperacao das proteinas presentes na
fracdo sélida da extracao foi melhor, porém combinado com um tempo prolongado no
processo poderia ocasionar oxidagao lipidica.

Foi observado que o processo de liofilizacado poderia causar hidrolise lipidica e

oxidacao primaria na fragdo sélida recuperada.
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3.2.1 PURIFICAGAO E CARACTERIZACAO DO OLEO DA POLACA DO ALASCA
(Theragra chalcogramma) UTILIZANDO DESTILACAO MOLECULAR.

RESUMO

Os efeitos benéficos a saide em uma dieta rica em acidos graxos poliinsaturados de
cadeia longa do tipo 6mega-3 (AGPIl ® 3) tem sido avaliados nos altimos anos. Os
6leos marinhos sao importantes fontes dietéticas de AGPI, especialmente pela
presenca dos acidos graxos acido eicosapentaendico (EPA, 20:5 ®3) e &acido
docosaexaenodico (DHA, 22:6 ® 3). Devido ao seu valor nutricional esta crescendo o
interesse no refino de éleo de pescado para consumo humano. A maior parte do éleo
de pescado produzido no Alasca é bruto. O 6leo bruto destinado ao consumo humano
pode ser produzido e depois purificado de acordo com as especificacoes sanitarias. A
maior vantagem do uso dessa tecnologia, quando comparada com as etapas do
método comercial de purificagdo consiste na reducdo do uso de reagentes quimico
durante o processo e reducao do numero de etapas intermediarias para refinar o 6leo
de pescado visando o uso nutracéutico. O objetivo deste trabalho foi pesquisar a
aplicacdo da destilacdo molecular para purificacdo do éleo de figado e visceras da
polaca do Alasca produzidos no navio American Triumph e 6leo de figado da polaca
do Alasca produzido em escala laboratorial para o consumo humano. Estudos
preliminares mostraram que as melhores condicbes encontradas na destilagéo
molecular foram quando se utilizou uma temperatura da evaporacdo de 210 °C e
velocidade de agitacdo a 450rpm, apresentando rendimento entre 66,0 € 89 %. Apds
esta etapa, os 6leos foram purificados e caracterizados. Para os 6leos produzidos no
navio American triumph, o valor de acidos graxos livres (% AGL) determinado foi entre
0,02 e 0,03 %: indice de peroxido (PV) foi 0,10 meqg/kg; o valor de anisidina (AV) e
valor de acido tiobarbiturico (TBA) encontrados variou entre 12,06 a 14,96 e 0,35 a
0,48 MDA/Kg, respectivamente. Para os 6leos produzidos em laboratério, o valor de %
AGL, PV, AV e TBA foram entre 0,06 a 0,07 %; 0,94 a 0,96 meqg/Kg; 3,96 a 7,88 e 0,28
MDA/Kg, respectivamente. Todos os 6leos purificados apresentaram altos percentuais
de triacilgliceréis (acima de 99 %) e tracos de fosfolipidios. A atividade de agua mais
alta (0,28) e o maior contetdo de fésforo (7,13 ppm) foram encontrados nos 6leos de
visceras produzidos na primavera.

Palavra chave: Oleo, polaca do Alasca, destilacdo molecular, subprodutos, purificagao,
caracterizagao.
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3.2.2 PURIFICATION AND CHARACTERIZATION OF ALASKA pollock oils
(Theragra chalcogramma) BY MOLECULAR DISTILLATION

ABSTRACT

The beneficial health effects of a diet rich in long chain polyunsaturated omega-3 fatty
acids (PUFA’s-w3) have been fully described in recent years. Marine oils are an
important dietary source of PUFA’s, being especially rich on two of the most important
fatty acids of this class namely, eicosapentaenoic acid (EPA; 20:5 ®w3) and DHA
docosahexaenoic acid (DHA; 22:6 ® 3), due to its nutritional value, there is growing
interest in refining fish oil for human consumption. Most fish oil produced in Alaska is
crude. In this case, crude human-grade fish oil can be produced and may be further
purified to meet specifications. The main advantages of using this technology, as
compared to traditional fish oil purification steps, are that it reduces the use of
chemicals reagents during processing and decreases the number of intermediate steps
to refine fish oils for nutraceutical use. The aim of this research was to investigate the
applicability of molecular distillation for the purification of Alaska pollock liver and
visceras oils produced at catcher-processor American Triumph and for Alaska pollock
liver oils produced in the laboratory for human consumption. Preliminary studies
showed the best condition were found at 210°C to evaporator temperature, at 450rpm
for speed presented a processing yield was between 66,0-89,0 %. After, oils were
purified in triplicate and characterized. For the pollock oils produced at catcher-
processor American Triumph, the value free fatty acid (% FFA) determined was
between 0.02 a 0.03 % and oxidative activity: value peroxide (PV), anisidine value (AV)
and thiobarbituric acid value (TBA) found were 0.10 meqg/kg , 12.06 a 14,96 and 0.35 a
0,48 MDA / kg, respectively. However, for oils produced in the laboratory value of %
FFA, PV, AV and TBA were between 0,06 a 0.07%; 0,94 a 0.96 meq / kg; 3.96 a 7.88
and 0.14). All purified oils presented higher picks of triglycerides (above 99%). The
water activity maximum (0,28) and phospholipids content maximum (7,13 ppm) were
found in pollock viscera oil produced in spring.

Key words: OQil, Alaska pollock, molecular distillation, by-products, purification,
characterization,
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3.2.3INTRODUCAO

O interesse em processos alternativos que visam melhorar o aproveitamento
dos co-produtos do pescado para produzir alimentos de melhor qualidade, mais
saudaveis e de alto valor comercial vem aumentando nos ultimos anos (SOARES et
al., 2007). A industria de pescado fornece uma grande quantidade de co-produtos
marinhos, tais como cabecas, visceras, espinhas e pele que representam mais de
30% da producao mundial de pescado (COMEAU et al., 2008).

No Alasca, EUA grandes quantidades de subprodutos de pescado sao
utilizadas para a produgéo de farinha e 6leo. No entanto, o éleo produzido é somente
bruto, usado como ingrediente para racdo animal. A demanda e o valor dos 6leos de
pescado para o consumo humano esta aumentando (BECHTEL e OLIVEIRA, 2006).
Os 06leos marinhos sdo uma importante fonte alimentar de AGPI (acidos graxos
poliinsaturados) do grupo émega 3 (® 3), sendo especialmente rico em dois dos mais
importantes acidos graxos desta classe alimentar, nomeadamente, &cido
eicosapentaendico (EPA, 20:5 o 3) e acido docosahexaendico ( DHA ,22:6 o 3)(GURR
1999; GUNSTONE, 2003). Diferentes estudos tém relatado que esses acidos graxos
tém efeitos benéficos a salde como na prevencdo de doengas cardiovasculares,
protecédo contra inflamagodes, artrites e desenvolvimento de tumores (VON SCHACKY,
2003; SAHENA et al., 2010). O consumo de DHA ¢ indicado para o desenvolvimento
funcional do cérebro e da retina em criangas prematuras (SAHENA et al., 2010).
Devido ao seu valor nutritivo, existe um aumento no interesse do refino de 6leo bruto
de pescado para consumo humano. Neste caso, o éleo pode ser produzido e ainda ser
purificado para atender as especificagcdes para seu consumo (BECHTEL e OLIVEIRA,
2006).

O dleo refinado de pescado para consumo humano poderia ser consumido
como produto nutracéutico (capsulas de 6leo de pescado) ou entdo ser adicionado
como ingrediente para aumentar os niveis de AGPl 3 em varios alimentos como:
bolos, suco de laranja, iogurte, entre outros (BARROW et al., 2006). Os métodos
tradicionais de extragao, fracionamento e isolamento de matéria-prima incluem o uso
de solventes quimicos e energia excessiva utilizada para destilacdo a vacuo. O uso de
elevadas temperaturas no processo pode ocasionar a degradacdo térmica de
compostos termosensiveis, como sdo os acidos graxos poliinsaturados (KANG, 2005).

A destilagdo molecular é eficiente com processo na separacao e purificacdo de

substancias de alto peso molecular, que sdo termicamente sensiveis, como as
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vitaminas, minimizando as perdas por decomposicdo térmica. Este processo é
caracterizado pelo uso de alto vacuo durante a destilacdo, com uma pequena
exposicao do liquido destilado as temperaturas de operacao, e uma pequena distancia
entre o evaporador e o condensador (20-50 mm) (MARTINS et al.,2006 e
FREGOLENTE et al., 2007). Além disso, este processo apresenta vantagens sobre
outras técnicas que utilizam reagentes quimicos como agentes de separacao, evitando
problemas de toxicidade (MARTINS et al., 2006), além de aumentar o rendimento do
6leo, reduzir a formacdo de efluentes e também reduzir o tempo de processo
(MARTINELLO, et al., 2007).

A destilacao molecular tem sido aplicada com sucesso na area de purificagao
de lipidios; além da concentragdo de monoacilgliceréis. Um vasto nimero de trabalhos
tem sido publicado na area mencionada, como na recuperagdo de carotenoides a
partir do 6leo de palma (BATISTELLA, et al., 2002),0ou na recuperagéo de tocoferol, a
partir do destilado da desodorizagao do 6leo de soja, (MORAES et al., 2004),

O objetivo deste trabalho foi avaliar o uso da destilacdo molecular para a
purificagdo do 6leo proveniente de co-produtos da polaca do Alasca para uso

nutracéutico.

3.2.4 MATERIAL E METODOS
3.2.4.1 Material

3.2.4.1.1 Oleo de figado e visceras da polaca do Alasca

Oleo de figado e visceras da polaca do Alasca foram extraidos a bordo do navio
processador American Triumph, no Porto de Dutch, durante as estacdes de outono e
primavera. O processo de obtencédo dos 6leos consiste pela passagem da matéria-
prima através de trés linhas horizontais seqlenciais, localizadas no interior de um
cozinhador, operando a uma temperatura aproximadamente entre 85°C e 90°C. O
tempo de cozimento do produto foi entorno de dois minutos, sendo transportado
através de uma série de tubulacées. O material foi separado em 6éleo, solidos e agua,
usando uma centrifuga de trés — fases, operando a 85°C. Os 6leos foram estabilizados
usando 250ppm do antioxidante palmitato de ascobila (AP), recomendado pela
literatura (TIMM-HEINRICH, et al., 2007). De acordo com dados da GRA’s
(Geralmente Reconhecido como Seguro (182.3149), editado pela Food and Drug
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Administration (FDA) (1979) dos EUA, esse antioxidante n&o tem um limite maximo de
concentracdo para sua aplicacdo. Os Oleos foram transportados, sob refrigeragao,
diretamente do porto de Dutch para os laboratérios em Kodiak (AK), EUA, num

periodo maximo de 60 dias de armazenamento.

3.2.4.2 Infraestrutura

A parte analitica do experimento foi realizada no Laboratério de Bioquimica e o
processo de destilagdo molecular foi desenvolvido no Laboratério de Andlise de
Pescado Marinho, ambos localizados no Fishery Industrial Technology Center, School
of Fisheries and Ocean Sciences, University of Alaska Fairbanks, em Kodiak, Alasca,
Estados Unidos.

3.2.4.3 Metodologia

3.2.4.3.1 Metodologia analitica

Todas as andlises foram executadas por triplicata.

3.2.4.3.1.1 Acidos graxos livres (AGL) (AOCS, 2004 # Ca 5a -40)

O 6leo foi dissolvido em éter etilico e a acidez foi titulada com hidréxido de
sodio, utilizando fenolftaleina como indicador.

3.2.4.3.1.2 indice de peroxido (IP) (AOCS, 2004 # Cd 8b-90)

O dleo foi titulado com tiossulfato de sédio, utilizando amido como indicador,
para definir a fase inicial da oxidacao dos lipidios, caracterizados principalmente pela

presenca de compostos de baixo peso molecular, provenientes de sua degradacao.
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3.2.4.3.1.3 Valor de anisidina (VA) (AOCS, 2004 # Cd 18-90)

O dleo foi dissolvido em isoctano. Nesta reacado, na presencga de acido acético
glacial, os aldeidos presentes no 6leo reagem com a p-anisidina, e gerando

compostos que sao medidos no comprimento de onda 350nm.

3.2.4.3.1.4 Valor de acido tiobarbitarico (TBA) (AOCS, 2004 # Cd 19-90)

O ¢leo foi dissolvido em butanol. Nessa reacido, na presenca de butanol, os
produtos provenientes da oxidagdo secundaria reagem com acido tiobarbitdrico,

gerando compostos que sao medidos no comprimento de onda de 530nm.

3.2.4.3.1.5 Conteudo de fosforo (CF) (AOCS, 2004 # ca12-55)

A amostra foi carbonizada na presenca de hidroxicarbonato de magnésio e
cinza formada foi dissolvida em acido cloridrico. O contetdo de fosforo foi determinado
colorimetricamente pelo método de azul de molibdénio. O valor foi expresso em %

Ppm.

3.2.4.3.1.6 Atividade de agua (aw)

A atividade de agua foi deteminada a temperatura ambiente, usando o medidor
de atividade de agua (AqualLab, model Series 3TE, Decangon Devices, Inc.,
Washington, DC) (SATHIVEL, 2005)

3.2.4.3.1.7 Determinacao da cor

A cor foi determinada para cada amostra através do colorimetro Gardner Delta
(BYK Gardner, Columbia, MD). Esse instrumento foi usado especificamente para
determinacéo da cor dos 6leos, onde a cor da amostra &€ comparada com o padrao de
escala de cor, que é fornecido pelo instrumento.
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3.2.4.3.1.8 Classe de lipidios

Foi usado um analisador latroscan™ TLC/FID modelo MK-6s (latron
Laboratories Inc., Tokyo, Japan) para determinar a area (%) para os triacilglicerdis
(TAG), 1,2 diacilglicerdis (1,2 — DAG), monoacilglicerois (MAG), acidos graxos livres
(AGL), 1,3- diacilglicerdis(1,3-DAG) e esterdis (ST), e fosfolipidios (PL) na amostras de
lipideos. O material e métodos usados para as analises da classe de lipideos foram
adaptados de WHITSETT et al. (1986), PARRISH (1987) e ACKMAN et al. (1990)
como previamente descrito (OLIVEIRA e BECHTEL, 2006b). A classe de lipidios indica
a porcentagem de TAG, 1,2 DAG, MAG, AGL, PL e a combinagéo da porcentagem de
1,3-DAG e ST. A analise da classe de lipideos foi realizada em ftriplicatas para cada

amostra de 6leo.

3.2.4.3.1.9 Determinacao de acidos graxos

Os ésteres metilicos de acidos graxos (EMAG) foram preparados
usando hidréxido de potéssio e metanol como descrito por MAXWELL E MARMER
(1983). Os EMAG foram transferidos para frascos de cor &mbar de 1,5mL com tampa
e as amostras foram colocadas em um cromatografo gasoso (CG), e imediatamente
analisadas. O perfil de acidos graxos foi determinado através do cromatografo gasoso
modelo 6850 (Agilent Technologies, Wilmington, DE) provido com coluna capilar DB-
23 (60 m x 0.25 mm diametro interno, 0.25 um filme) com coluna capilar (Agilent
Technologies, Wilmington, DE). A injecdo no CG foi realizada automaticamente e o
volume de injecdo foi de 1 pL. As condicdes cromatograficas foram descritas
previamente por BECHTEL E OLIVEIRA (2006). A andlise dos acidos graxos foi
realizada em triplicata para cada amostra de 6leo.
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3.2.4.3.2 Metodologia Experimental
3.2.4.3.2.1 Obtencao do dleo de figado em escala laboratorial

As etapas usadas para o processo de extracdo do éleo em laboratério sdo
mostradas na Figura 13. Esse processo seguiu o processamento de extracdo de 6leo
aplicado ao pescado, com modificagbes (SATHIVEL, 2003). Os figados foram
mantidos congelados - 80°C até o momento do seu processamento.

Figados

A 4
Descongelamento

A 4
Homogeneizacao

y
Tratamento térmico

y
Centrifugacao |
Fragao solida e agua
y
Centrifugagao Il
Adicao de palmitato de Tracos de agua
bila (250
ascobila ( ppm) |
Oleo de figados

Figura 13. Fluxograma do processo de obtencdo do dleo de figado em escala
laboratorial.
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Inicialmente, foram utilizados 30 kg de figados, equivalente a 4 blocos de 7,5kg
cada, foram previamente descongelados a temperatura ambiente ( 22°C) por 12
horas.Os figados descongelados foram homogeneizado até formacdo de uma pasta,
usando um misturador comercial (Waring comercial modelo CB15, USA) por 2
minutos a 21000 rpm. O produto homogeneizado foi armazenado em frascos de vidro
ambar com atmosfera de nitrogénio e congelados a -80°C. O armazenamento nao
excedeu a 60 dias. O produto homogeneizado foi aquecido utilizando varios
tratamentos em um banho de silicone, a 50 °C e 60 °C, por 15 e 30 min, com agitacao
constante a 4500rpm. Apéds os figados foram centrifugados a 7500 x g utilizando uma
centrifuga de copos de alta velocidade (Sorvall Instruments modelo RC5C, USA) por
30 minutos para separacdo em trés fases: 6leo, sélidos e agua. O 6leo extraido foi
centrifugado novamente a 7500 x g utilizando uma centrifuga de copos de alta
velocidade (Sorvall Instruments modelo RC5C, USA) por 30 minutos, para remocao
de tracos de agua. Logo as amostras foram congeladas e armazenadas em
ultrafreezer a -80°C até a etapa de caracterizacao e purificacao.

3.2.4.4.2.2 Purificacao dos 6leos usando destilagao molecular

O processo de destilacdo molecular foi conduzido usando uma combinacao de
variaveis de processamento em sequiéncia semelhante a recomendagao de diferentes
autores como BREIVIK et al. (1997), LIANG E HWANG (2000), FREGOLENTE et al.
(2006), XU et al. (2002), e TIMM HEINRICH et al. (2007),com modificacbes. As
principais etapas da destilacdo molecular estdo demonstradas na Figura 14.
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Oleo bruto
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Aquecimento do

oleo
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Destilado Il Oleo purificado comnostos volateis

Figura 14. Fluxograma do sistema de purificacdo de 6leo de polaca do Alasca usando

destilacdo molecular.

Inicialmente, o éleo foi aquecido a uma temperatura de 60°C para aumentar a sua
viscosidade de escoamento (FREGOLENTE et al.,, 2006). O 6leo aquecido foi
purificado (12 purificagdo) a uma temperatura de 150°C, removendo algumas
impurezas como tracos de compostos volateis e agua (PIETSCH et. Al., 2007), nao
sendo obtido destilado durante essa etapa. O 6leo recuperado procedente da 12
purificagao foi novamente purificado (22 purificagdo) do destilado a altas temperaturas
(190, 200 e 210 °C). Um destilado rico em acidos graxos livres foi removido, além de
compostos volateis (MARTINELO, et al., 2002, XU et al.,, 2002; PIETSCH et al.,
2007, TIMM-HEINRICH et al., 2007).
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O sistema de destilagdo molecular dos 6leos de pescado utilizado neste

trabalho pode ser observado na Figura 15.

Figura 15. (A) Sistema de destilacdo molecular; (B) Evaporador mostrando 0 baldo de

recolhimento do residuo e baldo de recolhimentos dos destilados. (C) Baldes de
recebimentos de residuos; (D) Baldo de alimentagcdo sem a manta de aquecimento;
(E) Frasco de alimentagdo com a manta de aquecimento e conectado a linha de

nitrogénio.
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3.2.4.4 Anadlise Estatistica
Os dados foram tratados experimentalmente aplicando andlise de variancia
com teste de Tukey ao nivel de 5% de significAncia através do programa Statistica for

Windows versao 9.0 (StatSoft Inc, Tulsa, OK).

As varidveis independentes e os niveis utilizadas na matriz experimental sao

demonstrados na Tabela 21.

Tabela 21. Matriz experimental utilizada para tratamentos dos dados

Variaveis Independentes Niveis das variaveis
-1 0 +1

Temperatura do evaporador X1, °C 190 200 210

Velocidade de agitagdo X2, m™ 400 450 500

As variaveis resposta neste processo foram: rendimento do 6leo recuperado
(Y1), acidos graxos livres (Y2), indice de peréxidos (Y3), valor de anisidina (Y4), valor
de 2-acido tiobarbiturico (Y5), atividade de agua (Y6), conteudo de fésforo (Y7), perfil
de acidos graxos (Y8), classe de lipidios (Y9) e cor dos 6leos (Y10). Foram fixados os
valores de temperatura do condensador em 55°C (FRECONLENTE, 2006), taxa de
alimentacédo (7,5 +1 ml/min) recomendada pelo fabricante do equipamento (Pope
Scientific Inc, EUA), e vacuo <0,01mbar (MARTINELO et al., 2002, XU et. Al., 2002;
PIETSCH et. al, 2007, TIMM-HEINRICH et al., 2007).
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4.2.5 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.2.5.1 Caracterizacao dos 6leos de pescado purificado

Inicialmente, foram realizados testes preliminares na amostra de 6leo com

antioxidante para avaliar as melhores condi¢des de purificagao.

A Tabela 22 demonstra o rendimento obtido dos éleos de visceras de polaca
do Alasca processado no navio American Triumph apds a realizagdo do processo de
purificagéo.

Tabela 22. Rendimento do processo de purificagao do éleo de visceras de polaca do

Alasca com antioxidante produzido no navio American Triumph durante o outono.

Velocidade de rotagéo Temperatura Rendimento de éleo
Tratamento
(rpm) (%) recuperado (%)
1 500 190 89.0 +0.4°
2 500 200 85.6 +1.1°
3 500 210 77.2 £1.4°
4 450 210 66.0 +0.8°

Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica a p<0.05;

A partir da analise estatistica das respostas obtidas na matriz (Tabela 22),
pode-se verificar que a temperatura e a rotagédo influenciaram no rendimento do
processo. O aumento da temperatura do evaporador (de 190 para 210°C) diminui o
rendimento do o6leo recuperado, portanto, a 210 °C foi possivel remover mais
impurezas se comparada com as outras temperaturas utilizadas. PIETSCH et al.
(2007), obtiveram as melhores condicbes de operacao aplicadas ao evaporador,
encontradas para 6leo de tubarao entre 215°C a 230 °C. Ja para o 6leo de germe de
trigo (MARTINELO et al., 2007) foi a 220 °C.

A velocidade da rotagdo influenciou significativamente nos resultados.
Inicialmente, quando aplicada uma rotagdao de 400rpm, n&o foi obtido destilado algum,
além dessa forma ndo se removeu impureza alguma. A Tabela 22 mostra que quando
utilizada a rotacdo de 450rpm, o rendimento foi inferior se comparada com o
rendimento da purificagdo usando 500rpm. De acordo com estudos prévios (PIETSCH
et al.,2007; MARTINELO et al., 2007; FREGONLENTE et al., 2007), que normalmente
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a taxa de alimentagéo, temperatura de destilacdo e pressdo de vacuo influenciam
fortemente no rendimento do processo. Neste experimento, mostrou que a velocidade
de rotagdo do evaporador também influenciou no rendimento, pois nessa rotagéo,
existe uma forga centrifuga que é responsavel pela formagéo de um fino filme liquido
uniforme presente na superficie do evaporador (FREGOLENTE et al., 2005). Com a
variagao da velocidade de rotagao, poderia ter afetado essa uniformidade do filme que
€ responsavel pela eficiéncia da transferéncia de massa e energia, que por sua vez,

influenciaria no sistema operacional resultando na variagao dos resultados.

A Tabela 23 demonstra a classe de lipidios dos éleos produzidos no navio do
American Triumph bruto e purificado.

Tabela 23. Conteudo de lipidios por classes apresentada do 6leo de visceras da
polaca do Alasca com antioxidante produzido no navio American Triumph, seja bruto
ou purificado.

Parametros Tratamento (n=3)

1 2 3 4 5 6
Temperatura (°C) - 150 190 200 210 210
Velocidade (rpm) - 500 500 500 500 450
Classe de Lipidios
TAG 99,4 +0,0 99,5+0,20 99,6 +0,3 99,8+0,0 99,8+0,1 99,7 £0,0
FFA <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
DAG 0,5 +0,1 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
ST <0,01 0,3 +0,1 0,2+0,2 <0,01 <0,01 <0,01
MAG <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
PL <0,01 0,1 0,0 0,1 +0,1 0,1+0,0 0,1+0,0 0,2 +0,0

TAG triacilglicerol; AGL acidos graxos livros; DAG/ST diacilglicerol e esterol; MAG TAG
triacilglicerol; AGL acidos graxos livres; DAG/ST diacilglicerol e esterol; MAG monoacilglicerol;
PL fosfolipidios; Tratamento de 1 a 5: Oleo de visceras com antioxidante produzido no outono;
6: Oleo de visceras com antioxidante produzido na primavera; — 6leo bruto. Diferentes letras
inseridas dentro da tabela indicam diferencga estatistica a p<0.05; n= niUmero de réplicas.

Comparando o 6leo bruto com os o6leos purificados (Tabela 23) pode-se

observar de que nao apresentou diferenca estatistica na composicao de triglicerideos,
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quando os O6leos foram submetidos a altas temperaturas durante o processo de
purificacdo e, além disso, todos os Oleos apresentaram alto conteudo de
triacilgliceréis, concordando com BORAN et al. (2006) e BREIVIK (2007) que
encontraram acima de 90%. A composicdo de esterdis foi menor nos 6leos
recuperados provenientes da 12 purificagdo, decrescendo a medida que a temperatura
do processo foi aumentada, desse modo, a destilacdo molecular p6de remover
esterdis, sendo interessante a quantificagdo do colesterol (OLIVEIRA e BECHTEL,
2006b). Adicionalmente, pode ser observado que o conteldo de fésforo encontrado no
6leo bruto foi baixo e, além disso, observou-se a ocorréncia de um ligeiro aumento no
conteudo de fésforo quando aplicada altas temperaturas durante o processo de
purificagéo por destilagdo molecular. Acredita-se que como esses valores foram baixos
e a alta sensibilidade na técnica utilizada para determinacdo do contetdo de lipidios
por classes, possivelmente, um interferente poderia ter influenciado nos resultados do
conteudo de fésforo.

A fim de verificar se os 6leos purificados apresentam caracteristicas
adequadas para fins de consumo humano, comparou-se o0 percentual de &cidos
graxos livres, o indice de perdxido, valor de anisidina, valor de acido tiobarbiturico
(TBA), atividade de agua e conteudo de fésforo, todos comparados com o 6leo de
polaca bruto. A Tabela 24 apresenta a caracterizacdo dos 6leos brutos e purificados
provenientes do sistema de destilacdo molecular utilizando diferentes temperaturas de
evaporacao e velocidades de agitacéao
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Tabela 24. Caracterizacao do 6leo de visceras da polaca do Alasca produzido
no navio American Triumph com antioxidante antes e apds o processo de destilacao

molecular visando diferentes temperaturas.

Parametros Tratamento (n=3)

1 2 3 4 5 6
Temperatura (°C) - 150 190 200 210 210
Velocidade (rpm) - 500 500 500 500 450
Indices
AGL (%acido oleico) 0,2 +0,0° 0,1+0,0° <0,1 <0,1 0<0,1 <0,1*
IP (meq/kg) 6,3+0,6° 0,1+0,0* 0,1+0,0® 0,1+0,0° 0,1+0,0® 0,120,0
VA 22,1 +0,2° 21,4 +£2,1° 19,8 +0,8° 14,0 +2,1° 8,4 +1,9* 14,9 +1,9
TBA (MDA/kQ) 0,4+0,0° 0,5%0,0° 0,5+0,0° 0,5+0,0° 0,4%0,0° 0,30,0*
Aw 0,7+0,0° 0,3+0,0° 0,3+0,0° 0,3%0,0° 0,3+0,0° 0,20,0*
Fésforo (ppm) 7,840,0® 7,7+0,7%4 7,610,6* 7,3+0,8° 7,210,6° 6,3+0,2"

AGLS indice de acidez; IP indice de perdxidos; VA valor de anisidina; TBA valor de 2-acido
tiobarbitarico expresso em peso, mg, de malobdato por Kg de amostra ; Aw atividade de agua.
Tratamento de 1 a 5: Oleo de visceras com antioxidante produzido no outono; 6: Oleo de
visceras com antioxidante produzido na primavera; — éleo bruto Diferentes letras inseridas
dentro da tabela indicam diferenca estatistica a p<0.05; * Indica diferenca estatistica entre os

6leos processados no outono e primavera; n= ndmero de réplicas.

Através da Tabela 24, pode-se observar que os valores da % AGL dos 6leos
purificados (0,05%) foram menores do que o 6leo bruto (0,23%), portanto, esses
resultados mostram que foram removidas impurezas quando foram aplicadas
diferentes temperaturas durante o processo e, além disso, todos os valores de AGL
dos 6leos purificados encontraram abaixo do limite do valor comercial, menos que
0,1% (MARTINELLO et al., 2007). Similar a isto, o valor do indice de perodxido,
encontrado nos 6leo de pescado purificado (0,10 meq/kg) foi inferior ao 6leo bruto
estudado (6,32 meqg/kg). Todas as amostras dos 6leos analisados para a
determinacdo do indice de peréxidos apresentaram resultado préximo do zero, ou
seja, nao apresentou formacédo deste composto indicativo do processo deteriorativo.
Além disso, as amostras nao apresentaram diferenca estatistica (p<0.05) com a
mudanga da temperatura. Esses valores indicam que o processo de destilacao
molecular removeu os produtos provenientes da oxidacao primaria presentes no 6leo.

O valor de anisidina, (VA) do 6leo de pescado bruto (22) estudado foi superior aos
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6leos purificados (8-14), portanto, pode-se observar que a destilagdo molecular
remove produtos provenientes da oxidacao secundaria. De acordo com BORAN et. al
(2006), o limite aceitavel de VA para o consumo humano estéa entre 7-8 mg KOH, e
BIMBO (2009) cita que o valor maximo aceitavel para 6éleos para consumo humano é
24, portanto, todos os 6leos apresentaram-se dentro desses parametros. O valor de
TBA (Tabela 24) nos 6leos purificados (0,53) foram superiores ao do éleo bruto (0,44);
porem, o 6leo purificado a 210°C a 450rpm apresentou um valor inferior (0,35). Dessa
forma, todos os 6leos encontram-se abaixo de limite maximo para o consumo humano
que é de 7-8mg malobdato/kg. O valor de TBA é extensamente usado como um
indicador do grau de oxidagao lipidica, que para quantificar os produtos secundarios
da oxidacdo (BORAN et al., 2006).

Através da Tabela 24, verificou-se que os valores da atividade de agua dos
6leos recuperados (150 ‘C) provenientes da 12 purificacdo, diminuiram com o aumento
de temperatura, e foram inferiores se comparados com o Oleo bruto. Isso era
esperado, pois a destilacado molecular remove compostos volateis e agua (PIETSCH et
al.,2007). O contetudo de fosforo (Tabela 24) dos 6leos purificados apresentou uma
pequena diferenca, porem nao significativa em relagdo aos 6leos brutos. De acordo

com BIMBO (1998), o valor aceitavel de conteudo de fésforo varia entre 5 a 100ppm.

A Tabela 25 mostra o perfil de acidos graxos dos oOleos purificados em
diferentes temperaturas (190, 200 e 210 °C) e velocidade de rotacédo (450 e 500rpm),
expressos em % (peso/peso.) O perfil de acidos graxos expressos em mg/g de 6leo é
mostrado no Apéndice nas Tabela AS.
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Tabela 25. Perfil de acidos graxos nos 6leo de visceras da polaca do Alasca produzido
no navio American Triumph apés o processo de destilacido molecular; expresso em

%peso/peso.

Parametros Tratamento (n=3)
3 4 5 6

Temperatura (°C) 190 200 210 210
Velocidade (rpm) 500 500 500 450
Acidos graxos
14:0 4,6 0,12 4,6 +0,1° 4,7 +0,0° 4,9 0,0
16:0 8,2 +0,2° 8,2 +0,1? 8,3 £0,1%* 8,5 0,0
16:107 9,6 0,22 9,6 £0,1? 9,7 0,12 9,9 +0,1*
18:1w9cis 5,3 £0,0? 5,3 £0,0% 5,3 £0,0** 5,3 0,0
18:1w7 3,2 10,02 3,2 +0,0° 3,2 +0,0° 3,2+0,0
201 w11 15,9 £0,1°2 15,9 £0,12 15,8 £0,0% 15,7 +0,0*
20119 4.4 +0,0% 4,5 +0,6% 4,5 +0,12 4,3 £0,0*
20:5w3 (EPA) 10,2 +0,1? 10,2 £0,6% 10,1 0,0 10,1 £0,0
22111 15,9 +0,3% 15,9 +0,2° 15,8 £0,2 15,4 +0,1*
22:6w3 (DHA) 5,3 +0,1% 5,3 £0,0° 5,2 +0,0° 5,1 +0,0*
Y AGPI 20,6 0,22 20,5 +0,1? 20,4 +0,1* 20,8 0,1
X o3 18,8 +0,2° 18,6 £0,1? 18,6 +0,6* 18,4 +0,1
Y 06 1,7 £0,0% 1,7 +0,0% 1,7 £0,0** 2,2+0,0
o-3/0-6 10,7 +0,2° 10,5 £3,2° 10,5 +0,0° 8,0 +0,0*

AGPI acidos graxos poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaenéico; DHA A&cidos
docosahexaenéico; Tratamento de 3 a 5: Oleo de visceras com antioxidante produzido no
outono; 6: Oleo de visceras com antioxidante produzido na primavera. Diferentes letras
inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica a p<0.05; * Indica diferencga estatistica

entre os 6leos processados no outono e primavera; n= numero de réplicas.

Partindo da Tabela A6 encontrada no Apéndice, foram retirados os 10 acidos
graxos mais abundantes e o conteudo de AGPI. Através da Tabela 25, verificou-se
que dentre esses acidos graxos os mais abundantes encontrados nos Oleos
purificados foram os acidos gadoleico (20:1®w11) e acido cetoleico (22:1 w11 ), onde
apresentaram os maiores percentuais se comparado com os outros todos os 6leos de

polaca purificados entorno de 15%.
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Os 6leos processados durante o outono apresentaram um percentual de EPA e
de DHA entorno de 15,5%. Verificou-se que esses 6leos apresentaram um percentual
de EPA e DHA abaixo do percentual citado por BREIVEK (2007), onde o éleo de
pescado usando a destilacdo molecular concentrou até 65%. Conforme observado na
Tabela 25, a percentual de acidos graxos poliinsaturados (AGPI) e os acidos graxos
monoinsaturados (AGMI), nao apresentaram diferenca significativa com o aumento de
temperatura. Nao foram observadas perda de acidos graxos essenciais, durante o
processo de purificacdo em nenhuma temperatura. A purificacdo por destilacao
molecular esta baseada no tamanho da molécula, desse modo, para concentragao de
AGPI é recomendado o uso de concentragdo previa para remocdo de Aacidos
saturados (BREIVEIK, 2007). Comparando a Tabela 24 com a Tabela 25, embora
tenha ocorrido uma redugao da hidrolise enzimatica (% AGL) e oxidagao lipidica (PV,
AV e TBA) no éleo A, verificou-se que ndo aumentou o conteldo de acidos graxos e

acidos graxos poliinsaturados com o aumento de temperatura e rotacao.

A Tabela 26 apresenta os rendimentos dos 6éleos de polaca do Alasca
purificados.
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Tabela 26. Rendimento do processo de purificacdo do 6leo de figado e visceras de
polaca do Alasca processados no navio American Triumph e 6leos de figado da polaca
do Alasca produzidos em escala laboratorial, a 210°C e 450rpm.

Amostra Rendimento do 6leo recuperado (%)
A 66,0 +0,8°
B 81,2 5,6°
C 59,2 +3,8°
D 89,4 +1,8°
E 88,2 +1,12

A: éleo de viscera com antioxidante, produzido no outono; B: 6leo de figado com antioxidante,
produzido durante outono; C: 6leo de viscera com antioxidante, produzido na primavera; D:
6leo de figado com antioxidante, produzido em laboratério durante outono. E: éleo de figado
com antioxidante, produzido durante primavera. Diferentes letras inseridas dentro da tabela

indicam diferenca estatistica a P<0.05.

Através da Tabela 26, verificou que a recuperacéo de éleos A e C foi de 66% e
59%,respectivamente, foram significamente menores que o rendimento dos 6leos B, D
e E, que variaram entre 81 e 89%. Os 06leos A e B foram as primeiras amostras a
serem purificadas, portanto, existe a possibilidade de ter ocorrido perdas durante o

processo, dessa forma contribuindo para a reducéo desses valores.

As Tabelas 27 e 28 mostram a classe de lipidios apresentados pelos diferentes

tipos de 6leos da polaca do Alasca brutos e purificados
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Tabela 27. Conteudo de lipidios (%) por classes de 6leos de figado e visceras da
polaca do Alasca produzidos no navio American Triumph, antes e apds o processo de
purificagdo a 210°C a 450rpm.

Classe de lipidios Amostra (n=3)

A bruto A purificado B bruto B purificado C bruto C purificado

TAG 99,4 +0,00 99,7+0,02 100,00+0,00 99,7+0,0 100,00+0,00 99,7 +0,2
FFA <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
DAG/ST 0,5 +0,10° <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
MAG <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
PL <0,01 0,2 +0,0° <0,01 0,2 +0,0° <0,01 0,2 +0,2°

TAG triacilglicerol; AGL acidos graxos livres; DAG/ST diacilglicerol e esterol; MAG
monoacilglicerol; PL fosfolipidios; A: 6leo de viscera com antioxidante, produzido no outono; B:
Oleo de figado com antioxidante, produzido durante outono; C: 6leo de viscera com
antioxidante produzido na primavera; Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam
diferenca estatistica a P<0.05; n= nUmero de réplicas.

Tabela 28. Conteldo de lipidios (%) por classes dos 6leos de figado da polaca do

Alasca produzidos em laboratério antes e ap6s o processo de purificacdo a 210°C a

450rpm.
Classe de lipidios Amostra (n=3)

D bruto D purificado E bruto E purificado
TAG 91,5 +0,9° 99,3 +0,6" 93,0 £1,4, 99,2 0,1,
FFA 3,5+1,2° <0,01 4,4 0,7y, <0,01
DAG/ST 3,4 10,6 <0,01 1,6 +1,2, <0,01
MAG 0,5 +0,8° <0,01 <0,01 <0,01
PL 0,9 +0,4° 0,6 0,62 0,9 0,4, 0,7 £0,1,

TAG triacilglicerol; AGL acidos graxos livres; DAG/ST diacilglicerol e esterol; MAG
monoacilglicerol; PL fosfolipidios. D: éleo de figado com antioxidante, produzido em laboratério
durante outono; E: 6leo de figado com antioxidante, produzido durante primavera. Diferentes
letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica a P<0.05; n= nimero de réplicas.

Através das Tabelas 27 e 28 pode-se verificar que os 6leos da polaca séo
compostos na maior parte em triacilglicerois. Tracos de diacilglicerol e esterol sdo
menores nos Oleos produzidos pela American Triumph (A, B e C) que os Oleos
produzidos em laboratério (D e E). Quando comparados os 6leos D e E brutos com os

6leos D e E purificados, observou-se que a quantidade de triacilglicerideos aumentou,
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indicando que a destilagdo molecular removeu compostos indesejaveis (SOARES, et
al., 2007). Além disso, todos os 6leos apresentaram valores superiores a 90% de
triacilglicer6is (BORAN, et al., 2006). Adicionalmente, pode ser observado que o
conteudo de fésforo encontrado no 6leo bruto (A, B E C) foi menor do que foi
observado nos 6leos purificados durante o processo de destilacdo molecular; acredita-
se que esses valores foram baixos e pela alta sensibilidade na técnica utilizada para
determinacdo do conteldo de lipidios por classes, possivelmente, algum interferente
poderia ter influenciado nos resultados do contetido de fosforo.

A Tabela 29 e Tabela 30 demonstram a caracterizacdo apresentados pelos

diferentes tipos de 6leos da polaca do Alasca brutos e purificados.

Tabela 29. Caracterizacdo dos 6leos de figado e visceras da polaca do Alasca
produzidos no navio American Trimph antes e apds o processo de purificacdo a 210°C
a 450rpm.

Indices Amostra (n=3)

A bruto A purificado B bruto B purificado C bruto C purificado

AGL (%écido oléico) 0,2 +0,0° <0,01 0,4 0,0 <0,01* 0,2 0,4y <0,01,

IP (meg/kg) 6,3:04° 0,140,0° 4,700 01+0,0° 5702, 0,100,
AV 22,0+0,1° 12,740,6° 21,0404 12,0+1,6* 23,80,2, 14,9 +1,9,
TBA (MDA/kg) 0,4+0,0° 0,3#0,0° 0,200 04:0,0° 0,2%00, 0,4 30,0,
Aw 0,7+0,0° 0,2#0,0° 05+00 0210,0° 0,7%0,0, 0,230,0,
Fésforo (ppm) 7,804° 6,310,27° 8,107 65+02° 7,7+1,0, 7,1%086,

AGL indice de acidez; IP indice de peréxidos; VA valor de anisidina; TBA valor de 2-acido
tiobarbitarico expresso em peso, mg, de malobdato por Kg de amostra ; Aw atividade de agua.
A: éleo de viscera com antioxidante, produzido no outono; B: 6leo de figado com antioxidante,
produzido durante outono; C: 6leo de viscera com antioxidante produzido na primavera;
Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica a P<0.05; *Indica
diferenca estatistica entre o 6leo B bruto e purificado; n= nUmero de réplicas.
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Tabela 30. Caracterizacdo dos 6leos de figados da polaca do Alasca produzidos em
laboratério antes e ap6s o processo de purificagdo a 210°C a 450rpm.

Indices Amostra (n=3)

D bruto D purificado E bruto B purificado

AGL (%&cido oléico) 0,4 20,1° <0,01 0,4 0,23, <0,01

IP (meg/kg) 143 +1,56° 0,910,004 13,5%0,75, 0,9 0,02,
AV 28,0 +1,56° 7,8+1,32°  26,11,53,  3,9%0,71,
TBA (MDA/Kg) 0,7+0,16° 0,20,06°  0,5%0,08, 0,2 0,06,
Aw 0,410,02° 0,10,012  0,7%0,03, 0,1 £0,00,*
Fésforo (ppm) 9,9+1,49° 650,53 12210,  6,320,79,

AGL indice de acidez; IP indice de peroxidos; VA valor de anisidina; TBA: valor de 2-acido
tiobarbitarico expresso em peso, mg, de malobdato por Kg de amostra ; Aw atividade de agua..
D: 6leo de figado com antioxidante, produzido em laboratério durante outono; E: 6leo de figado
com antioxidante, produzido durante primavera. Diferentes letras inseridas dentro da tabela
indicam diferenga estatistica a P<0.05; n= nimero de réplicas

A Tabela 30 demonstra que os o6leos purificados produzidos pelo navio
apresentaram diferenca estatistica (P<0,05) em relacdo aos 6leos brutos. O mesmo
comportamento foi apresentando pelos éleos de figados purificados produzidos em
laboratério (D e E) em relacdo aos 6leos brutos antes do processo de purificacao,
além disso, verificou-se diferenca em relacao as estacdes de outono e primavera.

Através da Tabela 29 e 30, pode-se observar que os valores do % de AGL dos
6leos purificados foram menores que do que o 6leo bruto, portanto, esses resultados
mostram que as impurezas foram removidas. Os valores de AGL dos 6leos A, Be C
encontram-se abaixo do limite do valor comercial menos 0,1% (MARTINELLO et al.,
2007) e os valores dos 6leos D e E, ficaram dentro dos padrdes dos Oleos
desodorizados de acordo com BORAN et al. (2006). Similarmente, o valor do indice de
peréxidos, encontrado nos 6leos de pescado purificados foi inferior ao 6leo bruto
estudado. Todas as amostras dos 6leos analisadas para a determinacao do indice de
peréxidos apresentaram resultado inferiores a 5 meqg/Kg (BIMBO,2009). Esses valores
indicam que o processo de destilagdo molecular removeu os produtos provenientes da
oxidagao primaria presentes nos 6leos de polaca. Da mesma forma, o VA de 6leos
purificados ficaram de abaixo de 20 (BIMBO 2009) e os valores de acido tiobarbiturico
(TBA) foram inferiores ao limite maximo de TBA para o consumo humano 7-8mg

malobdato/kg. Comparando as Tabela 29 e 30 em relacéo aos valores de TBA e AV,
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verificou-se que a redugao deste foi maior nos 6leos produzidos em laboratério (D e E)
que nos 6leos produzidos pelo navio ( A, B e C). No entanto, isso indicaria que os
6leos C e D apresentaram um maior nimero de compostos originados de produtos
que originaram a oxidacdo secundaria e de compostos volateis sendo facilmente
removidos durante o processo de purificacdo. Foi observado na Tabela 29 e 30, que
os valores da atividade de agua em todos os 6leos purificados foram menores que nos
seus Oleos brutos. Isso era esperado, pois a destilacdo molecular remove os
compostos volateis e agua (PIETSCH et al., 2007). O conteudo de fésforo (Tabela 29
e 30) em todos os 6leos de pescado purificados apresentou diferencga significativa com
0s Oleos de pescado bruto. De acordo com BIMBO (1998) o valor aceitavel de
conteudo de fosforo varia entre 5 a 100ppm.

As Tabelas 31 e 32 mostram o perfil de acidos graxos dos 6leos de figados e
visceras purificados processados no pelo navio American Triumph e 6leos de figados
produzidos em escala laboratorial, respectivamente, antes e ap6s o processo de
purificagdo. O perfil de acidos graxos, expresso em mg/g de 6leo é mostrado no
Apéndice nas Tabelas A4 e A5, respectivamente.



CAPITULOIII 96

Tabela 31. Perfil dos acidos graxos dos 6leos de figado e visceras produzidos no

navio American Trimph antes e apds o processo de destilacdo molecular a 210°C a

450 rpm, expressos em %(peso/peso )

Acidos graxos

Amostras (n=3)

B C

A bruto A purificado B bruto purificado C bruto purificado
14:0 4,9 +0,1° 4,9 +0,0° 5,4 £0,0* 53+0,7 4,4+0,0, 4,205
16:0 8,5 +0,1? 8,5 +0,0° 9,9 £0,1* 9,8 +0,0 10, 0,1, 10,3 0,0,
16:1w7 9,9 +0,1? 9,9 +0,1% 11,8 0,1 11,7+0,0 9,0+0,0, 8,7 +0,0,
18:1w9cis 5,3 +0,0° 5,3 £0,0° 7,4 +0,0 7,4+0,0 11,5+0,0, 11,4+0,0,
18:1w7 3,2 +0,0° 3,2 +0,0° 4,4 10,0 4,4 10,0 4,6 +0,0, 4,6 0,0,
20:1w11 15,7 #0,0° 15,7+0,0° 139#0,0 14,1 £0,0* 10,6 0,0, 10,7 +0,0,
20:1m9 4,4 +0,0° 4,3 +0,0° 3,8 £0,0 3,9 10,0 53+0,0, 5,410,0,
20503 (EPA) 10,1 £0,1* 10,1 +0,0*8 10,6+0,0 10,6+0,0 10,0+0,0, 10,0 £0,0,
221011 155 +0,2° 154 +0,1* 122400 12,4+0,0* 122401, 12,5+0,0,
22:603 (DHA) 5,1 +0,1? 5,1 £0,0° 4,7 +0,0 4,7 £0,0 51+0,0, 5,210,0,
Y AGPI 20,2+0,1° 20,8+0,1* 20,002 19,900 209 0,1, 20,80,0,
Y o3 18,3+0,1° 18,4 +0,1* 17802 17,8+0,0 17,2400, 18,5+0,0,
Y o6 1,4 +0,0° 2,2 +0,0% 1,6 0,0 2,105 2,1+0,0, 2,110,0,
-3/ o6 11,9 #0,3* 8,0 £0,0° 10,8 0,0 8,2+0,0 9,420,115, 8,7 10,0,

AGP| &cidos graxos poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaenéico; DHA A&cidos

docosahexaendico; A: 6leo de viscera com antioxidante, produzido no outono; B: éleo de

figado com antioxidante, produzido durante outono; C: éleo de viscera com antioxidante

produzido na primavera; Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenga

estatistica a P<0.05; * Indica diferenga estatistica entre o 6leo B bruto e purificado; n= namero

de réplicas.
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Tabela 32. Perfil de acidos graxos dos 6leos de figado produzidos em laboratério

antes e apos o0 processo de destilacdo molecular a 210°C a 450rpm, expresso %

(peso/peso).
Acidos graxos Amostras (n=3)

D bruto D purificado E bruto E purificado
14:0 4.4 +2.4° 5.2 +0.0% 4.0 £0.16, 4.7 0.0,
16:0 7.0 £3.9° 9.0 +0.4° 8.8 £0.0, 12.9 0.0,
16:1 7 8.5+0.63°  10.6+0.3° 8.5 +0.2° 8.6 0.0,
17:1 9 0.0 £0.00° 0.0 +0.0° 0.0 £0.0, 0.1 £0.04
18:1 w9cis 5.1 +2.6° 6.8 £0.5° 9.8 £0.1, 15.9 0.0,
18:1 w7 3.0 £0.48° 3.9+0.2% 5.9 £0.3, 6.2 +0.0,
20:1 @11 14.8 +0.8° 16.6 £0.7° 4.5 0.6, 7.3 0.0,
20:1 o9 3.5+1.8° 4.2+0.12 4.4 0.3, 4.6 0.0,
20:5 03 (EPA) 9.6 +0.1° 9.7 £0.3% 8.3 10.4, 11.6 £0.1,
2211 ol1 14.4 +0.5° 14.5 £0.5° 6.3 £0.9, 8.2 £0.0,
22:6 03 (DHA) 4.8 £0.1 4.7 101 3.1 20.17, 42101,
YAGPI 19.3 £0.2° 19.8 £0.4% 22.0 £0.4, 22.0£0.2,
Y -3 16.6 +1.8° 16.9 +0.42 18.4 £0.3, 19.9 £0.2,
X @6 1.3 £0.1° 2.0 £0.0° 2.110.0, 2.1 0.0,
o-3/0r-6 12.3% 10,0 8.1 £0.2° 8.7 0.1, 9.2 +0.1,

AGP| &cidos graxos poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaendico; DHA acidos
docosahexaendico; D: dleo de figado com antioxidante, produzido em laboratério durante
outono; E: 6leo de figado com antioxidante, produzido durante primavera. Diferentes letras
inseridas dentro da tabela indicam diferencga estatistica a P<0.05; n= nimero de réplicas.

Através das Tabelas 31 e 32 verificou-se que os 6leos de figado e visceras
produzidos pelo navio American Triumph (A, B e C) e os 6leos de figado produzidos
em laboratério (D e E) apresentaram como componentes majoritarios, 16:0 (acido
palmitico), 16:1w7 (acido palmitoleico), 18:1w9cis (acido oléico), 20:1w11 (&cido
gadoleico) e o 22:1w11 (acido cetoleico). O acido gadoleico e acido cetoleico
apresentaram-se em maior percentual nos 6leos que foram produzidos em laboratério
durante outono, entorno de 15%. Porém, foi observado que nos 6leos produzidos
durante a primavera, esses valores reduziram-se pela metade. Em relacéo aos acidos
graxos insaturados, os 6leos apresentaram valores superiores a 70%. Verificou-se que
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os 6leos purificados produzidos ficaram acima do percentual citado por BREIVEK
(2007), onde o oleo de pescado usando a destilacdo molecular pode concentrar
entorno de 65%. Nao foram observadas perdas de acidos graxos essenciais durante o
processo de purificacdo em nenhuma temperatura. A purificacdo por destilacao
molecular esta baseada no tamanho da molécula, desse modo, para concentragao de
AGPI é recomendado o uso concentragao prévio, para remocao de acidos saturados
(BREIVEIK, 2007). De acordo com os resultados pode-se observar que a
concentracdo dos acidos graxos poliinsaturados em todos os 6leos foi similar ante e
apdés a sua passagem pelo sistema de destilagdo molecular, portanto, os &cidos
graxos nao foram degradados durante o processo.

A Tabela 33 mostra a cor dos 6leos purificados da polaca do Alasca
Tabela 33. Cor dos 6leos de figado e visceras processado no navio American Triumph

e Oleos de figados produzidos em escala laboratorial apds o processo de purificacéo a
210 °C a 450 rpm.

Amostra Temperatura (°C) Velocidade (rpm) Valor de GDC
A 150 500 12
A 190 500 12
A 200 500 11
A 210 500 11
A 210 450 11
B 150 450 5
B 210 450 5
C 150 450 6
C 210 450 5
D 150 450 8
D 210 450 10
E 150 450 8
E 210 450 10

GDC Colorimetro Gardner Delta; A: 6leo de viscera com antioxidante, produzido no outono; B:
Oleo de figado com antioxidante, produzido durante outono; C: 6leo de viscera com
antioxidante produzido na primavera; D: dleo de figado com antioxidante, produzido em
laboratério durante outono; E: éleo de figado com antioxidante, produzido durante primavera.
Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferencga estatistica a P<0.05; n= nimero

de réplicas.
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Analisando a Tabela 33, verificou-se que a cor do 6leo B nao foi alterada
durante o processo; ja a cor nos 6leos A e C ficaram mais claros, isso indicaria que
pigmentos foram removidos durante o processo. Os 6leos D e E apresentaram uma
coloragdo mais escura quando a temperatura do processo de destilacdo foi

aumentada. A cor dos 6leos purificados foi mostrada nas Figuras 15 e 16.

Figura 16. Oleos de viscera da polaca do Alasca produzidos no navio American
Triumph com antioxidante antes e ap6s o processo de destilacdo molecular visando
diferentes temperaturas. Tratamento de 3 a 5: Oleo de visceras com antioxidante
produzido no outono; 6leo 6: Oleo de visceras com antioxidante produzido na

primavera
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B B K

Figura 17. Oleos da polaca do Alasca processados no navio American Trimph ap6s o
processo de destilagdo molecular a 210°C a 450rpm. B: éleo de figado com
antioxidante, produzido durante outono; C: éleo de viscera com antioxidante produzido
na primavera; D: 6leo de figado com antioxidante, produzido em laboratério durante

outono;
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3.2.6 CONCLUSOES

Foi possivel observar que a temperatura de evaporacdo e a velocidade de
agitacao influenciaram no processo de destilagdo molecular dos 6leos de pescado. A
melhor condicdo encontrada nessa etapa mantendo foi a temperatura de 210°C a
450rpm.

O indice dos 6leos purificados apresentou-se dentro dos padrbes aceitaveis
para consumo humano. Portanto, pode-se concluir que a destilacdo molecular reduziu
a quantidade de acidos graxos livres, removeu impurezas e ndo causou oxidagao no
produto, melhorando dessa forma a qualidade nutricional.

Também se pdde observar que a concentracdo dos 4acidos graxos
poliinsaturados aumentou em todos os 6leos submetidos a passagem pelo destilador
molecular, indicando remogao de impurezas dos 6leos purificados. Desta maneira, os
6leos purificados apresentam melhor qualidade que os 6leos brutos.

Em relacdo a classe de lipideos, os 6leos purificados ndo apresentaram
diferenca significativa em sua composicdo em todos os casos; portanto, a alta
temperatura nao influenciou na composicao quimica dos 6leos. Concluiu-se que a
purificagao por destilagdo molecular preservou-se 0s acidos graxos e a composicao
quimica foi apresentada pelos 6leos brutos.

Foi verificado que o 6leo de visceras produzido no outono foi que apresentou
um menor rendimento de recuperacao apds o processo de purificagdo se comparado
com os demais 6leos analisados. Isso indicaria que neste 6leo, a quantidade de

impurezas removidas foi maior que nos outros 6leos.
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4. Conclusoes Gerais

Foi possivel processar o 6leo a partir do figado de pescado utilizando baixas
temperaturas de extragdo. Através da analise inicial dos resultados, foi verificada
variagao na composi¢éo proximal e no perfil de aminoacidos dos figados capturados
em diferentes estagoes.

O maior rendimento do processo de extracdo encontrado foi 52% quando
utilizada a temperatura de 60 °C por 30 minutos.

Os indices de qualidade do 6leo produzido em laboratério apresentaram-se
dentro os padrdes aceitaveis para 0 consumo humano encontrado na literatura e os
teores dos acidos graxos poliinsaturados presentes no 6leo de figado produzido em
laboratério e 6leo de figado e visceras processado no navio ficaram na faixa de 80%, o
que indica uma boa fonte de acidos graxos insaturados.

Em altas temperaturas, o processo de separacao da fragdo sélida foi melhor,
porém, combinada com o tempo prolongado do processo, pode ocasionar oxidacao
lipidica.

Foi comprovado que a temperatura de evaporagédo e a velocidade de agitacao
influenciaram no processo de destilacdo molecular dos 6leos de pescado. A melhor
condicao encontrada foi a temperatura de 210°C a 450rpm.

Os indices dos 6leos purificados apresentaram-se dentro dos padroes
aceitaveis para consumo humano. Portanto, pode-se concluir que a destilacao
molecular reduziu os acidos graxos livres, removeu impurezas e nao causou oxidacao
no produto, melhorando dessa forma a qualidade nutricional. Além disso, também se
pode observar, que a concentragdo dos acidos graxos poliinsaturados aumentou em
todos os 6leos apo6s a passagem pelo destilador molecular, indicando isto remocgéo de
impurezas dos 6leos purificados. Desta maneira, os 6leos obtidos apresentam melhor |
qualidade que os 6leos brutos.

Em relacdo a classe de lipideos, os 6leos purificados nao apresentaram
diferenca significativa na sua composicdo em todos os casos, portanto, a alta
temperatura do processo nao influenciou na composi¢ao quimica dos 6leos. Concluiu-
se que a purificacao por destilagdo molecular preservou-se os acidos graxos presentes
e a composicao quimica apresentada antes pelos 6leos brutos.

Foi verificado que o 6leo de visceras produzido no outono foi que apresentou
um menor rendimento de recuperagao, acreditando-se que a quantidade de impurezas

removidas foi maior que nos outros 6leos.
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5. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Otimizar as variaveis que influenciam no processo de destilagdo molecular
quando aplicado para purificacdo de éleos para consumo humano.

e Estudar o comportamento do antioxidante (palmitato de ascorbila) durante o
processo de destilacado molecular.

e Avaliar o comportamento das vitaminas presentes nos o6leos durante o

processo de destilacado molecular.
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Tabela A1. Perfil dos acidos graxos do 6leo proveniente do figado de polaca do Alasca

(expresso em mg/g e % (peso/peso)).

Acidos graxos Estagdes
Outono QOutono Primavera Primavera
mg/g %peso/peso mg/g %peso/peso
14:0 41,58 +0,4° 5,66 +0,0° 33,32 +0,7° 5,31 +0,1°
14107 0,73 +0,0° 0,10 £0,0° 0,57 0,02 0,09 +0,0?
14:105 1,02 £0,0° 0,14 +0,0° 0,82 0,02 0,13 0,02
Iso ou Ante iso15:0 0,51 +0,0° 0,07 +0,0° 0,44 +0,0° 0,07 +0,0°
15:0 1,16 +0,0° 0,16 +0,0° 0,95 +0,0° 0,15 0,02
Iso ou Ante is016:0 1,48 £0,0° 0,20 +0,0° 1,28 £0,02 0,20 +0,0°
16:0 63,12 +0,5° 8,59 +0,0° 53,14 +1,12 8,48 +0,1°
16:1011 0,50 +0,0° 0,07 +0,0° 0,38 0,02 0,06 +0,0?
16:109 1,14 £0,0° 0,16 +0,0° 0,92 +0,0° 0,15 +0,0°
NI 1 0,53 +0,0° 0,07 +0,0° 0,46 +0,0° 0,07 0,02
16:107 75,27 +0,6° 10,65 +0,0° 66,43 +1,4° 10,60 +0,2°
16:1005 2,18 +0,0° 0,30 +0,0° 1,76 +0,0° 0,28 0,02
NI 2 0,82 +0,0° 0,11 £0,0° 0,62 +0,0° 0,10 0,02
Iso 17:0 0,43 +0,0° 0,06 +0,0a 0,36 +0, 0,06 +0,0a
Ante iso 17:0 6,37 +0,1° 0,87 +0,0° 5,20 +0,1° 0,83 0,02
17:0 4,94 +0,1° 0,67 +0,0° 3,82 £0,1° 0,59 0,02
171011 4,33 £0,2° 0,65 +0,0° 4,32 £0,3° 0,65 +0,0°
17:109 0,67 0,02 0,09 0,02 0,59 +0,1° 0,09 +0,0°
Iso ou Ante is0o18:0 8,85 +0,1° 1,20 +0,0° 6,69 £0,12 1,07 20,07
18:0 8,72 +0,1° 1,29 +0,0° 7,57 +0,12 1,21 0,02
18:1 011 1,07 +0,0° 0,15 £0,0° 0,81 £0,12 0,13 0,02
18:1@9trans 16,64 +0,1° 2,27 £0,0° 13,26 0,2 2,11 +0,0°
18:1@9cis 43,00 +0,3° 6,37 +0,1° 39,94 +0,8° 5,85 +0,0°
18:1w07 25,32 +0,2° 3,77 +0,0° 23,62 £0,5° 3,75 0,12
18:2006 trans 3,94 +0,0° 0,54 +0,0° 2,99 +0,1° 0,48 0,02
18:2006 cis 3,02 +0,0° 0,42 +0,0° 2,64 +0,0° 0,42 +0,0°
18:3006 2,50 +0,0° 0,64 +0,0° 2,05 0,1° 0,33 0,02
18:303 1,42 +0,0° 0,22 +0,0° 1,23 +0,0° 0,20 +0,0°
18:3u4 7,82 +0,1° 1,06 +0,0° 6,48 £0,12 1,03 20,07
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18:403 2,39 +0,0° 0,33 £0,0° 1,72 +0,0° 0,27 0,02
Iso ou Anteiso20:0 0,00 +0,0? 0,00 0,02 0,17 £0,0° 0,03 +0,0°
20:0 0,46 +0,0° 0,06 +0,0° 0,31 +0,4° 0,05 +0,0°
NI 3 0,39 +0,6° 0,05 +0,0° 0,00 +0,0° 0,00 £0,0°
20:1 w11 128,57 +0,9°  17,50+0,0° 10542 +1,9° 16,81 +0,2°
20:109 31,70 0,3° 4,32 +0,0° 26,18 £0,5° 4,18 +0,1°
20:1 w7 1,94 +0,0° 0,26 0,02 1,78 +0,1° 0,28 +0,0°
20:105 0,87 +0,0° 0,12 £0,0° 0,34 £0,5° 0,05 +0,0°
20:206 0,78 +0,0° 0,11 £0,0° 0,72 +0,0° 0,11 +0,0°
20:3006 0,91 +0,0 0,13 0,0 0,84 +0,0 0,13 +0,0

20:403 1,98 +0,0° 0,27 +0,0° 1,64 +0,0° 0,26 +0,0°
20:503 (EPA) 71,29 +1.2° 9,70 +0,1° 59,41 1,27 9,47 +0,2°
22:1m11 104,89 £1,2° 14,28 +0,0° 88,94 +,7° 14,19 +0,2°
22:109 6,84 +0,1° 0,93 +0,0° 5,68+0,1° 0,91 0,02
22:1w7 1,94 +0,0° 0,29 +0,0° 1,68 +0,0° 0,27 0,02
22:2006 3,80 £0,0° 0,52 +0,0° 3,130,012 0,50 +0,0?
22:503 5,50 +0,1° 0,75 +0,0° 4,52 +0,12 0,72 0,02
22:6m3 (DHA) 35,23 +0,7° 4,89 +0,1° 30,63 +0,6° 4,80 +0,1°
NI 4 1,76 £0,0b 0,25 +0,0° 1,49 £0,0a 0,24 +0,0°
24:109 2,54 +0,0° 0,35 +0,0° 2,07 £0,0° 0,33 +,0,0°
Saponificaveis 734,57 +6,5° 100,00 +0,0° 620,21 +10,9°  100,0 +0,0°
> SAT 138,00 £#1,7°  18,79+0,1° 1132415 18,06 +0,2°
> AGMI 451,15 +4,0° 61,4210,1°  383,7346,9°  61,20%0,9°
> AGPI 140,58 +2,3° 19,14 20,1°  117,99+22% 18,82 40,3°
Y o3 117,81 +2,0° 16,04 +0,1° 99,14 +1,9° 15,81 +0,2°
Y @6 14,95 +0,1° 2,04 +0,0° 10,31 +0,2° 1,65 +0,0°
P/S 1,02 £0,0° 1,02 0,0 1,04 £0,02 1,04 £0,0°
©-3/0>-6 7,88 £0,12 7,88 £0,1° 9,61 £0,0° 9,61 +0,0°

SAT écidos graxos saturados; AGMI &cidos graxos monoinsaturados; AGPI acidos graxos
poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaendico; DHA &cidos docosahexaendico; A: dleo de
visceras com antioxidante produzido no outono; Diferentes letras inseridas dentro da tabela

indicam diferenca estatistica a p<0,05.
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Tabela A2. Perfil de acidos graxos dos 6leos de figado e visceras produzidos no navio

American Triumph, expresso em %(peso/peso).

Acidos graxos Amostra
A* A B* B Cc* C

14:0 5,311£0,0 54+0,0 5,41 +£0,0 5,41+£0,0 4,54 +0,1 4,45+0,0
141 05 0,12%0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,13+0,0 0,112+0,0 0,12%0,0
NI 1 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,14 £0,0 0,14£0,0
15:0 0,19%0,0 0,19£0,0 0,19+0,0 0,19+0,0 0,24 £0,0 0,24 £0,0
Iso or Ante-iso 16:0 0,00 + 0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,18+0,0 0,19%0,0
16:0 8,8510,0 9,79+0,0 8,84 0,0 10,03 £ 0,1 10,98+0,4 10,6 0,1
16:1 ol 0,20 £0,0 0,17£0,0 0,2+0,0 0,17£0,0 0,14 £0,0 0,15%0,0
1611 o7 1046+00 11,86+0,0 1042+0,0 11,83%0,1 9,36 £0,01 9,05%0,0
16:1 05 0,31£0,0 0,29+0,0 0,31£0,0 0,29+£0,0 0,31£0,0 0,31£0,0
NI 2 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,11 0,0 0,11 0,0
Ante-iso 17:0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,88 +0,0 0,89 +0,0
17:0 0,6 £0,00 0,64 £0,0 0,61+0,0 0,63+0,0 0,45%0,0 0,45+0,0
171 o1 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,96 £0,0 1,01 £0,1
17:1 w9 0,00 +0,0 0,00+0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,15%0,0 0,15%0,0
Iso or Ante-iso 18:0 0,00 + 0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,62 +0,0 0,65+0,0
18:0 1,34 £ 0,0 1,5+0,0 1,27 0,0 1,48 0,0 1,58 + 0,1 1,43+0,0
18:1 w9 trans 22+0,1 2,00x0,0 2,05+0,0 1,98 0,0 1,95+0,0 1,93+0,0
18:1 09 cis 6,00 £ 0,0 7,48+0,0 5435+0,0 7,47+0,0 11,28+0,1 11,50%0,0
18:1 w7 3,52+0,0 4,44 +0,0 3,28+0,0 4,45+0,0 4,72 0,0 4,65+0,0
18:2 wb trans 0,54 +0,0 0,48+0,0 0,545+0,0 0,48%0,0 0,35%0,0 0,32+0,0
18:2 w6 cis 0,58 + 0,0 0,53+£0,0 0,57+0,0 0,51£0,0 0,64 £0,0 0,65%0,0
18:3 wb 0,345+0,0 0,38%0,0 0,36 £0,0 0,36 £0,0 0,29 £0,0 0,28 £0,0
183 w3 0,32+0,0 0,26 £0,0 0,32+0,0 0,24 £0,0 0,42+0,0 0,44 £0,0
1814 w3 1,63+0,0 1,26 £ 0,0 1,62+0,0 1,24 0,0 1,44 +0,0 1,52+0,0
201 wi1 15,415+0,0 1439+0,1 1556+0,0 1434+00 1049+0,1 10,63+0,0
201 @9 4,47 0,0 3,96 £0,0 4,47 +0,0 3,94 £0,0 5,35+0,0 5,36 £+ 0,0
20:1 w7 0,30+ 0,0 0,30£0,0 0,3 +0,00 0,31+£0,0 0,29 £0,0 0,25+0,0
20:1 w5 0,06 £0,0 0,00 £0,0 0,13+0,0 0,00 £0,0 0,000+£0,0 0,10%0,0
202 w6 0,14+ 0,0 0,07 £ 0,1 0,14+£0,00 0,07+0,9 0,17 £0,0 0,16 £0,0
20:3 w6 0,00 £ 0,0 0,00+0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,19%0,0 0,18+0,0



128

204 3 0,39 +0,0 0,33+ 0,0 0,38+0,00 0,33+0,0 0,45+0,0 0,48 +0,0
20:5 3 (EPA) 10,18+0,0 1090=zx0,1 10,26+00 10,83+0,0 9,77+0,1 10,0+ 0,0
22:1 o 11 14,67+ 0,1 12,67+0,1 1523x00 12,65+0,0 11,72+0,1 122*0,1
221 9 1,03%0,0 0,93+0,0 1,08 £0,0 0,92+0,0 1,35+0,0 1,4 +0, 01
221 w7 0,30 + 0,0 0,275+0,0 0,33+0,0 0,27 £0,0 0,25+0,0 0,24 +0,0
22:2 w6 0,51+ 0,0 0,54+0,0 0,52+0,0 0,53+0,0 0,50 +0,0 0,51+0,0
22:5 03 0,81 +0,0 0,72+0,0 0,81 +0,0 0,73+0,0 0,90 +0,0 0,93+0,0
22:6 w3(DHA) 5,25 +0,0 4,93+0,0 5,16 +£0,0 4,84+0,0 5,15+0,6 515+0,0
NI 3 0,00 +0,0 0,00+0,0 0,00 £0,0 0,00 £0,0 0,21 +0,0 0,20 +0,0
241 9 0,44 +0,0 0,35+0,0 0,46 £0,0 0,35+ 0,01 0,58 +0,0 0,58 +0,0
Saponificaveis 100,00 +0,0 100,00+0,0 100,00+0,0 100,00+0,0 100,00%+0,0 100,0+0,0
L SAT 16,285+0,1 1754+0,1 16,31+0,1 17,74+0,1 18,63+0,6 17,16 0,1
L AGMI 60,12 £ 0,1 59,58 +0,2 59,97+0,0 59,56 *0,1 58,02+0,2 57,92+0,2
L AGPI 20,27 £ 0,1 19,97+0,1 20,26x0,1 19,74+03 20,10+0,2 20,93 0,1
X -3 18,54 £ 0,1 1839 +0,1 18,53%+0,1 18,21 0,1 18,14+0,2 17,29%0,0
L w-6 1,73%0,0 1,59+0,2 1,73+£0,0 1,53+0,2 2,13+£0,0 2,11+£0,0
P/S 1,24 +£0,0 1,14 +0,0 1,24 +£0,0 1,11 £0,0 1,08 £0,0 1,22+0,5
o-3/ 06 10,71 £0,1 11,7319 10,7100 11,99+14 9,23+0,1 9,44 +0,2

SAT écidos graxos saturados; AGMI

acidos graxos monoinsaturados; AGPI &cidos graxos

poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaendico; DHA &cidos docosahexaendico; A: éleo de

visceras com antioxidante produzido no outono; A: 6leo de visceras com antioxidante

produzido no outono; B: 6leo de figado com antioxidante produzido durante outono; C: 6leo de

visceras com antioxidante produzido na primavera; * Indica que o éleo testado nao foi tratado

com antioxidante.

Tabela A3. Perfil de acidos graxos dos oOleos de pescado produzidos no navio

American Triumph, expresso em mg/g de 6leo

Acidos graxos Amostras

A* A B* B Cc* C
14:0 4721+0,74 448+1,6 46,82 £ 0,5 4598+0,2 4056+09 40,15%0,2
14:1 05 1,08 £0,0 00,0 £0,0 1,03+0,0 1,13+0,0 1,10+ 0,0 1,06 + 0,0
NI 1 00,0 £0,0 00,0 £0,0 00,0 £0,0 00,0 £0,0 1,20+ 0,0 1,24 +0,0
15:0 1,65+0,0 1,62 +0,1 1,63+0,0 1,59+0,0 2,18 £ 0,1 2,12+0,0
Iso or Ante-iso 16:0 00,0 £ 0,0 00,0 £0,0 00,0 £0,0 00,0 £0,0 1,59+0,2 1,72+0,2



16:0
16:1 w11
16:11 o7
16:1 w5
NI 2

Ante-iso 17:0

17:0
17:1w11
17:1 @9

Iso or Ante-iso 18:0

18:0

18:1 09 trans

18:1 @9 cis
18:1 o7

18:2w6 frans

18:2 wb cis
18:3 w6
18:3 03
18:4 w3
20:1 o1
20:1 09
20:1w07
20:1m5
20:2 w6
20:3 w6
20:4 3

20:5 © 3 (EPA)

22:1 @i
22:1 09
22:1 o7
22:206

22:5 03

22:6 3(DHA)

78,66 +0,9
1,74+£0,0
92,97 +1,1
2,78+0,0
0,00 £0,0
0,00 £0,0
5,30 £ 0,1
00,0 £0,0
00,0 £0,0
00,0 £0,0
11,93 £ 0,1
19,75 +1,1
53,31 +£0,5
31,22+0,3
4,78+ 0,6
5,18 +£0,0
3,08+0,0
2,83+ 0,0
14,28 £ 0,1
136,98 + 1,3
39,71+£0,4
2,67+0,0
0,54+ 0,7
1,28 £0,0
0,00 £0,0
3,42+ 0,08
90,43+0,9
130,37 + 1,6
9,20 £ 0,1
2,66 +0,0
4,47 +0,0
7,16 £0,0
46,64 £ 0,6

81,14 +2,6
1,37 £ 0,1
98,18 +2,8
2,43 £ 0,1
0,00 +0,0
0,00 +0,0
53+0,2
00,0 +0,0
00,0 +0,0
00,0 +0,0
12,43+ 0,8
16,56 + 0,6
61,97 £1,9
36,79 +0,9
3,925 +0,0
4,325 +0,2
3,1£0,2
2,11+£0,2
10,40 £ 0,2
119,21 +2,9
32,75+0,9
2,50+0,0
1,11 £0,0
0,63 +0,7
0,00 +0,0
2,72 10,1
90,26 +2,2
104,98 + 2,8
7,7£0,3
2,27+ 0,0
4,47 £0,2
5,94 +0,1
40,85+1,0

76,44 £1,2
1,72+0,0
90,13+ 1,3
2,68 £04
00,0 +0,0
00,0 +0,0
5,29 + 0,1

00,0 +0,0
00,0 +0,0
00,0 +0,0
10,98 £0,2
17,75+ 0,6
47,03+0,9
28,42 +0,4
4,72 £ 0,1

4,961 0,1

3,08 £ 0,1

2,71£0,0
14,01 £0,2

134,64 + 2,3

38,66 + 0,6
2,6 +0,1
0,0,0+0,0
1,22+0,0
0,00 +0,0
3,3+0,08
88,73+ 1,3

131,745+ 2,1

9,29 + 0,1
2,88+£0,0
4,49 £ 0,1
6,96 + 0,2
44,65 +0,5

85,29 +04
1,45%0,0
100,57 + 0,1
2,48+0,0
00,0 +0,0
00,0 +0,0
5,35+0,0
00,0 +0,0
00,0 +0,0
00,0 +0,0
12,67 £0,2
16,8 +0,0
63,47 £ 0,9
37,79 0,9
4,04 £0,0
4,33+£0,0
3,08 £0,0
2,07+£0,0
10,54 £ 0,9

121,91 £ 0,5

33,47 £ 0,1
2,59+0,0
0,0,0+0,0
0,56 +0,8
0,00 +0,0
2,78+£0,0
92,03 £ 0,6

107,52 + 0,3

7,83+0,0
2,32+0,0
4,49 10,0
6,2+0,0
41,16 £ 0,5
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97,99 £ 3,4
1,26 = 0,1
83,6 +0,3
2,74+£0,0
1,00 0,0
7,83 +0,1
4,03+£0,0
8,68 +0,2
1,32+0,0
5,65+0,0
14,11 £0,5
17,38 £ 0,1
100,72+1,0
42,15+0,4
3,10+ 0,0
5,74 + 0,1
2,61+0,0
3,72+0,0
12,85+ 0,1
93,67 £1,2
47,80 + 0,6
2,60+0,0
0,93 +0,0
1,51 0,0
1,67 0,0
4,03 £ 0,1
87,25+1,0
104,57 £ 1,4
12,01 £ 0,1
2,26 £0,0
4,39 £ 0,1
8,08 + 0,1
45,97 + 0,5

95,42 +0,6
1,32 +0,0
81,50+0,2
2,75+£0,0
0,95+0,0
8,03 + 0,1
4,03+0,0
9,11+04
1,33+0,0
5,80+ 0,0
12,85+ 0,1
17,37 £0,0
103,62 + 0,5
41,88+0,2
29100
5,86 +0,0
2,54+0,0
3,93+0,0
13,73+ 0,0
95,72 +0,4
48,30+ 0,2
2,28+0,0
0,90 +0,0
1,49 0,0
1,65 0,0
4,31 £0,0
90,37 +0,3
110,04 + 0,7
12,56 £ 0,1
2,16 £0,0
4,60+0,0
7,19 +0,1
46,41 +0,1
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NI 3 00,0 £0,0 00,0 +0,0 00,0 +0,0 00,0 +0,0 1,86 £ 0,0 1,77 £ 0,1
24:1 w9 3,87 +0,1 2,915+ 0,2 3,98 £0,0 2,99 +0,1 5,20 + 0,1 5,18 +0,0
Saponificaveis 888,67 £ 6,6 828,56 +25,8 864,98+6,8 850,26+2,6 848,96+129 902,051
X SAT 144,76 +1,8 14530+53 141,17+2,0 150,78+0,7 158,88+4,8 154,57 +1,0
X AGMI 534,29t49 493,6+13,6 519,02+9,5 506,38+0,9 514,03+£53 522,76+24
X AGPI 180,14 +1,8 16546+6,1 17535x25 167,80+29 181,64+2,1 187,01+0,7
o3 164,75+1,8 152,29+3,7 160,37+23 154,8+1,0 151,30+1,8 155,72+0,6
o6 15,38 £ 0,1 13,17£2,4 14,98 £ 0,2 13,0116 16,39+0,2 16,50+0,1
P/S 1,24 +£0,0 1,14+0,0 1,24 +0,0 1,11 £0,0 1,14 +0,4 1,21 £0,7
-3/ 06 10,71 £0,1 11,73+£1,9 10,71 £0,0 11,9914 9,23 +0,1 9,44 +0,2

SAT écidos graxos saturados; AGMI

em %(peso/peso).

6leo testado nao foi tratado com antioxidante.

acidos graxos monoinsaturados; AGPI &cidos graxos
poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaendico; DHA &cidos docosahexaendico; A: dleo de
visceras com antioxidante produzido no outono; B: 6leo de figado com antioxidante produzido
durante outono; C: 6leo de visceras com antioxidante produzido na primavera; * Indica que o

Tabela A4. Perfil de acidos graxos dos 6leos de figado produzidos em laboratério, expresso

Acidos graxos

Amostras (n=5)

D1 D2 D3 D4 E
50°15" 50°30° 60°15° 60°30° 60°30°

14:0 5,44 +0,1° 5,46 +0,1° 5,50 +0,1% 4,40 + 2,4 4,05 +0,2*
NI 1 0,09 +0,0° 0,02 +0,0° 0,09 +0,0° 0,04 +0,1%* 0,08 £ 0,0
14:1 @5 0,14 £0,1° 0,06 +0,1? 0,14 £0,0° 0,10 £0,0° 0,11 £0,0
NI 2 0,07 £0,0° 0,01 £0,0° 0,07 £0,0° 0,0 £0,0* 0,13+0,0
15:0 0,17 £0,0° 0,15+0,0° 0,16 £0,0° 0,13 +0,0* 0,24 £0,0
15:1 0,00 + 0,0? 0,00 + 0,0° 0,0 £ 0,0 0,04 +0,0° 0,0 £ 0,0*
Iso or Ante iso16:0 0,21 +0,0° 0,20 +0,0° 0,22 +0,0° 1,85 +0,0* 0,20 £ 0,0
16:0 8,84 +0,1% 9,17 £0,2° 8,67 £ 0,0° 7,05 +3,9%* 8,8+ 0,0
16:1 ol 0,06 +0,0° 0,01 +0,0° 0,06 +0,0° 0,0 £0,0%* 0,15+0,0
16:1 09 0,15 +0,0° 0,16 +0,0° 0,15 +0,0° 0,25 +0,0° 0,15 +0,0*
16:1 w7 10,67 £0,2° 10,78+0,2°  10,34+0,0° 8,56 +0,6° 8,54 £ 0,2
16:1 w5 0,29 +0,0° 0,29 +0,0° 0,29 +0,0° 0,41 +0,3° 0,27 +0,0*
Iso 17:0 0,10 £0,0° 0,00 + 0,0° 0,11 £0,0° 0,02 + 0,0 0,10 £0,0



Ante iso17:0
17:0
17:1 9

Iso or Ante iso18:0

18:0

18:1 w9 trans
18:1 w9 cis
18:1 w7

182 w6 frans
182 w6 cis
18:3 wb

NI 3

18:3 03

18:3 w4

184 03

NI 4

20:0

201 ol

201 @9

201 w7

201 wb

20:2 w6

NI 5

2083 o

204 o3

20:5 w3 (EPA)
221 ol

22:1 09

221 w/

22:2 w6

22:5 o3

22:6 w3 (DHA)
NI 6

0,61 +0,0°
0,69 +0,0™
0,0 0,0
1,03 £ 0,0°
1,32+ 0,0°
2,19 £0,12
6,52 + 0,3%
3,87 +0,13°
0,50 + 0,0°
0,44 +0,0°
0,29 +0,0°
0,12 £0,1°
0,20 +0,0°
0,99 £ 0,0°
0,28 +0,0°
0,03 £ 0,0°
0,13+0,0°
17,05 +0,6°
4,35+0,1°
0,28 +0,0°
0,12+0,0°
0,12+0,0°
0,13+0,0°
0,00+ 0,02
0,27 +0,0°
8,92 + 0,5
14,46 + 0,62
0,96 + 0,0°
0,28 +0,0°
0,48 +0,0°
0,68 + 0,0°
4,42 +0,34°
0,24 +0,0°

0,64 + 0,0°
0,70 £ 0,1°
0,01 £ 0,0°
1,12+ 0,0°
1,31+0,0°
2,15+0,1°
6,79 £ 0,4°
3,95+0,2°
0,51 £ 0,0°
0,44 +£0,0°
0,33+0,0°
0,00 £ 0,0°
0,18 £0,6°
1,11 £0,0°
0,31 £0,0°
0,01 £ 0,0°
0,00 £ 0,0°

16,81 + 0,6%°

4,25+0,1°
0,29 +0,0°
0,01 +0,0°
0,01 +0,0°
0,03 +0,0°
0,22 +0,0°
0,29 +0,0%
9,86 +0,1°
13,98 £ 0,32
0,91 +0,0°
0,27 +0,0°
0,51 +0,0°
0,72 +0,0°
4,79 £0,0°
0,03 +0,0°

0,85+0,0°
0,64 +£0,0°
0,00 £ 0,0°
1,13+ 0,0°
1,21 £0,0°
2,20 £0,0°
6,27 +0,2°
3,64+0,1°
0,52 + 0,0
0,42 £0,0°
0,33+0,0°
0,01 +0,0°
0,19 +0,0°
1,03 £0,0°
0,31 £0,0°
0,06 +0,0°
0,10£0,0°
17,65+0,1°
4,30+0,0°
0,27 £0,0°
0,12+0,0°
0,11£0,0°
0,12+0,0°
0,00 £ 0,0°
0,27 +0,0°
9,35+0,2°
14,51 +0,1?
0,92 +0,0°
0,26 +0,0°
0,49 +0,0°
0,71+ 0,0°
4,55+0,1°
0,24 +0,0°

0,68 +0,0°
0,52 + 0,3
0,21 £0,0°
1,18 £0,0°
1,46 £ 0,4°
2,58 +0,9°
5,13 +2,6*
3,09 + 0,48*
0,42 +0,2°
0,41 £ 0,0*
0,29 +0,0°
0,00 +0,0°
0,26 + 0,0
1,44 £0,3°
0,25 +0,12
0,00 £0,0°
0,00 +0,0°
14,83 £0,8°
3,57 £1,8*
0,23 £0,1°
0,01 £ 0,0*
0,00 £ 0,0
0,04 + 0,0
0,00 +0,0°
0,37 £ 0,0
9,68 +£0,1™
14,49 £ 0,5
0,94 + 0,0
0,29 +0,0°
0,51 £ 0,0*
0,73 £0,0°
4,87 +0,14*
0,00 £ 0,0%*
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0,36 +0,0*
1,41 £0,1
0,14 £0,0*
0,50 +0,0*
0,0 £0,0*
1,44 +0,1*
15,08 £ 0,1
5,90+0,3
0,27 +£0,0*
0,64 +0,0
0,26 +0,0*
0,00+ 0,00
0,34 +0,0
1,45%0,0
0,25+0,0
0,00 +0,0
0,00 +0,0
7,51 £0,6*
4,49+0,3
0,24 +0,0
0,05+0,0
0,17 +0,0
0,19+0,0
0,00 +0,0
0,44 +0,0
11,38 £ 0,4*
9,30 +£0,9*
1,27 £0,1
0,22 +£0,0*
0,58 +0,0
0,81+0,0
515+0,17
0,09 +0,0
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24:1 w9 0,36 +0,0° 0,33 +0,0° 0,34 +0,0° 0,35 +0,0* 0,51+ 0,0
Saponificaveis 100,0 £ 0,0 100,0 £0,0 100,00 £0,1 100,00 £ 0,0 100,0 £ 0,0
¥ SAT 18,78 +0,2°  18,93+0,1®  1858+0,1° 19,33+28*  21,04+0,52
> AGMI 60,92+1,4° 61,10+04® 6150+04% 61,48%0,6° 54,95 + 0,8*
> AGPI 18,69 +1,5° 19,16+0,2° 1843+04° 1930%0,2*  22017+04
Y 0-3 13,55+0,10° 13,55+0,2° 1592 +0,1° 16,69 + 1,82 18,49 £ 0,3
T -6 1,35+0,1° 1,1240,3° 1,52 +0,0° 1,36+0 ,1° 2,12+0,0
P/S 1,10£0,02 1,10+0,3° 1,10 £ 0,432 1,10 £0,0° 0,98 0,10
o3/ 06 10,0£0,2° 12,10+£0,1* 1050+0,3° 12,30 +0,1° 8,72 +0,1*

SAT acidos graxos saturados; AGMI acidos graxos monoinsaturados; AGPI &cidos graxos

poliinsaturados; EPA &cidos eicosapentaendico ; DHA acidos docosahexaendico; D: éleo de
figado produzido em laboratério durante outono; E: éleo de figado produzido em laboratério

durante primavera; Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica a

p<0,05;* Indica diferenga estatistica entre os 6leos provenientes de diferentes do outono e
primavera; n= nimero de réplicas

Tabela A5. Perfil de acidos graxos dos 6leos de pescado produzidos em laboratério, expresso em

mg/g de oleo.

Acidos graxos

Amostras (n=5)

D1 D2 D3 D4 E
50°C;15’ 50°C;30’ 60°C;15’ 60°C;30’ 60°C;30’

14:0 38,42 +1,2° 41,76 £1,3® 41,44 +05®  4545+22° 25,68 +0,8*
NI 1 0,66 +0,0° 0,86 + 0,2 0,70 £0,0° 0,94 +0,0° 0,54+0,1*
14:1 @5 1,00+ 0,1° 0,44 +0,4° 1,03 +0,0° 0,60+0,0° 0,67 +0,0
NI 2 1,0£ 0,02 0,56 +0,0° 1,03 +£0,0° 0,00 +0,0°* 0,83+0,0
15:0 1,19+0,1° 1,27 £0,0® 1,17 +0,0° 1,35 +0,1%* 1,49+0,0
15:1 0,33 £0,1° 0,00 +0,0° 0,00 +0,0° 0,00 0,0° 0,00 £ 0,0
Iso or Ante iso16:0 1,48 £0,1° 1,56 +0,7° 1,59 +0,0° 1,69 +0,0° 1,26 +0,1*
16:0 62,41+16°  70,11+26* 6533+05°  73,11£3,8%* 80,34 + 0,6
16:1 ol 0,44 +0,0° 0,48 +£0,0° 0,50 £ 0,0° 0,00 +0,0° * 0,95+ 0,0
16:1 09 1,07 £0,0° 1,19£0,0° 1,15+0,0° 1,29 +0,0° 0,95+0,0*
16:1 o7 7525+25°  8247+27°  77,96%0,6° 89,44 +0,9° 53,70+ 05"
16:1005 2,03+0,1° 2,25+0,1° 2,20 +0,0° 2,47 +0,1%, 1,71+£0,1*
Iso 17:0 0,73 +0,0° 0,40 £0,0° 0,82 + 0,02° 0,75 +0,3° 0,00 £0,0 *
Ante is017:0 5,93 £0,1° 6,75 +0,2° 6,43 +0,1° 7,32 +0,1° 499+02*



17:0
17:1 @9

Iso or Ante iso18:0

18:0

18:1 w9 trans
18:1 w9 cis
18:1 w7

182 w6 trans

18:2 w6 cis
18:3 wb
NI 3
18:3 03
18:3 w4
18:4 w3
NI 4
20:0
201 ol
20:1 9
201 w7
20:1 05
20:2 w6
NI 5
2083
20:403

20:5 w3 (EPA)

22:1 011
22:1 o9
22:1 o7
22:2 w6
22:5 o3

22:6 @3 (DHA)

NI 6
24:1 09

4,31+0,1°
0,61 +0,1°
6,54 +1,6°
9,19 £0,6°
14,05 + 3,4°
42,6 +7,3°
29,20 + 4,4°
5,89 +5,2°
3,12+0,1°
2,08 +0,3?
1,03 +0,4°
1,47 £0,1°
7,01 £0,2°
1,96 +0,0°
0,37 £0,0°
0,93 £ 0,2°
120,34 + 4,8°
30,67 £ 1,0°
2,00+0,1°
0,82 +0,0°
0,90 0,12
0,96 0,12
0,11 £0,3°
1,93 £0,2°
62,91 £ 3,3°
102,04 + 4,4°
6,78 + 0,3?
2,01 £0,1°
3,38+0,2°
4,82+0,2°
31,19+2,1¢
1,70+ 0,1°
2,55+0,1%°

4,91 0,2
0,00 +0,0°
8,53 £ 0,4°
10,08 + 0,4
16,49+ 0,5°
51,97 + 3,3°
30,20 + 1,6°
3,94 +0,2°
3,39+0,1°
2,53+0,1°
0,00 £ 0,0°
1,40 £ 0,4°
8,46 £ 0,2%
2,37 +0,1°
0,41 £0,0®
0,00 +0,0°

128,56 + 5,4°°

32,52+ 1,0°
2,22 +0,1?
0,17 +0,4°
0,47 £0,0°
0,00 £ 0,0°
1,11 +£0,0°
2,21 +0,9%
75,36 + 2,4
106,86 + 3,8°
6,94 £ 0,2°
2,08 +0,1°
3,93+0,1°
5,49 +0,2°
36,65+ 1,0°
1,78 £0,0°
2,51+ 0,1°

4,83+0,12
0,68 + 0,0°
8,50 £ 0,3°
9,17 £0,1°
16,60 +0,9°
4725+ 1,6°
27,45 +0,7%
3,95+0,1°
3,15+0,0°
2,47 £0,2°
0,67 £0,0°
1,47 £0,0°
7,73+0,2°
2,28 +0,1°
0,44 + 0,0
0,85 + 0,0°
133,03+ 0,8°
32,39 +0,2°
2,05+0,1°
0,88 £ 0,0°
0,83 £ 0,0°
0,94 + 0,0°
0,00 £ 0,0°
2,00+0,1°
70,50 +1,7°
109,38 + 1,0°
6,93 +0,1°
1,99 £0,0°
3,70 £0,1°
5,37 £0,1°
34,28 +0,1°
1,84 £0,0°
2,60 % 0,0°

5,42 +0,2°
0,00 +0,0° *
9,51 +0,4°
10,69 +0,3°
18,46 0,4
53,57 +1,8%*
31,97 +0,9° *
4,36 +0,2°
3,66 +0,0% *
2,63 £0,1°
0,00 £0,0°
1,66 +0,0°*
9,20 0,32
2,61 £0,1°
0,00 +0,0°
0,00 0,0°
145,36 +5,4°
36,71 +1,342
2,41+0,1?
0,00 +0,0° *
0,00 +0,00°*
0,42 +0,5°*
0,00 +0,0°
2,41 0,12
81,0740,1°
121,50 #5,5°
7,91 +0,42*
2,42 +0,12
4,27 +0,12
6,13 +0,2°
40,84 +1,12
0,00 £0,0*
2,90 £0,0*
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229+0,1"
0,91 +0,0
3,22+0,2*
11,49 +0,3
9,28+0,8*
93,22 +2,3
36,59+ 0,5
1,72+0,1*
4,05 0,1
1,62+0,1*
0,00 +0,0
2,64 £0,1
9,26 +0,4
1,30+0,1*
0,00 +0,0
0,00 +0,0
48,8 +3,8*
29,03 £ 2,6*
1,52+0,1*
0,45+0,3
1,08 £0,0
1,21 0,0
0,00 +0,0
2,78 £ 0,1
71,15+1.2*
61,05+56"
8,31+0,6
1,40+0,1"
3,65+0,1"*
517+03 "
32,56 £1,4*
0,70+0,5
3,36 £0,3
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Saponificaveis
Y SAT

Y AGMI
YAGPI

Y w3

Y w6

P/S

-3/ 6

705,72 + 9,94°
116,44 +3,7°
439,11 + 33,8°
121,79 +7,3¢
104,33 + 6,2¢
10,45 +0,9°
1,10£0,02
10,0+0,2°

754,70 £ 9,97°
128,13 £4,5°
471,55 +19 7°
143,36 + 4,8°
124,58 + 4,2°
10,31 £0,37°
1,10+0,3°
12,10 +0,1°

742,49 +5,28°
122,79 £1,3°
467,34 £ 55°
134,73 £ 3,3°
115,91+ 2,8°
11,09 £0,32
1,10 £ 0,4°
10,50 +0,3°

841,08 £17,01?
136,03 +6,5%
521,96 +17,2°
154,87 +3,0%
134,70 +2,0%
10,97 +0,7%*

1,10 £0,0°
12,300,112

632,43 £ 14,5
130,76 + 0,9
351,03 +11,4*
138,15+2,1*
115,57 +1,5*
13,32 +0,3
0,98 +0,1
8,72+0,1*

SAT acidos graxos saturados; AGMI acidos graxos monoinsaturados; AGPI acidos graxos

poliinsaturados; EPA &cidos eicosapentaendico ; DHA acidos docosahexaendico; D: éleo de

figado produzido em laboratério durante outono; E: éleo de figado produzido em laboratério

durante primavera; Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam diferenca estatistica a

p<0,05;* Indica diferenga estatistica entre os 6leos provenientes de diferentes do outono e

primavera; n= numero de réplicas.

Tabela A6. Perfil de acidos graxos nos 6leo de visceras da polaca do Alasca produzido

no navio American Triumph apés o processo de destilagdo molecular; expresso em

%(peso/peso).
Parametros Tratamento (n=3)

3 4 5 6
Temperatura (°C) 190 200 210 210
Velocidade (rpm) 500 500 500 450
Acidos graxos
14:0 4,67 £0,12 4,69 +0,1° 4,76 £0,0°  491+0,0
14107 0,10 £0,0° 0,10 £ 0,0° 0,10 £ 0,0? 0,10£0,0
14105 0,11 £0,0° 0,11 £0,0° 0,10 £ 0,0? 0,11£0,0
Iso or Ante iso 15:0 0,10 £0,0° 0,10 £ 0,0° 0,10 £ 0,0? 0,10£0,0
15:0 0,18 +0,0% 0,18 +0,0% 0,17 £ 0,0% 0,18+0,0
Iso or Anteiso 16:0 0,18 £0,0° 0,13+0,1? 0,18 £0,0? 0,18+0,0
16:0 8,29 £ 0,2° 8,29 £ 0,1? 8,37 £0,1**  8,50+0,0
NI 0,00 £ 0,0° 0,00 £ 0,0° 0,00 £ 0,0? 0,00+0,0
16:1011 0,07 +0,0° 0,07 £ 0,0% 0,07 +£0,0** 0,19+0,0
16:109 0,18 £0,0° 0,18 £ 0,0° 0,19+0,0° 0,08 £0,0*
NI 2 0,07 £0,0° 0,07 £ 0,0° 0,07 £0,0° 0,00 £0,0*



16:1w7
16:105
16:104
16:204

Iso 17:0
Anteiso 17:0
17:0

NI 3
171011
17109
17107

18:0

NI 4
18:1w9frans
18:1w9cis
18:1w7

NI 5

18:206 frans
18:2w6 cis
NI 6

18:3mw6

NI 7

18:3w3
18:403

NI 8

Iso or anteis020:0
20:0

2011 11
2011 @9

2011 w7

2011 wb
20:206

21:0

20:306

9,64 +0,2°
0,29 +0,0°
0,14 0,0
0,09 +0,0°
0,0 £0,0°
0,84 +0,0°
0,57 £0,0°
0,42 +0,0°
0,09 +0,0°
0,00 +0,0°
0,97 £0,0°
1,37 £0,0°
0,00 0,0°
2,03 £0,0°
5,31 £0,0°
3,21 £0,0°
0,54 +0,0°
0,0 £ 0,00
0,57 £0,0°
0,00 +0,0
0,38 +£0,0°
0,06 +0,0°
0,32 +£0,0°
1,57 £0,0°
0,35 +0,0°
0,00 +0,0°
0,11 £0,0°
15,96 £ 0,1°
4,48 +0,0°
0,33 £0,0°
0,12 £0,0°
0,14 £0,0°
0,07 £0,0°
0,15 +£0,0°

9,63 +0,1°
0,29 +0,0°
0,14 +0,0°
0,09 +0,0°
0,0 £ 0,02
0,84 +0,0°
0,57 +0,0°
0,42 +0,0°
0,09 +0,0°
0,00 +0,0?
0,97 +0,0°
1,37 £0,0°
0,00 +0,0°
2,02 £0,0°
5,30 +0,0°
3,20 £ 0,02
0,54 +0,0°
0,00 +0,0°
0,56 +0,0°
0,00 £0,0
0,38 +0,0°
0,05 +0,0°
0,32 +0,0°
1,56 + 0,0°
0,35 +0,0°
0,00 +0,0?
0,12 +0,0°
15,94 £ 0,12
4,50 £ 0,62
0,33 +0,0°
0,12 +0,0°
0,14 +0,0°
0,07 +0,0°
0,15 +0,0°

9,71 £ 0,1?
0,29 +0,0°
0,14 +0,0°
0,09 +0,0°
0,00  0,0*
0,84 +0,0*
0,58 +0,0°
0,45 +0,0*
0,0 £0,0*
0,00 £0,0
0,97 +0,0*
1,36 £ 0,0°
0,0 £0,0°
2,02 £0,0*
5,31 +0,0*
3,22 £0,0°
0,54 £0,0
0,0 £0,0*
0,56 + 0,0
0,00 £0,0
0,39 +0,0°
0,00 + 0,0
0,31 +0,0°
1,57 £ 0,0°
0,0 £0,0*
0,00 0,0
0,11 +0,0°
15,85+ 0,0°
4,51 £0,12
0,33 +0,0°
0,12 +0,0°
0,14 +0,0°
0,07 +0,0°
0,14 +0,0°

135

9,95 +0,1*
0,30+0,0
0,14+0,0
0,09+0,0
0,04+0,0
0,87+0,3
0,59+0,2
0,42 +£0,0*
0,09+0,0
0,00+0,0
1,00 +0,0
1,37 0,0
0,00+00
2,04£0,0
5,34+0,0
3,23+£0,0
0,00 +0,0*
0,54+0,0
0,57+0,0
0,0+0,0
0,38+0,0
0,06 +0,0
0,32+0,0
1,58 £0,0
0,36 +0,0
0,06 +0,0
0,09 +0,0*
15,78 £ 0,0*
4,38 +0,0*
0,33+0,0
0,12+0,0
0,14+0,0
0,07+0,0
0,15+0,0
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20:303 0,00 +0,0° 0,00 +0,0° 0,00 +0,0 0,00+0,0
NI 9 0,07 +0,0° 0,07 +0,0° 0,07 +0,0 0,07+0,0
20:403 0,39 +0,0° 0,39 +0,0% 0,38 +0,0° 0,39+0,0
20:503 (EPA) 10,25+0,1* 10,21 £0,6* 10,19+0,0 10,16%0,0
22:0 0,00 +0,0° 0,00 +0,0° 0,00 +0,0 0,00+0,0
221 11 15,98 +0,3° 15,98+0,2% 15,87+0,2 1545+0,1*
22:1m9 1,13 +0,0% 1,13 £0,0° 1,12+0,0® 1,08+0,0*
221 w7 0,37 +0,0° 0,38 +0,0° 0,37 +0,0° 0,36 +0,0
22206 0,53 +0,0° 0,54 +0,0° 0,53 +0,0° 0,52+0,0
NI 10 0,00 +0,0 0,00 +0,0 0,00 +0,0 0,00+0,0
22:503 0,83 +0,0° 0,83+0,0% 0,83+0,0° 0,80 +0,0*
22:6w3 (DHA) 5,32+0,1° 5,31 +0,0° 5,27 +0,00 5,18 +0,0*
NI 11 0,27 +0,0° 0,27 +0,0° 0,26 +0,0° 0,26 +0,0*
24:109 0,51 +00° 0,51 +0,0° 0,50 +0,0* 0,47 £0,0*
Saponificaveis 100,00 +0,0 100,00 +0,0 100,0£0,0 100,0 +0,0
L SAT 16,30 £ 0,4* 16,49+0,3* 16,54 +£0,1* 16,98 0,1
L AGMI 61,88 +0,2° 60,98+0,2° 60,90+0,12° 60,86 +0,1
L~ AGPI 20,60 +0,2* 20,56 +0,1*° 20,46+0,1* 20,81 0,1
X w3 18,890 +0,2° 18,69+0,1* 18,62+0,6° 18,43 +0,1
L w6 1,77 £0,0% 1,78 £ 0,0° 1,76 £0,0*  2,29+0,0
P/S 1,26 +0,0% 1,25+ 0,2° 1,24 +0,0° 1,23+0,0
o-3/ 06 10,70 £0,2* 10,50+3,2* 10,58+0,0° 8,06 +0,0*

SAT écidos graxos saturados; AGMI

acidos graxos monoinsaturados; AGPI &cidos graxos

poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaendico ; DHA &cidos docosahexaendico. Tratamento

de 3 a 5: Oleo de visceras com antioxidante produzido no outono; éleo 6: Oleo de visceras com

antioxidante produzido na primavera. Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam

diferenca estatistica a p<0,05; * Indica diferenca estatistica entre os 6leos purificados a 210°C

em diferentes velocidade de rotag@o; n= numero de réplicas.
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Tabela A7. Perfil de acidos graxos nos 6leos da polaca do Alasca produzido pelo navio

American Trimph apés o processo de destilagdo molecular em diferentes temperaturas

(190, 200 e 210°C) e rotagao (450 e 500rpm), expresso em mg/g de 6leo

Parametros Tratamentos (n=3)

3 4 5 6
Temperatura (°C) 190 200 210 210
Velocidade (rpm) 500 500 500 450
Acidos graxos
14:0 39,99 +2,3° 39,61+1,1°  4352+03* 452118
14107 0,84 +0,0® 0,83 £0,0° 0,90 + 0,0* 0,95 +0,0
14105 0,90 + 0,12 0,90 0,12 0,95 + 0,0 0,99 0,0
Iso or Anteiso 15:0 0,82 +0,0° 0,81 £0,0° 0,89 + 0,0 0,92 + 0,0
15:0 1,50 £0,1° 1,49 £0,1° 1,60 + 0,0* 1,65 +0,1
Iso or Anteiso 16:0 1,55 +0,1° 1,11 £0,8° 1,61 £ 0,0 1,67 £ 0,1
16:0 7096 +3,5°  6997+12°  7656+0,1®*  7827+25
NI 1 0,57 +0,0° 0,57 +0,0° 0,59 +0,0° 0,00 £ 0,0*
16:1011 1,57 £0,1° 1,54 +0,0° 1,68 + 0,0% 1,74 £ 0,1
16:109 0,62 +0,0° 0,62 +0,0° 0,68 +0,0** 0,71 £0,0
NI 2 0,00 £0,0 0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0
16:107 82,53 +4,0° 81,26 £+1,4°  88,83+0,0* 91,58 £ 3,3
16:1005 2,49 +0,1° 2,46 +0,0° 2,69 +0,0* 2,77 £0,1
16:104 1,18 £0,1° 1,16 £ 0,0° 1,26 + 0,0% 1,30 £0,0
16:204 0,75 +0,0° 0,74 £0,0° 0,81 £0,0° 0,83 £ 0,0
Iso 17:0 0,10 £0,2° 0,10 £0,0° 0,32 £0,0° 0,33+0,0
Ante iso 17:0 7,20 £0,4° 7,06 £0,16° 7,78 £0,0* 8,02 +0,3
17:0 4,92 £ 0,26% 4,83 £0,1° 5,25 + 0,0 5,41+0,2
NI 3 3,57 +0,1° 3,52+ 0,0° 3,97 £0,0° 0,00 +0,0*
171011 0,75 +0,1° 0,76 £0,1° 0,93 +0,0* 3,91 £0,1
17109 0,00 + 0,0° 0,00 + 0,0° 0,00 + 0,0 0,11 0,1
17107 8,29 +0,4° 8,14 £0,2° 8,94 +0,0* 9,24 £0,3
18:0 11,76 £05®  1155+02°  1252+0,0™ 12,57+£0,4
NI 4 0,00 +0,0° 0,00 + 0,0° 0,00 +0,0° 0,00 0,0
18:1w9trans 17,34 £0,8 17,06 £0,1° 18,47 +0,0™ 18,81+ 0,6



18:1w9cis
18:1w7

NI 5
18:206 frans
18:2w6 cis
NI 6
18:3m6

NI 7
18:3w3
18:403

NI 8

Iso or anteiso20:0

20:0
2011 11
20119
2011 w7
2011 wb
20:206
21:0
20:306
20:303
NI9
20403

20:5a3 (EPA)

22:0
221wl
22:1m9
22:1w7
22: 206
NI 10
22:503

22:603 (DHA)

NI 11

4545+ 2,0°
27,45 +0,10°
4,58 +0,16°
0,00 + 0,0°
484 +0,2°
0,00 +0,0°
3,25 +0,2°
0,47 £0,0°
2,75 +0,2%®
13,41 £ 0,6%
3,0+02°
0,45 +0,0°
0,96 +0,15°
136,51 +4,2°
38,32+ 1,4°
2,79 +£0,1°
1,03 £0,0°
1,23+0,1°
0,60 +0,1°
1,28 £0,1°
0,61+0,0®
0,00 + 0,0°
3,35+0,10°
87,66 + 3,0°
0,00 + 0,0°
136,67 £3,2°
9,65 +0,3°
3,20 £0,1°
451 +0,2°
0,00 + 0,0°
7,10+0,2°
45,50 + 1,30°
2,32+0,1%

44,73 £0,3°
27,02 +0,2°
4,53 +0,0°
0,00 + 0,0°
4,75 £0,1°
0,00 +0,0°
3,23+0,0°
0,45+0,17°
2,69+0,1°
13,18 +0,2°
2,98 £0,1°
0,46 + 0,0°
0,98 +0,1°
134,47 £ 0,4°
37,97 +0,4°
2,77 £0,0°
1,00 +£0,0°
1,21 +£0,1°
0,60 +0,1°
1,26 £0,1°
0,59 +0,0°
0,00 + 0,0°
3,27 £0,0°
86,19 +0,2°
0,00 + 0,0°
134,81 +0,8°
9,54 +£0,0°
3,18 £ 0,0°
4,56 +0,0°
0,00 + 0,0°
7,00 £0,0°
44,77 +0,1°
2,27 +£0,0°

48,37 £ 0,1
29,27 + 0,13
4,94 +0,0°
0,00 + 0,0
5,16 + 0,0**
0,42 +0,0°
3,41 £0,0*
0,50 +0,0°
2,87 £0,0*
14,24 +0,0*
3,19 £0,0**
0,47 +0,0*
0,95 +0,0°

144,92 + 0,0*

40,35 +0,0%
2,98 +0,0°
1,11 £0,0%
1,27 £ 0,0%
0,60 +0,0**
1,32 £ 0,0*
0,65 +0,0°
0,0 £ 0,0*
3,57 £0,0°
92,62 £ 0,2%*
0,00 +0,0°
144,59 + 2,52
10,20 + 0,2°
3,41 +0,1°
4,84+ 0,17
0,63 +0,0°
7,49 +0,1°
47,88 + 0,6*
2,46 £0,1°
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49,16+ 1,5
29,70+0,9
0,00 +£0,0*
4,98 £0,14
5,26 +0,2
0,30 £0,3*
3,46 £ 0,1
0,51 +0,0
2,91 £0,1
14,59+ 04
3,33 £ 0,1
0,52 +0,0
0,87 £0,0*
145,26 + 3,8
40,33 + 1,1
0,00 +£0,0*
1,07 0,0
1,27 0,0
0,62 +0,0
1,35+0,0
0,00 +£0,0*
0,63 + 0,04
3,65 +0,1*
93,55+24
0,00 +0,0
142,23 + 2,8*
9,983 +£0,2*
3,31 £0,1*
0,00 +£0,0*
0,00 +£0,0*
4,75 +0,1*
47,70+ 1,0
2,40 £0,0*



139

24:109 4,33+0,1° 4,28 +0,1° 4,56 +0,1° 4,34 +0,1*
Saponificaveis 855,56 + 31,0° 843,68+4,1° 913,56 +4,6 920,63 +24,3
L SAT 139,49+7,9° 139,17+3,4° 152,35+0,15® 156,33+5,4
¥ AGMI 529,34 +17,7° 514,51 +1,7° 555,01 £3,5* 560,31 + 15,1
¥ AGPI 176,25+6,1° 173,44+0,4° 186,13%1,1* 191,59 +4,7
X w3 161,66 +5,4* 157,69+0,32° 169,32+ 1,0 169,7 £ 4,1
L w6 15,12+ 0,8 15,01 £0,25° 15,99 £ 0,1 21,06 + 0,60
P/S 1,26 + 0,0° 1,25+0,1° 1,22 +0,0% 1,23+0,6
o-3 /0-6 10,7 £ 0,22 10,50 £ 1,3% 10,59 + 0,0° 8,06 +0,0*

SAT é&cidos graxos saturados; AGMI

acidos graxos monoinsaturados; AGPI &cidos graxos

poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaendico ; DHA &cidos docosahexaendico. Tratamento

de 3 a 5: Oleo de visceras com antioxidante produzido no outono; éleo 6: Oleo de visceras com

antioxidante produzido na primavera. Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam

diferenga estatistica a p<0,05; * Indica diferenca estatistica entre os 6leos purificados a 210°C

em diferentes velocidade de rotag@o; n= numero de réplicas.

Tabela A8. Perfil dos acidos graxos dos éleos de figado e visceras produzidos no

navio American Trimph antes e apds o processo de destilacdo molecular a 210°C a

450 rpm, expressos em % (peso/peso)

Acidos graxos

Amostras (n=3)

A bruto A purificado B bruto B purificado C bruto C purificado
14:0 4,97 +0,1° 491+0,0°0 540+0,00 533+0,7 4,45+0,0, 4,28%0,5
14107 0,10 £ 0,0° 0,10 £ 0,0° 0,10£0,0 0,09 £0,0 0,0+ 0,0, 0,12+ 0,0,
14105 0,11+ 0,1* 0,11 £0,0° 0,14£0,0 0,13£0,0 0,12+0,0, 0,11 0,0,
Iso or Anteiso 15:0 0,10+ 0,0° 0,10 £0,0° 0,09 £0,0 0,00+£0,0 0,14+0,0, 0,13x0,0,
15:0 0,19 +0,0% 0,18 +0,0% 0,19%0,0 0,19+£0,0 0,24+0,0, 0,23%0,0,
Iso or Anteiso 16:0 0,19 £ 0,0° 0,18 £ 0,0° 0,19%0,0 0,19+£0,0 0,19+0,00 0,21 0,0,
16:0 8,54 +0,1° 8,50 £0,0° 9,93+0,1* 9,86+0,0 10,6 +0,1, 10,39 £0,0,
16:1011 0,07 £0,0° 0,19 £ 0,0° 0,14£0,0 0,14+0,0 0,15+0,0, 0,15%+0,0,
16:1@9 0,19 £ 0,0° 0,08 £ 0,0° 0,07 £0,0 0,05+0,0 0,0+0,0° 0,13+0,0,
NI 1 0,00 £ 0,0° 0,0 £0,0° 0,00 £0,0 0,00+0,0 0,00+0,06 0,00+0,0,
16:1w7 9,95+0,1? 9,95+0,1* 11,83+0,1* 11,70+0,0 9,05+0,0, 8,79%0,0,
16:1w5 0,30 £ 0,0° 0,30 £ 0,0° 0,29+ 0,0 0,29+0,0 031+0,0, 0,30%0,0
16:104 0,14 £ 0,0° 0,14 £0,0° 0,0+0,0 0,0+0,0 0,11 £0,0, 0,0 £ 0,0,



16:204

Iso 17:0
Anteiso 17:0
17:0

NI 2
171011
17109
17107
18:0

NI 3
18:1w9trans
18:1w9cis
18:1w7

NI 4
C18:2m6 trans
18:2w6 cis
NI 5

18:3mw6

NI 6

18:3w3
18:403

NI 7

Iso or anteis020:0

20:0
20:1 w11
20:1m9
20:1w7
20:1w5
20:206
21:0
20:306
NI 8
20:403
20:503 (EPA)

0,09 £ 0,0°
0,0+00°
0,86 + 0,0°
0,59 +0,1°
0,41 +0,0°
0,09 £ 0,0°
0,00 + 0,0°
0,99 £ 0,0°
1,31 +0,1°
0,11 +0,0°
2,05 £0,02
5,36 +0,0°
3,23+ 0012
0,54 +£0,0°
0,0 £ 0,0a
0,57 £0,0
0,0 £0,0°
0,40 +0,0°
0,0 £0,0°
0,32 +0,0°
1,58 + 0,0°
0,35 + 0,0°
0,0 £0,0°
0,12 +0,0°
15,72 +0,0°
4,46 +0,0°
0,32 +0,0°
0,12 +0,0°
0,14 +0,0°
0,07 +0,0°
0,15 +0,0°
0,07 +0,0°
0,38 + 0,0°
10,12 + 0,12

0,09 +0,0°
0,04 +0,0°
0,87 +0,3°
0,59 +0,2°
0,42 +0,0°
0,09 +0,0?
0,00 + 0,0?
1,00 £ 0,0°
1,37 £0,0°
0,0 +£0,0°
2,04 £0,02
5,34 +0,0°
3,23 £ 0,02
0,00 +0,0°
0,54 +£0,0°
0,57 £0,0°
0,0 £ 0,02
0,38 +0,0°
0,06 + 0,0°
0,32 +0,0°
1,58 + 0,0°
0,36 +0,0°
0,06 +0,0°
0,09 +0,0°
15,78 £ 0,0°
4,38 £ 0,02
0,33 £0,0°
0,12 +0,0°
0,14 +0,0°
0,07 +0,0°
0,15 +0,0°
0,07 +0,0°
0,39 +0,0°
10,16 £ 0,02

0,12+0,0
0,08 +0,0
0,94 +0,0
0,63 +0,0
0,73+0,0
0,10+ 0,0
0,00 +0,0
1,02+0,0
1,60 +0,0
0,0%£0,0
2,00£0,0
7,43 +0,0
4,42 +0,0
0,00 +0,0
0,47 +0,0
0,51 +0,0
0,0%£0,0
0,38 +0,0
0,0%£0,0
0,25 +0,0
1,25+0,0
0,0%£0,0
0,32 +0,0
0,0%£0,0
13,99+ 0,0
3,87+£0,0
0,32 +0,0
0,10+ 0,0
0,13+0,0
0,0%£0,0
0,14 +0,0
0,0%£0,0
0,30 + 0,0
10,64 £ 0,0

0,11+ 0,0
0,08 +0,0
0,93+0,0
0,62 +0,0
0,71 +0,0
0,10+0,0
0,00 +0,0
1,01 £0,0
1,56 = 0,1
0,0+0,0
1,99 +£0,0
7,411 0,0
4,41 +0,0
0,00 +0,0
0,47 +0,0
0,50 +0,0
0,000
0,38 +0,0
0,0+0,0
0,24 +0,0
1,24 £0,0
0,0+0,0
0,31 +0,0
0,0 +0,0°

14,14 £ 0,0*

3,90£0,0
0,32+0,0
0,10+ 0,0
0,13+0,0
0,0+0,0

0,15+0,0
0,0+0,0

0,30 + 0,0
10,63+ 0,0

0,89 +0,0,
0,11 +£0,0,
0,89 +0,0,
0,45+ 0,0,
1,01 £0,1
0,15+0,0,
0,00 + 0,0,
0,65 + 0,0,
1,43 £ 0,0,
0,0 £0,04
1,983 £ 0,0,
11,50 £ 0,0,
4,65 £ 0,04
0,00 + 0,0,
0,32+0,0
0,65 + 0,0,
0,0 £0,0,
0,28 + 0,0,
0,0 £0,0a
0,44 + 0,0,
1,52 £ 0,0,
0,0 £0,0,
0,0 £0,0p
0,0 £0,0,
10,63 £ 0,0p
5,36 + 0,0,
0,25 +0,0,
0,10 £ 0,0,
0,16 £ 0,0,
0,0 £0,0,
0,18 £ 0,0,
0,0 £0,0,
0,48 + 0,0,
10,0 £ 0,0,
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0,0 £0,0y
0,11 +£0,0,
0,87 £ 0,0,
0,44 £ 0,0,
0,99 £ 0,0°
0,14 £ 0,0,
0,00 £ 0,0,
0,62 + 0,0,
1,52 £ 0,0,
0,0 £0,04
1,94 £ 0,0,
11,42 £0,0p
4,63 + 0,04
0,00 £ 0,0,
0,32+0,0°
0,64 £ 0,0,
0,0 £0,0,
0,29 £ 0,0,
0,0 £0,0,
0,43 £ 0,0,
1,51 £0,0,
0,0 £0,0,
0,24 £ 0,0,
0,0 £0,0,
10,72 £ 0,0,
5,40 £ 0,0,
0,29 £ 0,0,
0,09 £ 0,0,
0,17 £ 0,0,
0,0 £0,0,
0,19 £ 0,0,
0,0 £0,0,
0,47 + 0,0,
10,04 £ 0,0,
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22:0 0,27 +0,5° 0,00 +0,0° 0,00 +0,0 0,00+0,0 0,00+0,0, 0,00*0,0,
22:1w11 1552+0,2° 1545+0,1° 12,20+0,0 12,47+0,0* 122+0,1, 1250+0,0,
22:109 1,10+ 0,0° 1,08 + 0,07 0,91 +0,0 092+0,0 1,40+0,01, 1,42%0,0,
221 w7 0,36 +0,0° 0,36 +0,0° 0,29 +0,0 029+00 02400, 0,27 £0,0,
22:206 0,54 +0,0° 0,52 +0,0° 0,53 +0,0 0,53+0,0 051x0,0. 0,52+0,0,
22:5m3 0,81 +£0,0° 0,80 = 0,0° 0,70+ 0,0 0,70+0,0 093%0,0, 0,93%0,0,
22:603 (DHA) 5,16 £ 0,12 5,18 £ 0,0° 4,70+ 0,0 4,70£0,0 515+0,0, 521+0,0,
NI 9 0,26 +0,0° 0,26 +0,0° 0,21 +0,0 0,21+0,0 020%0,0, 0,22%0,0,
24:109 0,49 +0,0° 0,47 +0,0° 0,35+0,0 0,35+0,0 058+0,0, 0,61%0,0,
Saponificaveis 100,00 +0,0 100,00 +0,0° 100,00+0,0 100,0+0,0a 100,00 +0,0 100,00+0,0,
L SAT 16,98 +0,3* 16,98+0,1* 19,35+0,1* 19,16+0,1 17,16+0,1, 18,42+0,0,
X AGMI 60,68 +0,2° 60,86+0,1* 60,43+0,3 60,66+0,0° 57,92+0,2, 6053+0,0,
Z AGPI 20,26 +0,1° 20,81+0,1* 20,01+0,2 19,97+0,0 20,93+0,1, 20,82+0,0,
X w3 18,37 +0,1° 18,43+0,1° 17,84+02 17,80+00 17,29+0,0, 1859+0,0,
L w6 1,40 £ 0,02 2,29 +0,0° 1,64+0,0 2,17+05* 2,11+0,0, 2,13+0,0,
P/S 1,12+0,0° 1,23+0,0° 1,03%0,0 1,04 £0,5 1,22+0,5, 1,13+0,04

o3/ o6 11,93+0,36* 8,06+0,0° 10,88+0,0© 8,22+0,0 944+0,15, 8,72+0,0,

SAT écidos graxos saturados; AGMI

acidos graxos monoinsaturados; AGPI &cidos graxos

poliinsaturados; EPA acidos eicosapentaendico; DHA &cidos docosahexaendico. A: dleo de

visceras com antioxidante produzido no outono; B: 6leo de figado com antioxidante produzido

durante outono; C: 6leo de visceras com antioxidante produzido na primavera; * Indica

diferenca estatistica entre o 6leo B bruto e purificado. Diferentes letras inseridas dentro da

tabela indicam diferenga estatistica a p<0,05; n= nimero de réplicas.

Tabela A9. Perfil dos acidos graxos dos 6leos purificados produzidos pelo navio

American Triumph apés o processo de destilacdo molecular a 210°C a 450rpm,

expressos em mg/g de 6leo

Acidos graxos

Amostra (n=3)

A bruto A purificado B bruto B purificado C bruto C purificado
14:0 38,46 +1,5° 4521 +1,8% 40,15 10,2, 39,76 £ 0,5 46,71 £0,3 49,10 0,7*
141 w7 0,80 £0,2° 0,95 +0,0° 0,00 £ 0,0p 1,07 £ 0,0, 0,84+0,0 0,86+0,0
14105 0,88 +0,1° 0,99 +0,0° 1,06 £ 0,0, 1,06% 0,0, 1,18+0,0 1,24 +0,0*
Iso 15:0 0,77 £0,0° 0,92 +0,0° 1,24 £ 0,0, 1,25+ 0,0, 0,76 £0,0 0,80+0,0
15:0 1,44 £0,1° 1,65+0,1% 2,12+0,0, 2,13x0,0, 1,64+0,0 1,73+0,0*



Iso 16:0
16:0
16:1011
16:109

NI 1
16:1w7
16:105
16:104
16:204
Iso 17:0
Anteiso 17:0
17:0

NI 2
171011
17109
17107
18:0

NI 3
18:1w9frans
18:1w9cis
18:1w7

NI 4
18:206 frans
18:206 cis
NI 5
18:3m6

NI 6
18:3w3
18:403

NI 7

Iso 20:0
20:0

2011 11
20:1m9

1,45 £0,0°
66,12 +2,0°
0,56 +0,0°
1,46 £0,0°
0,56 + 0,0°
77,04 +2,4°
2,32+0,0°
1,05+0,1°
0,68 +0,0°
0,00 +0,0°
6,66 +0,2°
4,60 +0,2°
3,21 +0,1°
0,69 +0,1°
0,00 + 0,0°
7,68 £0,3°
10,16 £0,7°
5,93 + 8,8°
15,88 + 0,9
41,47 +0,3°
24,72 +0,5°
4,15 0,22
0,0£0,0°
4,3+0,1°
0,0 £0,0°
3,09 £0,1°
0,0 £0,0°
2,51+ 0,1°
122 +1,6°
2,74+0,3°
0,0 0,0
0,93 £0,2°
121,67 +2,4°
34,53 +0,4°

1,67 £0,1°
78,27 + 2 5°
1,74 +0,12
0,71 £0,0°
0,00 +0,0°
91,58 + 3,3
2,77 +0,1?
1,30 £0,0°
0,83 +£0,0°
0,33 £0,0°
8,02 0,3
5,41 +0,2°
0,00 £0,0°
3,91 £0,1°
0,0 £0,1°
9,24 0,3
12,57+ 0,4°
0,00 +0,0°
18,81 £ 0,6°
49,16 +1,5°
29,70 +0,92°
0,00 +0,0°
4,98 0,142
5,26 + 0,2
0,30 £0,3°
3,46 £0,1°
0,51 £0,0°
2,91 £0,1°
14,59 + 0,4°
3,33 £0,1°
0,52 +0,0°
0,87 £0,0°
145,26 + 3,8°
40,33 1,12

1,72+ 0,2
95,42 + 0,6,
1,32 +0,0,
0,00 +0,0p
0,00 + 0,0,
81,50 +0,2,
2,7510,0,
0,00 + 0,0,
0,00 + 0,0,
0,95+ 0,0,
8,03+0,1,
4,03 £0,0,
0,00 + 0,0,
9,11 +0,4,
1,33 £0,0,
5,80+ 0,04
12,85 £0,1,
0,00 + 0,0,
17,37 £0,0p

103,62 + 0,5,

41,88 £ 0,2,
0,00+ 0,0,
2,91 +£0,0,
5,86 + 0,0,
0,00 + 0,04
2,54 £ 0,0,
0,00 + 0,04
3,93 +0,0,
13,73 £0,04
0,00 + 0,0,
0,00+ 0,0,
0,00+ 0,0,
95,72 + 0,4,
48,30 £ 0,2,

1,95 0,0,
96,58 £ 1,1,
1,35+0,1,
1,19+0,1,
0,00 + 0,0,
81,69+1,1,
2,80 £ 0,0,
0,00 + 0,0,
0,00 + 0,0,
1,06 £0,1,
8,07+ 0,1,
4,06 £0,1,
0,00 + 0,0,
9,17 +0,1,
1,34 £ 0,0,
5,76 +0,1,
14,10 £ 0,1,
0,00 + 0,0,
18,07 £ 0,2,
106,10 + 1,2,
42,98 + 0,5,
0,00 + 0,0,
3,00 £ 0,6,
597 +0,1,
0,00 + 0,04
2,65 £0,0,
0,00 + 0,04
3,98 £ 0,0y
14,05+ 0,2,
2,27 £0,0,
0,00 + 0,0,
0,00 + 0,0,
99,61 1,0,
50,15+ 0,5,

1,62 0,1
85,9104
1,18 0,0
0,63 +£0,0*
0,00 +0,0
102,34 + 0,6
2,55+£0,0
1,00 £ 0,0
0,00 +0,0
0,68 +0,0
8,10+ 0,0
5,46 + 0,0
0,00 +0,0
6,30 + 0,1
0,84 +0,0
8,87 + 0,1
13,84 £ 0,1
0,00 +0,0
17,31 £ 0,1
64,31 £0,3
38,28 +0,2
0,00 +0,0
4,11 £0,0
4,38 £0,0
0,00 +0,0
3,33+£0,0
0,00 +0,0
2,12+£0,0
10,78 £ 0,1
2,74+£0,0
0,00 +0,0
0,00 +0,0

121,09 +1,6

33,50+0,2
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1,77 +0,0*
90,92 +1,7*
1,29 +0,1*
0,47 +0,4
0,00 +0,0
107,90 + 2,0*
2,69 +0,1*
1,04 0,1
0,00 +0,0
0,71 £ 0,1
8,56 + 02*
5,76 £0,1*
0,00 +0,0
6,57 £0,1*
0,88 +£0,0*
9,36 £ 0,2*
14,36 +1,0*
0,00 +0,0
18,31 £0,5*
68,34 + 1,4*
40,66 + 0,8
0,00 +0,0
437 +0,1*
4,64 +0,1*
0,00 +0,0
3,63+0,1*
0,00 +0,0
2,25 +0,0"
11,45+0,2*
2,90 +0,1*
0,00 +0,0°
0,00 + 0,0°
130,40 + 2,7*
35,97 £0,7*
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201 w7 2,46 +0,0° 0,00 +0,0° 2,28+ 0,0, 2,73 £0,0, 2,79+0,0 2,98+0,1*
20:1wb 0,90 +0,0° 1,07 £0,0% 0,90 + 0,0, 0,88 + 0,0, 0,89+0,0 0,94+0,0
20:2006 1,11 £0,1° 1,27 £0,0% 1,49 £ 0,0, 1,59 £ 0,0, 1,12+0,0 1,22+0,0*
21:0 0,54 +0,1° 0,62 +0,0° 0,00 +0,0 0,00 + 0,04 0,00+0,0 0,00%0,0
20:3m6 1,15+0,1° 1,35 +0,0° 1,65 % 0,00 1,73 £ 0,0, 1,256+0,0 1,34+0,0*
NI 8 0,52 +0,0° 0,63 +0,0* 0,00 +0,0a 0,00 + 0,04 0,00+0,0 0,00%0,0
20:403 2,95+0,1° 3,55 +0,1? 4,31 £0,0, 4,35 10,1, 261+00 2,74+0,0
20:503 (EPA)  7830%1,2° 93,55 +2,4% 90,37 £ 0,3, 93,29 + 01,0 92,08+0,6 97,96 +2,3"
22:0 0,27 +0,5° 0,00 +0,0° 0,00 + 0,0, 0,00 + 0,0, 0,00+0,0 0,00%0,0
221 w11 120,05+ 1,2° 142,23 +2,8° 110,04 +0,7, 116,12+01,0, 105,61+2,8 115,0+24"
22:1m9 8,55 +0,17° 9,93 +0,2% 12,56 £0,1p 13,20 £ 0,1, 790+0,0 8,48=*0,2"
221 w7 2,82 £0,0° 3,31 £0,1° 2,16 £ 0,0, 2,55 10,0, 251+0,0 2,66+0,0
22:206 4,21 £0,2% 0,00 +0,0° 0,00 + 0,04 0,00 + 0,04 0,00+0,0 0,00%0,0
22:5m3 6,27 +0,1° 4,75 +0,1° 4,60 £ 0,0, 4,86 £ 0,0, 456 +0,0 4,87+0,1*
22:6w3 (DHA) 39,96 +0,4° 47,70 +1,0° 46,41 £0,1p 48,46 + 0,5, 40,68+0,3 4329+1,0*
NI 9 1,99 +0,1° 2,40 £0,0° 1,77 +0,1b 2,07 £0,0, 1,86 +0,0 1,98+0,1*
241 a9 3,77 £0,1° 4,34 0,17 5,18 +0,0p 5,65+ 0,04 3,00+0,0 3,23+0,1*
Saponificaveis 864,98 +6,8° 920,44 +256% 902,0+51, 929,35+10,0, 850,26+2,6 922,01 +19,7*
L SAT 131,51+ 5,1° 156,33 +5,4° 154,57 +1,0, 171,22+2,0, 167,46+0,7 176,62 +3,8*
L AGMI 465,58 +8,8° 560,31+15,1° 522,76 +2,4, 562,58 +5,9, 522,90+4,3 559,28 +1,7*
L~ AGPI 157,75+2,7° 191,59 +4,7° 187,01 £0,7, 193,48 +2,0, 173,12+1,0 184,13 +4.2*
X w3 142,24 +2,1° 169,7 +4,1° 155,72+0,6p, 172,79+1,8, 15437+1,0 164,16 +3,8*
L w6 11,92+0,4° 21,06 +0,60° 16,50 £0,1p 19,81 £ 0,2, 1419+0,0 199705
P/S 1,12+ 0,0° 1,23 +0,6° 1,22+0,7, 1,13 £ 0,0 1,08+£0,0 1,04+0,0
o3/ o6 11,93 +0,4° 8,06 +0,0° 9,44 + 0,2, 8,72 +0,0p 10,88 £0,0* 8,22+0,0

SAT é&cidos graxos saturados; AGMI acidos graxos monoinsaturados; AGPI acidos graxos

poliinsaturados; EPA &cidos eicosapentaendico; DHA acidos docosahexaendico. A: 6leo de

visceras com antioxidante produzido no outono; B: 6leo de figado com antioxidante produzido

durante outono; C: 6leo de visceras com antioxidante produzido na primavera; * Indica

diferenca estatistica entre o 6leo B bruto e purificado. Diferentes letras inseridas dentro da

tabela indicam diferenga estatistica a p<0,05; n= nimero de réplicas.
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Tabela A10. Perfil de acidos graxos dos 6leos de figado produzidos em laboratério
antes e apos o0 processo de destilacdo molecular a 210°C a 450rpm, expresso %
(peso/peso).

Acidos graxos Amostras (n=3)

D bruto D purificado E bruto E purificado
14:0 4.40+24°  528+0.0° 4.05+0.16, 4.75+0.0,
14:1 @7 0.04 £0.1°  0.09 +0.0° 0.08 +0.0° 0.09 0.0
14:1 05 0.10£0.0°  0.13£0.0° 0.11 £0.0, 0.12 0.0,
Iso or anteiso 15:0 0.06 +0.0° 0.07 £0.0° 0.13 +0.0p 0.15 0.0,
15:0 0.13£0.0°  0.16 +0.0° 0.24 +0.0, 0.25 0.0,
Iso or ante iso 16:0 0.85 +0.0° 0.73 +0.0° 0.20 +0.0p 0.24 +0.1,
16:0 7.05+3.9°  9.06+0.4° 8.8 +0.0p 12.98 0.0,
16:1 011 0.0 20.0° 0.13 £0.0° 0.15 £0.0, 0.17 0.0,
16:1 @9 0.25+0.0°  0.07 +0.0° 0.15 £0.0, 0.16 0.0,
16:1 w7 8.56 +0.63°  10.62 +0.3° 8.54 +0.2° 8.66 +0.0,
16:1 w5 0.41 £0.3%°  0.42 +0.0° 0.27 #0.0° 0.28 0.0,
16:104 0.00 +0.0°  0.11%0.0° 0.00 +0.00°  0.11 £0.0,
16:2 w4 0.00 £0.00°  0.07£0.0*  0.00 +0.00*  0.00 +0.00,
Iso 17:0 0.2 20.0° 0.00£0.0°  0.00 £0.00°  0.00 +0.00,
Iso or ante iso 17:0 0.68 +0.0° 0.75 +0.0% 0.40 +£0.00 0.65 +0.0,
17:0 0.52 +0.3°  0.62+0.0° 0.36 +0.0° 0.38 +0.0,
17:1 ol 0.00 +0.0°  0.56 +0.0° 0.00 +0.00°  1.31 +0.12
17:1 @9 0.00 £0.00°  0.08 £0.0°  0.09+0.00,  0.14 0.0,
Iso or ante iso 18:0 1.18 0.0 1.06 0.0 0.44+0.0p 0.47 +£0.0,
18:0 1.46 £0.42°  1.55+0.0° 1.30 +0.0p 2.04 0.0,
18:1 @i1 0.00 £0.00°  0.13 0.0° 0.0 +0.0 0.00 £0.00
18:1 wdtrans 2.58+0.9°  2.64 £0.0° 1.44 0.1, 1.46 +0.0,
18:1 w9cis 513+£2.6°  6.83+0.5° 9.8 +0.1, 15.95 0.0,
18:1 w7 3.09£0.48°  3.98+0.2° 5.90 +0.3, 6.28 0.0,
18:1 w6 trans 0.4240.2°  0.51+0.0° 0.27 £0.0, 0.30 0.0,
18:2 w6 cis 0.4140.0°  0.44 +0.0° 0.64 +0.0, 0.66 0.0,
18:3 w6 0.29 £+0.0°  0.35 0.0° 0.26 +0.0, 0.28 0.0,
18:3 03 0.26 £0.0°  0.28 +0.0° 0.34 +0.0, 0.42 £0.0,
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18:3 4 1.44 +0.3° 1.89 +£0.0° 1.45 +0.0, 1.46 0.0,
18:4 3 0.25 +0.1 0.29 £0.0 0.2 0.0, 0.00 £0.0p
Iso or anteiso 20:0 0.0 £0.0 0.00 +0.00 0.0 £0.0, 0.16 £0.0,
20:0 0.0 £0.0 0.04 £0.0 0.0 £0.0, 0.00 £0.00,
20:1 11 14.83+0.8° 16.69 +0.7° 4.51 +0.6p 7.34 £0.0,
20:1 9 3.57 +1.8° 4.23 +0.1? 4.49 +0.3, 4.62 £0.0,
20:1 w7 0.23 +0.1° 0.30 £0.0? 0.24 0.0, 0.28 £0.0,
20:1 @5 0.00 +0.0° 0.11 +0.0* 0.05 0.0, 0.00 +0.00,
20:2 w6 0.00 +0.0° 0.12+0.0* 0.17 0.0, 0.19 £0.0,
20:3 w6 0.04 +0.0* 0.00 +0.0° 0.19 £0.0, 0.23 £0.0,
20:4 o3 0.27 +0.0 0.27 £0.0 0.34 0.0, 0.45 0.0,
20:5 w3 (EPA) 9.68 +0.1° 9.74 +0.3% 8.38 £0.4, 11.63 0.1,
22:1 @11 14.4940.5° 14.55+0.5° 6.30 £0.9, 8.22 +0.0,
22:1 @9 0.94 +0.0° 0.96 +0.0* 1.27 0.1, 1.88 0.0,
22:1 w7 0.29 £0.0 0.29 £0.0 0.22 0.0, 0.24 £0.0,
22:2 @6 0.51 £0.0 0.53 £0.0 0.58 £0.0, 0.60 0.0,
22:5 @3 0.73 £0.0 0.74 £0.0 0.61 0.0, 0.81 £0.0,
22:6 @3 (DHA) 4.87 0.1 4.74 +0.1 3.15 £0.17 4.23 £0.1,
NI 0.0 +0.0° 0.24 +0.0* 0.09 £0.0, 0.06 £0.1,
24:1 09 0.35 £0.0 0.33 £0.0 0.51£0.0 0.55 0.0,
Saponificaveis 100.0£0.0  100.0 0.0 100.0 £0.0 100.0 £0.0
Y SAT 19.33 +2.8° 20.7 +0.12 21.04 £0.52, 20.54 0.1,
¥ AGMI 61.48+0.6° 62.93 +0.5° 54.95+0.8, 56.87 0.1,
YAGPI 19.30 £0.2° 19.85+0.4* 22.017+0.4, 22.08 +0.2,
Y o3 16.69 £1.8°  16.94 +0.4° 18.49 0.3, 19.94 0.2,
Y w6 1.36 +0.1° 2.05 +0.0° 2.12 0.0, 2.15+0.0,
P/S 1.1 £0.02% 1.1 £0.0° 0.98 0.1, 1.08 +0.0,
-3/ o6 12.3% 8.17 £0.2° 8.72 £0.1, 9.29 +0.1,

SAT acidos graxos saturados; AGMI acidos graxos monoinsaturados; AGPI &cidos graxos
poliinsaturados; EPA é&cidos eicosapentaendico; DHA é&cidos docosahexaendico; D: 6leo de
figado com antioxidante, produzido em laboratério durante outono; E: 6leo de figado com
antioxidante, produzido durante primavera. Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam
diferenca estatistica a p<0,05; n= nimero de réplicas
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Tabela A11. Perfil de acidos graxos dos 6leos de figados produzidos em laboratério

apds o processo de destilacdo molecular a 210°C a 450rpm, expressos em mg/g de

Oleo.

Acidos graxos

Amostra (n=3)

D bruto D purificado E bruto E purificado
14:0 45,45 +2 23° 48,37+0,9° 25,68 0,77, 30,88 £ 1,3,
14107 0,94 +0,01? 0,81%0,0° 0,54 £0,05; 0,66 +0,0,
14105 0,60+0,03? 1,20 +0,0° 0,67 0,02, 0,80 £0,0,
Iso or anteiso 15:0 0,00 £0,00% 0,63 +0,0° 0,83 +0,04, 0,99 +0,0,
15:0 1,35 +0,05% 1,49 £0,1° 1,49 +0,04, 1,87 0,1,
Iso or anteiso 16:0 1,69 0,04 1,22 +0,3° 1,26 +0,05, 1,42 £0,4 ,
16:0 73,11 £3,77° 83,09 +3,4% 80,34 +0,58, 107,04 +4,7,
16:1011 0,00 £0,00° 1,17 £0,0° 0,95 £0,03; 1,31 0,2,
16:1@9 1,29 +0,02° 0,66 +0,0° 0,95 £0,03; 1,16 0,0,
16:1w7 89,44 +0,94° 97,33 +4,3% 53,70 0,51, 67,74 £2,6,
16:1w5 2,47 +0,06° 2,63 £0,1? 1,71 0,06, 2,16 £0,1,
16:104 0,00 +0,00° 1,01 £0,0% 0,00 £0,00, 0,93 0,0,
16:2 4 0,00 +0,00° 0,62 +0,0° 0,00 £0,00, 0,00 +0,00,
Iso 17:0 3,75 £0,30° 0,00 +0,00° 0,00 10,00, 0,00 +0,00,
Iso or anteiso 17:0 7,32 £0,14° 7,80 £0,3% 4,99 +0,15, 6,19 £0,3,
17:0 5,42 +0,20° 5,73 0,12 2,29 0,13, 2,76 £0,1,
171011 0,00 £0,00° 5,16 0,22 0,00 £0,00, 10,81 +1,6,
17109 0,00 £0,00° 0,76 £0,0% 0,91 0,04, 1,14 £0,1,
Iso or anteiso 18:0 9,51 +0,43° 9,75 +0,2% 3,22 +0,23, 3,70 £0,1,
18:0 10,69 +0,30° 12,34 +0,5% 11,49 10,26, 16,82 £0,7,
18111 0,00 £0,00° 1,16 +0,0° 0,00 £0,00, 0,00 +0,00,
18:1w9trans 18,46 +0,43° 19,57 +0,4% 9,28 10,75 11,57 10,4,
18:1w9cis 53,57 +1,80° 62,67 £5,22 93,22 2,25, 128,23 5,0,
18:1w7 31,97 +0,88° 36,46 +2,4° 36,59 £0,51, 50,13 £2,0,
18:1w6 trans 4,36 +0,21° 4,66 0,12 1,72 £0,10, 2,22 +0,3,
18:2w6 cis 3,66 +0,03° 3,99 +0,2% 4,05 +0,09, 5,32 £0,2,
18:3w6 2,63 +0,08° 3,20 £0,1? 1,62 +0,05, 2,10 £0,2,
18:3w3 1,66 +0,04° 1,85 +0,1? 2,64 0,09, 3,42 £0,1,
18:3m4 9,20 +0,27° 9,95 +0,4% 9,26 0,37, 11,67 0,4,
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18:4w3 2,61 £0,13 2,64 10,1 1,30 £0,104 0,00 +0,00p
Iso or anteiso 20:0 0,00 +0,00* 0,00 +0,00* 0,00 +0,00p 1,36 0,0,
20:0 0,00 +0,00° 0,37 +0,1% 0,00 +0,00, 0,00 +0,00,
20:1w11 145,36 +5,40° 152,90 +4,4° 48,8 13,83, 60,50 2,4,
20:1m9 36,71 +1,34° 38,77 +0,1° 29,03 +2,63; 36,45 11,5,
201 w7 2,41%0,05° 2,79 0,17 1,52 +0,06, 2,27 +0,1,
201w 5 0,00 +0,00° 0,99 +0,0* 0,45 +0,25, 0,00 +0,00p
20:2m6 0,00 +0,00° 1,09 +0,12 1,08 +0,04, 1,48 £0,1,
20:3m6 0,42 +0,53% 0,00 +0,00° 1,21 £0,02, 1,60 0,1,
20:403 2,41 £0,05° 2,49 £0,1° 2,78 0,09, 3,68 +0,2,
20:503 (EPA) 81,07+0,56° 89,28 14,3% 71,15 £1,23; 95,85 +3,5,
221 ol1 121,50 +5,50° 128,23 +2,8% 61,05 £5,62, 76,06 +3,2,
22:1m9 7,91 +0,43° 8,32 +0,1% 8,31 +0,64s 10,59 10,4,
221 w7 2,42 +0,11° 2,67 0,12 1,40 £0,12, 1,99 £0,1,
22:2m6 4,27 +0,07° 4,68 +0,13% 3,65 £0,05; 4,96 +0,2,
22:503 6,13 £0,192 6,14 £0,2% 5,17 0,32, 6,64 +0,3,
22:6w3 (DHA) 40,84 +1,09 43,44 11,6 32,56 +1,37, 43,09 1,4,
NI 1 0,00 +0,00° 2,17 £0,0% 0,70 +0,50, 0,50 +0,9,
241 a9 2,90 +0,0° 3,05 +0,1? 3,36 £0,28, 4,41 0,2,
Saponificaveis 841,0 +17,01° 916,52 +20,7° 632,43 +14,53, 824,51 £34,5,
L SAT 136,03 +6,55° 162,20 +4,4% 130,76 +0,90, 169,33 7,7,
X AGMI 521,96 +17,20° 576,68 +10,1* 351,03 +11,41, 468,92 +19,6,
Z AGPI 154,87 +3,04° 172,83 +7,0% 138,15 2,10, 182,05 6,5,
X w3 134,70 +2,06° 153,42 +6,6° 115,57 +1,50, 164,36 +5,8,
X w6 10,97 +0,72° 18,78 £0,5° 13,32 £0,29, 17,69 10,7,
P/S 1,1 0,0, 1,1 20,0, 0,98 +0,10, 1,1 +£0,0,
o-3/ o6 12,3+0,1 8,17 0,1, 8,72 +0,1, 9,29 +0,1,

SAT acidos graxos saturados; AGMI acidos graxos monoinsaturados; AGPI &cidos graxos
poliinsaturados; EPA é&cidos eicosapentaendico; DHA &cidos docosahexaendico; D: 6leo de
figado com antioxidante, produzido em laboratério durante outono; E: 6leo de figado com
antioxidante, produzido durante primavera. Diferentes letras inseridas dentro da tabela indicam
diferenca estatistica a p<0,05; n= niUmero de réplicas.



