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RESUMO

O leite (e seus derivados) esta entre os alimentos mais consumidos, e € considerado
de alta importancia para o nosso organismo. Possui nutrientes que contribuem para
o desenvolvimento fisico. A composicdo do leite se da por proteinas, lipidios,
carboidratos, minerais e vitaminas. Os lipidios estdo presentes em uma grande
quantidade, sendo 3,7% no leite in natura, compostos por triacilglicerdis que sao
acidos graxos saturados. Alguns podem ser insaturados, e sao considerados fontes
de energia. O objetivo aqui é avaliar a extracédo de lipidios do leite UHT e do leite in
NATURA, utilizando técnicas quimiométricas, utilizando um delineamento
experimental, com o objetivo de verificar e avaliar, de forma coerente, os resultados
obtidos, comparando a quantidade de gorduras que foram extraidas das duas
amostras com a utilizacdo de dois solventes diferentes, podendo assim identificar
qual deles é mais eficaz para a extracdo. A extracdo de lipidios do leite in natura
com a utilizacdo do solvente hexano foi o mais eficiente, com uma extracdo de
12,27% em relacdo a sua massa inicial, e onde ouve a menor extracao foi a do leite
UHT com a utilizacdo do solvente éter de petréleo sendo 2,2%.

Palavras-chave: Leite, caracteristicas fisico-quimica, quimiometria e lipideos.



ABSTRACT

Milk (and its derivatives) is among the most consumed foods, and is considered to be
of great importance to our body. It has nutrients that contribute to physical
development. The composition of milk is given by proteins, lipids, carbohydrates,
minerals and vitamins. Lipids are present in a large amount, being 3.7% in the milk in
natura, composed by triacylglycerols that are saturated fatty acids. Some may be
unsaturated, and are considered sources of energy. The objective here is to evaluate
the lipid extraction of UHT milk and milk in NATURA, using chemometric techniques,
using an experimental design, with the objective of consistently verifying and
evaluating the obtained results, comparing the amount of fats that were Extracted
from the two samples with the use of two different solvents, thus being able to
identify which one is most effective for the extraction. The extraction of lipids from the
milk in natura with the use of the solvent hexane was the most efficient, with an
extraction of 12.27% in relation to its initial mass, and where he hears the lowest
extraction was of the UHT milk with the use of the solvent Petroleum ether being
2.2%.

Words-Keys: Milk, physicochemical characteristics, chemometric And lipids
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INTRODUCAO

O leite contribui com uma parcela significativa na economia do Brasil e no
mundo. E um produto que promove a aceleracdo da economia gerando emprego e
renda ao pais. O Brasil situa-se na quinta posi¢cao na producéo dessa matéria-prima,
produzindo 33,3 bilhdes de litros ao ano. As regifes sul e sudeste sdo as que se
destacam no cenario nacional. O estado de Rondbnia situa-se na 82 posicao na
producdao leiteira nacional (USDA, 2014).

O leite € considerado um alimento essencial para o ser humano. E
classificado como um alimento completo e esta inserido na dieta da populacdo em
geral. Possui micro e macromoléculas essenciais, como, por exemplo, proteinas de
alto valor, além de conter minerais e vitaminas (MUNIZ et al., 2013).

Para o monitoramento do leite sdo necesséarias andlises que determinam a
qualidade do produto. Devido a grande demanda no consumo de leite e derivados é
necessario manter um padréo de qualidade pelas industrias. O leite bovino contém
cerca de 87% de agua, 3,7% de gordura, 3,4% de proteinas, 4,6% de lactose e 0,9%
de minerais e vitaminas. Suas caracteristicas fisico-quimicas sao importantes para
determinar o valor nutricional e o valor industrial (HARDING,1995).

Quanto aos lipidios apresenta uma quantidade significativa, sendo 3,7% no
leite fresco e 27,5% no leite em p6. Um dos procedimentos mais comuns para se
determinar o teor de lipidios é através do método de Soxhlet (BOLZAN, 2013;
CECCHI, 2003).

Técnicas quimiométricas, através de planejamento experimental, foram
empregadas visando a exploracdo dos resultados obtidos que foram representados
estatisticamente. Os métodos quimiométricos sao ferramentas valiosas ndo sé para
determinar o numero de componentes independentes no sistema de reacdo, mas
também para extrair os perfis dos experimentos realizados (NEYMEYR, et al., 2015).

Dessa forma, o objetivo do presente trabalho € a realizacdo de um estudo
comparativo entre amostras de leite in natura e do leite industrializado UHT através

de ferramentas quimiométricas que irdo delinear o experimento.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.2 CARACTERISTICAS FiSICO-QUIMICA

Os cinco paises que apresentam grande producéo leiteira por ano estdo na
Unido Europeia. Em seguida vem a india, os Estados Unidos, a China e o Brasil,
este com uma produgdo mundial da ordem de 33,3 bilhGes de litros por ano. Os
maiores produtores também sdo 0s maiores consumidores do produto (USDA,
2013).

No Brasil a regido Sul e Sudeste apresentam indices de maior producao de
leite. Logo depois vem o Centro-Oeste, Nordeste e por ultimo a regido Norte. Os
estados com maior producdo no Brasil sdo: Minas Gerais, Rio Grande do Sul e
Parana. O estado de Rondbnia ocupa a 82 posicdo na producdo nacional (USDA,
2013).

O leite é considerado um dos alimentos que possui 0 maior teor de nutrientes,
sendo rico em proteinas de qualidade, fornecendo todos os 10 aminoacidos
essenciais para o nosso organismo (ROCHA, 2004).

Os nutrientes que compdem o leite de vaca sdo formados nas glandulas
mamarias. A formacéo se d& a partir da alimentacdo e do seu metabolismo. O leite é
formado por componentes como a agua, gorduras, proteinas, vitaminas, sais
minerais e glicideos (GONZALES, 2001).

A caracteristica do leite pode ser notada através dos sentidos, como, olfato,
visdo e paladar, que permitem perceber aspectos fisicos do leite como cor, aroma e
sabor (SARCINELLI; VENTURINI, 2007).

O leite apresenta caracteristica liquida e homogénea, e quando deixado em
repouso deve apresentar uma camada de gordura na superficie, ndo podendo conter
substancias diferentes e devendo estar sempre puro e limpo (SARCINELLI;
VENTURINI, 2007).

O odor do leite esta relacionado com a forma de alimentacdo das vacas, 0
qual o leite recém-ordenhado é suave e levemente acido e tem odor caracteristico
do lugar da ordenha, podendo vir a apresentar odores desagradaveis causados por

contatos com utensilios infectados e microrganismo, esses odores serdo eliminados
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quando o leite for submetidos ao processo de pasteurizacdo (SARCINELLI,
VENTURINI, 2007).

O leite possui um gosto relativamente doce devido a alta quantidade de
lactose presente. Os outros elementos que faz parte da constituicdo do leite também
exercem papeis importantes em seu sabor. Quanto maior o teor de gordura mais
saboroso sera o leite (SARCINELLI; VENTURINI, 2007).

A conservacao do leite ordenhado deve ser mantida a uma temperatura de
7°C, para, posteriormente ser enviada aos laboratorios para analise (TEOFILO;
FERREIRA, 2006). O leite deve ser refrigerado em tanques de refrigeracéo. Deve
ser levado por caminhdes refrigerados onde serd conservada a temperatura até o
local do processamento industrial. O leite deve ser submetido a refrigeracdo em até
no maximo duas horas apés a ordenha, para que ndo haja deterioracdo (DURR,
2012).

2.3 LIPIDIOS

Lipidios sdo definidos como componentes sollveis em solventes organicos,
como hexano, acetona, benzeno, éter de petréleo, sendo insollveis em agua. Os
lipidios possuem diversas funcbes para 0 nosso organismo, alguns sdo importante
na formacdo de horménios e fazem parte na formagédo de membrana celular, que
atuam na transmissao de impulsos nervosos atuam também de maneira importante
como isolante térmico do corpo e protegem os 6rgaos internos (FERREIRA, 2009).

Os lipidios estdo presentes em grande quantidade no leite, 3,7% no leite
fresco e 27,5% no leite em p6 (BOLZAN, 2013; CECCHI, 2003). Os lipidios s&o
classificados em: simples: 6leos e gorduras, compostos: fosfolipidios, ceras etc., e
derivados: acidos graxos, esterdis. Os lipidios que possuem ligacdo com &cidos
graxos sao os: glicerideos, fosfolipideos, glicolipideos, esfingolipideos e as ceras
(LUTZ, 2008).

2.3.1 Glicerideos

Glicerideos sé&o os lipidios encontrados em maior quantidade nos alimentos, é

considerado muito importante para 0 nosso organismo, atua como isolante térmico
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do corpo, mantendo constante a temperatura, e protegendo os érgaos internos, é
utilizado também como reserva de energia (REDA, 2007)

O glicerideos consiste em moléculas de glicerol ou 1,2,3 propanotriol, com
forma molecular C3HgO3, ligado a uma, duas ou trés moléculas de acidos graxos.
Formando assim o mono, di, e triglicerideos (FERREIRA, 2009). E um composto
organico pertencente ao grupo dos alcoois composto por trés hidroxilas. Nas
estruturas abaixo le 2, temos uma molécula de glicerol sozinha (estrutura 1) e um
triaglicerideos (estrutura 2) que é a ligacdo de trés acidos graxos na estrutura do

glicerol.

OH OH

OH
Estrutura 1- Estrutura do glicerol.

Fonte: Software Chem Draw Ultra

O

/\/\/u\ ° o
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OTO(\/\/\/CW
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Estrutura 2- Estrutura do Triaglicerideos.

Fonte: Software Chem Draw Ultra

2.3.2 Fosfolipidios

E qualquer um dos varios lipidios que contém em sua férmula o fésforo, que
sao resultados da ligacdo de um glicerideo a um grupo fosfato. S&o compostos por

acidos graxos, um grupo fosfato e uma molécula organica simples, como por
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exemplo, o glicerol. O glicerol possui em sua formula trés hidroxilas onde duas delas
vao se ligar aos acidos graxos e a outra a um acido fosférico (GALLO, 2014) .

Os fosfolipidios sdo considerados os principais componentes da membrana
celular. Esse tipo de lipidios por ser formado por ligacdo de um grupo fosfato com o
glicerideo faz com que uma parte tenha afinidade com a 4gua e a outra ndo. Os
fosfolipidios sdo ésteres do glicerofosfato um derivado fosférico do glicerol (CELINE
POMPEIA, et al., 2002). Glicerofosfato é a juncdo de um glicerol com um fosfato,

como podemos observar na forma estrutural a baixo.

OH

HO o

Estrutura 3- Estrutura de um Fosfolipidio.

Fonte: Software Chem Draw Ultra

2.3.3 Glicolipideos

Sao compostos por uma mistura de ésteres de &cidos graxos, carboidratos
como a galactose ou a glicose e alcoois. Sdo ligadas através de ligacdes
glicosidicas sédo formados pela unido de um acido graxo, glicerol e o acUcar
(GOULART, 2014).

O carboidrato que estdo presente no leite € um dissacarideo denominado
lactose (galactose B 1,4 glicose) que quando € digerido se transforma em molécula
de glicose e galactose, que unidas com acidos graxos formas os glicolipideos, os
mais comuns sao: galactocerebrosideos e glicocerebrosideo, que estdo presentes

principalmente no sistema nervoso ( GOULART, 2014).

2.3.4 Esfingolipideos

Os esfingolipideos sdo semelhantes aos fosfolipidios, o que difere os dois é
gue o esfigolipidio ndo é derivado de glicerol e sim de um amino alcool. Estes

lipidios sdo compostos por trés componentes fundamentais: um grupo polar, um
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acido graxo e uma estrutura chamada de base esfingdide, uma longa cadeia
hidrocarbo6nica derivada do d-erito-2-aminol, 3-diol. Chamado de base por conter o
amino que em contato com solu¢cdes aquosas pode ser modificado para ion amonio.
Os esfingolipideos séo classificados de acordo com o grupo que esta conectado o
esfing6ide (GOULART, 2014).

Esse grupo de lipidio também faz parte da membrana, assim como o0s
fosfolipideos. Pode estar ligada a um acgucar ou um éster fosforico (GALLO, 2014).
Na estrutura abaixo da esfingosina, representada na estrutura 4, um alcool aminado
com um cadeia de hidrocarbonato insaturada que contem 18 &tomos de carbono e
faz parte da classe dos lipideos esfingolipideos.

HoN
\ CH;

OH OH

Estrutura 4- Estrutura de uma Esfingosina.

Fonte: Software Chem Draw Ultra
2.3.5 Ceras

Ceras sao formadas por cadeias longas de acidos graxos e alcool. Podendo
ser produzida tanto por animais quanto por plantas (GOULART, 2014).

A cera mais conhecida do reino animal € a produzidas por abelhas. No reino
vegetal € comum encontrar esse tipo de cera nas folhas das plantas, serve para
evitar a evaporagdo de agua. A cera mais comum derivada de vegetais e a da
carnauba brasileira (Copernica prunifera) (MOTTA, 2009).

2.3.6 Acidos graxos
Os acidos graxos sdo considerados componentes organicos por ser formado

basicamente por carbono e hidrogénio possuem sempre em sua molécula numero

de carbonos pares, € um tipo de acido carboxilico (COOH) formado por cadeias
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abertas, sdo pouco solluveis em 4gua e quanto maior a cadeia carbénica menor sera
a sua solubilidade (MENEZES, et al., 2005).

Os acidos graxos podem ser saturados formados apenas por ligacées simples
ente carbonos ou insaturados apresentando duplas ligacbes, podendo ser
monoinsaturados apresentar somente uma ligacdo dupla na molécula ou poli-
insaturados apresentando duas ou mais ligagcbes dupla entre carbonos (GOULART,
2014).

Sao encontrados no leite os triacilglicerdis que sédo acidos graxos saturados
formados por cadeias carbonicas de 4 a 18 carbonos em sua estrutura, alguns
podem ser insaturados, como o acido oléico (32%), e os outros acidos presentes no
leite s&o saturados como o, tetradicandico (20%), hexadicandico (15%),
octodecandico (15%) e o acido dodecandico (6%), e o acido butandico este presente
somente nesse grupo de gordura. (VICENZI, 2004). Nos alimentos, o lipidio, além
de fonte de energia, desempenha fun¢bes importantes, como a participacdo de
emulsdes e de atuar na viscosidade dos produtos alimenticios (BOLZAN, 2013;
CECCHI, 2003).

A tabela 1 apresentada abaixo contempla diferentes tipos de acidos graxos
gue podem ser encontrados no leite e seus derivados.

Tabela 1- Acidos graxos saturados

Nome Nome IUPAC Formula Algumas Fontes

comum molecular

Butirico Butanoico C4Hs0O2 Gordura do leite

Capradico Hexanoico CeH120; Gordura do leite, 6leos de coco.
Caprilico Ocatandico CsH160> Gordura do leite, 6leos de coco.
Laurico Dodecandico C12H240- Oleo de semente das leuracea e

gordura do leite
Miristico Tetradecandico Ci4H250; Oleo de noz- moscada, gordura do
leite.
Palmitico = Hexadecandico CigH320; Oleo de palma, leite e derivados
Estedrico  Octadecandico CigH360; Gordura animal e plantas tropicais

Araquidico Eicosandico CyoH3,0-, Oleo de amendoim

Fonte: Keynete Cunha de Laia
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Na tabela 2, ha exemplos de alguns acidos graxos insaturados, e onde pode
ser encontrados.

Tabela 2- Acidos Graxos Insaturados

Nome Nome da IUPAC Formula Algumas fontes

comum molecular

Oléico 9-cis- C18H340- Gordura animal, vegetal e
octadecendico do leite

Linoléico 9,12-15 C1gH3,05 Oleos de amendoim e
octadiendico girassol

Araquidbénico Eicosatetraendico CyoH320; Gorduras animais

docosa- Eicosapentandico CyH3,02 Oleo de peixes

hexaendico

Fonte: Keynete Cunha de Laia

2.3.7 Método de determinacéo de lipidio

A determinacdo dos lipidios se da através da utilizacdo de solventes
organicos, como, por exemplo, hexano, éter de petréleo e o éter etilico. A extracédo
na maioria das vezes € feita usando-se o aparelho de Soxhlet, que é efetuada
através da destilacdo ou evaporacdo do solvente usado. Na extracao do lipidio pode
se extrair alguns componentes como os acidos graxos livres, lecitinas, carotenoides,
ésteres, vitaminas A e D, fosfatidios, e 6leos essenciais. Porém, em quantidades
minimas que nao chega a interferir no resultado final da extracdo (LUTZ, 2008).

Segundo Lutz (2008), para uma maior extracdo de lipidios da amostra utiliza-
se o éter de petroleo que faz a completa remocéo da fracdo lipidica. Sera feita a
extracdo de lipidios usando-se o éter de petrdleo e o hexano, e feita uma
comparacdo de dados entre os dois solventes utilizados e representados
estatisticamente os resultados obtidos.

Os solventes apolares rompem o fragmento lipidico, que contém acidos
graxos livres, como o mono, di e trigliceréis e outros como fosfolipidios, glicolipideos

e esfigolipidios considerado mais apolares (CECCHI, 2003).

2.4 ABORDAGEM QUIMIOMETRICA

Quimiometria e a area da quimica que se emprega métodos matematicos e

estatisticos para planejar ou selecionar experimento de maneira a delimitar os
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dados, podendo assim fornecer informagé&o importante sobre os resultados obtidos
através dos experimentos realizados permitindo extrair o maximo de informacao
(VOLPE, et al., 1999).

A quimiometria € uma ferramenta que utiliza dados matematicos e estatisticos
para obter informacdes relevantes sobre um problema em estudo (PEREIRA FILHO,
2015).

A quimiometria € um estudo que tem abordagem sobre calculos estatisticos
para qualificar determinado estudo, com relevantes informacdes sobre 0 processo
realizado nos experimentos. Para a realizacdo dos calculos é necessario ter um
breve conhecimento de softwares como Microsoft Excel, Octave ou Matlab. Na
guimiometria existem dois tipos de planejamento fatorial, 0 completo e o fracionario
(BARROS NETO, et al., 2001 e PEREIRA FILHO, 2015). Neste estudo foi utilizado o
planejamento fatorial completo transitando em duas variaveis, conhecido como

planejamento fatorial 2°2.
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3 OBJETIVOS

3.1 OBJETIVO GERAL

Realizar um estudo comparativo do teor de lipideos do leite UHT e in natura.

3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

o Comparar a extracdo de lipideos com diferentes solventes
o Utilizar planejamento fatorial 22 para delineamento do experimento
o Utilizar técnicas e métodos para a exploracdo dos resultados adquiridos

(quimiometria).
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4 METODOLOGIA

4.1 PREPARACOES DAS AMOSTRAS

O leite in natura destinado para a analise foi coletado em um sitio do
municipio de Campo Novo de Rondbnia — RO, a amostra foi embalada, colocada em
um recipiente térmico e transportada até o local da andlise para a preparacao das
amostras. O leite UHT foi adquirido em um supermercado local e transportado para a
preparacdo das amostras. O leite in natura e o UHT foram submetidos a um
processo de secagem, onde foram colocados 400 mL de leite em um Becker e
levado ao fogareiro, deixando aquecer até entrar em estado de ebulicdo por
aproximadamente 40 minutos, mexendo periodicamente com o auxilio de um bastéo
de vidro até obter uma consisténcia sélida. Esse processo foi feito para os dois tipos

de amostras.

4.2 REALIZACOES DAS ANALISES FiSICO-QUIMICA

As analises fisico-quimica foram realizadas no Laboratério de Bromatologia
da Faculdade de Educacdo e Meio Ambientes em Ariquemes, Rondonia. Todos os
procedimentos foram efetuados em duplicatas devido as condicdes do aparelho.

4.2.1 Determinacdao de lipidios

Para a determinacéo do teor de lipidios das amostras de leite foram utilizados
dois tipos de solventes organicos: o éter de petréleo e o hexano. Foi determinado o
teor de lipidios através do método de Soxhlet. Para avaliar o teor de lipidios foram
feitos em um extrator de lipidios de seis provas (modelo Q388G26 marca
Quimis®), cuja extracdo € feita de maneira constante, na qual se pinga de 4 a 5
gostas por segundos durante seis horas seguidas. Foi transferido um volume de 200
mL de solvente para o frasco de destilagao do aparelho. Foram reguladas as chapas

aguecedoras a uma temperatura de 105°C, para que ocorresse a destilacdo do
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solvente. Logo depois foram regulados os registros de refluxo para que o
gotejamento mantivesse constante durante o processo de extracao.

Para o preparo das amostras pesou-se 5 gramas em uma balanca analitica
(marca Bel Engineering, modelo M214Ai Classe 1), registrou-se a quantidade de
massa pesada, envolveu-se o conteudo pesado em um papel vegetal e transferiu-o
para o cartucho do extrator. Sequencialmente, ajustou-se o cartucho com a amostra
ao aparelho. Em seguida adicionou-se o0 solvente ao frasco de destilacdo
previamente pesado, e o acoplou ao extrator do aparelho. Apés ter colocado o
cartucho com a amostra e o frasco de destilacdo ao aparelho ligou-se o sistema de
circulacdo de &gua e o aquecedor no qual permaneceram ligadas durante seis
horas. Apés o processo de extracdo, a amostra foi retirada do aparelho e destilado o
solvente que continha a gordura extraida. O solvente foi destilado no préprio
aparelho e recuperado. A amostra foi levada para um dessecador para que 0s
altimos resquicios de solvente fossem eliminados, e entédo foi pesado novamente o

frasco que continha o produto final.

4.3 PLANEJAMENTO FATORIAL 272

Para realizar o célculo dos efeitos € necessario selecionar quais sdo as
variaveis que serdo estudadas, com objetivo de compreender a alteracdo de cada
fator no resultado da analise do experimento (que no presente estudo representa a
quantia de lipidios que foi extraida do leite). Mudancas intencionais sao feitas para
que possam analisar as possiveis modificacdes supostas pelo resultado desejado, e
as razdes que levaram a sofrer as alteracfes. No planejamento fatorial cada fator
representa dois niveis diferentes, que nesse caso seriam 0s dois tipos de solvente e
os dois tipos de substrato (BARROS NETO, et al., 2001).

Para a realizacdo dos céalculos de z com os valores dos efeitos deve ser
realizado no software Excel, que demonstrara a probabilidade de eventuais
ocorréncias que pode vim a interferir nos resultados dos testes analisados. Para a
realizacdo do calculo de variancia deve se elevar ao exponencial do coeficiente de
ensaio, resultado obtido através da probabilidade dos erros dos ensaios que foram
executados (BARROS NETO, et al., 2001; VILETE, 2016).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 PLANEJAMENTO FATORIAL COMPLETO

Para a realizacdo do planejamento fatorial 22, foi realizados ensaios e
registradas as respostas observadas (chamadas de rendimentos), em todas as
quatro combinacdes de niveis escolhidos. Foi determinada a média de cada ensaio
que foi realizado (BARROS NETO, et al., 2001).

O planejamento fatorial representado na tabela 3 € a primeira parte que deve
ser feita para a realizacdo do desenvolvimento de tratamentos de dados e é a partir

dele que ira se obter os demais resultados das experimentagoes.

Tabela 3 - Planejamento fatorial completo

Variaveis Niveis

** Inferior (-1) Superior (1)

A Leite in natura Leite UHT

B Hexano Eter de petroleo

Ensaio Amostra Solvente Rendimento Média

** A B R, Ri *
1 -1 -1 0,61 0,617 0,6135
2 1 -1 0,51 0,549 0,5295
3 -1 1 0,44 0,447 0,4435
4 1 1 0,132 0,088 0,11

Fonte: Keynete Cunha de Laia

A tabela acima contempla o planejamento realizado para comparacdo da
extracdo de lipidios do leite UHT e do leite in natura. Nota-se de maneira preliminar
que os experimentos 1 e 2 foram 0s que apresentam maiores respostas, ou seja,
maior quantidade de lipideos extraido.

A quimiometria permite uma analise mais detalhada sobre qual variavel é
mais significativa e relevante para realizacdo dos ensaios. Dessa forma, a seguir
serdo apresentados os calculos que deram embasamento para o delineamento

experimental aqui retratado.
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5.2 CALCULO DOS EFEITOS

O planejamento fatorial de experimentos permite avaliar os efeitos de
diferentes fatores, bem como as suas interacdes sobre a variavel resposta. Para
isso, devem-se selecionar os fatores em que cada nivel ira atuar (TEOFILO;
FERREIRA, 2006).

No planejamento que contém dois niveis normalmente é representado com
sinais (+) e (-) que diferencia o nivel superior do nivel inferior. A atribuicdo destes
sinais aos niveis superiores e inferiores é feita de forma aleatdria e néo interfere na
realizacdo dos experimentos ou interpretacbes dos resultados, além de permitir
ilustrar o planejamento na forma de matrizes de planejamento (BARROS NETO, et
al., 2001; TEOFILO; FERREIRA, 2006).

Como descrito na tabela 3, o ensaio que contiver o solvente hexano sera
representado pela unidade -1, e as amostras com éter de petrdleo seré representada
pela unidade +1. Essa representacao também servird para o tipo de leite, que sera
representado por -1 o leite in natura e as que estiverem com a amostra do leite UHT
por +1.

Os calculos dos efeitos serdo representados na tabela 4. Os efeitos séo
obtidos através da média de cada ensaio, onde € multiplicado pelo nivel de cada
uma das variaveis e pela relacdo que ha entre elas, se a resposta da multiplicacédo
for negativa a variavel em questédo serda inferior, se positiva, superior, representadas
especialmente por (Y-) e (Y+). Tendo assim os resultados inferiores ou superiores
para cada variavel em todos os testes (BARROS NETO, et al., 2001).

Tabela 4 - Tratamentos de dados

Ensaios Variavel A Variavel B Media da interacdo AB
1 -0,6135 -0,6135 0,6135
2 0,5295 -0,5295 -0,5295
3 -0,4435 0,4435 -0,4435
4 0,11 0,11 0,11

Fonte: Keynete Cunha de Laia
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No tratamento de dados, através dos resultados alcancados pb6de-se
determinar os efeitos gerados por qualquer um dos testes, para cada variavel e
também a relacéio das duas. E possivel compreender que cada variavel e a relacdo
gue ha entre elas apresentam dois resultados no nivel superior e no nivel inferior. Os
efeitos sdo calculados através de somatoria das médias de nivel superior subtraido
por dois que € o numero de nivel deste estudo. Desta forma os efeitos séo
adquiridos como sendo a media das respostas no nivel superior, menos a media das
respostas no nivel inferior (BARROS NETO, et al., 2001; VILETE, 2016).

A composicao do leite é representada pela variavel (A), o efeito é determinado
da seguinte maneira: os resultados do nivel superior, que sdo 0s ensaio pares (1 e
2) sao: 0,6135 e 0,5295 entram em contraste como nivel inferior, (3 e 4), cuja as
respostas sdo: 0,4435 e 0,11. Os resultados adquiridos para os efeitos estdo

demonstrados abaixo na tabela 5 e a equacao 01 utilizada para efetuar os célculos

dos efeitos.
Equacédo 1 - Aplicada para o célculo dos efeitos.
Efeito =5 Y+-5 Y-
2 2
Tabela 5- Resultados dos efeitos
Efeito variavel A Efeito variavel B Rendimento da variavel AB
-0,20875 -0,29475 -0,12475

Fonte: Keynete Cunha de Laia

Apébs a obtencdo dos resultados dos efeitos todos os niumeros obtidos serédo
elevados ao quadrado, desse modo ndo havera niumero com sinal negativo, com
isso pode-se calcular o percentual significativo para qualquer um dos efeitos. Desta
maneira, as respostas obtidas através dos calculos de elevacdo ao quadrado estédo

representadas abaixo na tabela 6.

Tabela 6- Quadrado dos efeitos
Variavel — A Variavel =B Variavel - AB Somatéria dos quadrados

0,04358 0,08687 0,01556 0,146017
Fonte: Keynete Cunha de Laia
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O percentual relevante de cada varidvel é adquirido com o resultado do quadrado
dos efeitos, expressa a seguir na tabela 7.

Tabela 7- Percentual dos efeitos (%)
Variavel = A Variavel - B Interacdo — AB
29,8435 59,4983 10,6580

Fonte: Keynete Cunha de Laia

A variavel (B) aponta o percentual mais significativo para este estudo, e
através de célculos e representacbes graficas poderemos confirmar esses
resultados a seguir.

Para a confirmacéo desses resultados deve ser feito a distribuicdo normal. Os
dados que foram utilizados para o desenvolvimento dos calculos matematicos estédo
representados na tabela 8. Os calculos foram desenvolvidos no software Excel,
foram relacionados os valores de z com os valores dos efeitos adquiridos para
demonstrar a probabilidade de eventuais ocorréncia que pode vim a interferir nos
resultados dos testes realizados (BARROS NETO, et al., 2001; VILETE, 2016).

Tabela 8- Distribuigcdo normal

Variaveis Efeito Quadrado % Inicio Fim Centro Z
AB -0,12475 0,0156 10,658 0 0,3333 0,1666 -0,9674
A -0,20875 0,0436 29,843 0,333 0,666 0,5 0
B -0,29475 0,0868 59,498 0,666 1 0,833 0,9674

Fonte: Keynete Cunha de Laia
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Figura 1- Quadro de probabilidade. Efeitos em comparag&do com os valores de

Z
Efeitos
1.5
variavel B
< 1
0.5
variavel A
53 0 # Efeitos
0,35 0,3 0,25 0,2 0,15 0,1 0,05 0
0,5
mteragao AB
* -1
-1.5

Fonte: Keynete Cunha de Laia

A figura 1 demonstra os resultados que foram representados em forma de
quadro de probabilidade, que quanto mais afastado do zero maior a influéncia sobre
o resultado final, e 0 que mais se aproximar do zero tem menos relevancia, portanto,
para se alegar que realmente todas as varidveis deste estudo podem influenciar
diretamente nos resultados é necessario se fazer um teste t. Dessa forma, todos os

valores abaixo do resultado do t critico, sdo descartados.
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Tabela 9- Tratamento estatistico

Ensaios Variaveis Respostas Média Var. N° G.L coef Coef
respos. exper. N2
*kk A B Rl R2 ** ** ** *%* ** **

1 -1 -1 0,61 0,617 0,6135 0,0000245 2 1 0,5 0,25

2 1 -1 0,51 0,549 0,5295 0,0007605 2 1 0,5 0,25

-1 1 044 0,447 0,4435 0,0000245 2 1 0,5 0,25

4 1 1 0,132 0,088 0,11 0,000968 2 1 0,5 0,25

Fonte: Keynete Cunha de Laia

Onde:

Var. Respos.: Varidncia das Respostas;
N° Exper.: NOmero de experimentos;
G. L.: Grau de Liberdade;

Coef.: Coeficiente;

Coef 2°2.: Quadrado do Coeficiente.

Todos os dados estatisticos vao ser empregado no resultado final do
procedimento de tratamento de dados, utilizando-se ferramentas quimiométrica,
onde estara desenvolvido o teste (t) que representa a diferenca entre a média do
resultado obtido para um ensaio com a resposta obtida entre todos 0s outros testes.
Utiliza-se a somatéria do valor de grau de liberdade que representa a quantidade de
ensaios realizados. Os valores obtidos através dos resultados do tratamento de
dados estdo demonstrado na tabela 10 a seguir.

A variancia indicada nos experimentos demonstra a variacdo que pode vir a
ocorrer de um ensaio para outra. O calculo do erro experimental pode ser calculado
com a elevacgédo ao exponencial do coeficiente de ensaios, resultado que foi obtido
representa a probabilidade de erro dos ensaios que foram executados (BARROS
NETO, et al., 2001; VILETE, 2016).
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Tabela 10- Tratamento estatistico- processo final

Var. Erro Var. Efei. Erro Efei. Teste (T) t critico
exper. Exper.
0,00044 0,02108 0,00022 0,01491 2,77644 0,04138

Fonte: Keynete Cunha de Laia

Onde:
Var. Exper.: Variancia dos experimentos;

Erro Exper.: Erro dos experimentos;
Var. Efei.: Variancia dos efeitos;
Erro Efei.: Erro dos efeitos.

Apbs todos os calculos demonstrados na tabela 10 é possivel encontrar o t
critico, que serve como base para afirmar quais sdo os efeitos relevantes desse
planejamento. Observa-se que o valor de t critico é de 0,04138, e que todos o0s
valores inferiores a este ndo apresentam relevancia nas respostas dos ensaios.
Contudo, todos os efeitos séo superiores a esse valor, e influenciam diretamente as

respostas dos ensaios.

5.3 INTERPRETACAO GRAFICA

Todos os valores apresentados nas tabelas descritas anteriormente serviram
de base para montagem de uma andlise gréafica dos experimentos realizados nesse
trabalho. A figura 2 representa os efeitos dos ensaios, a figura 3 destaca o diagrama
de contornos que equivale ao nivel de extracdo que houve entre 0s ensaios
demonstrando em forma de cores onde houve a maior e a menor extracdo. Ja a
figura 4, faz a demonstracao da superficie de resposta em 3 dimensoes.

O gréfico de efeitos representado pela figura 2 permite relacionar a média de
todos os resultados dos niveis superiores e inferiores, possibilitando demonstrar
onde houve a maior e a menor extragcdo de lipidios quando se movia de um ensaio
para outro (BARROS NETO, et al., 2001; PEREIRA FILHO, 2015).
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Figura 2- Grafico de efeitos

Griafico de Efeitos Grifico de Efeitos
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45 4 - 5 -
T T T T
1 1 -1 1
A B

Fonte: Software Action Stat. Estatcamp

Em uma analise cuidadosa do gréafico acima (graficos de efeito), nota-se que
realizar alteracdo apenas da matriz analisada, que é o leite, partindo-se do leite in
natura e deslocando-se na direcdo do leite UHT, ha diminuicdo da resposta do
experimento. O mesmo nota-se com a variavel B, fazendo alteracdo do nivel baixo
(hexano) para o nivel alto (éter), também ha diminuicdo na mesma proporcao.

Examinando o diagrama de contornos representado na figura 3, podemos
observar que a regiao de maior extracao € a rosa, quando tanto a variavel A, quanto
a B estdo no nivel baixo. Obteve-se maior extracdo utilizando o leite in natura (-1)
com o solvente hexano (-1), € a menor extracao se concentra na parte azul do mapa,

que foi a extracdo utilizando o éter de petrdleo (+1) como leite UHT (+1).



Figura 3- Diagrama de contorno
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Fonte: Software Action Stat. Estatcamp
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A area de resultado, figura 4, representa o diagrama de contornos em trés

dimensoes.
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Figura 4- Area de resultado

-1.010

Fonte: Software Action Stat. Estatcamp

Numericamente a regido rosada compreende ao ensaio 1, trata-se da
extracdo de maior quantidade de lipidios, tendo em media extraido 0,6135 gramas,
que representa a extracdo de lipidios do leite in natura utilizando o solvente hexano.
A regido que apresentou uma pequena quantidade de extracdo esta sendo
demonstrada na coloracao azul escura do gréafico, que representa os niveis inferiores
para (A) e (B), trata-se do ensaio 4 (+1 ,+1), que representa o leite UHT com o

solvente éter de petréleo, com a extragcdo media de 0,11 gramas.



CONCLUSAO

Planejamentos fatoriais em quimica tém sido cada vez mais empregados no
Brasil. Realizar um delineamento experimental permitiu que fossem feitas
comparagdes, mesmo que preliminares sobre as melhores condi¢gbes de extracdo e
quantificacdo de lipideos pelo método Sohxlet. Através dessa técnica, pbde-se
conhecer quais 0s experimentos sdo ideais para se realizar a extracdo desejada e
concluiu-se que o experimento 1, extracao de lipideos do leite in natura com hexano,
foi o mais eficiente, com massa de 0,6135, o que corresponde a 12,27% da massa
inicial do leite in natura. Por outro lado, o experimento 4 foi 0 menos significativo, o
gue contemplou a extracdo de gordura do leite UHT com éter, obtendo uma massa
de 0,110 gramas, o que corresponde a 2,2% da massa inicial de leite.

Por fim, pode-se concluir que o leite in natura apresenta maior quantidade de
lipideos do que o leite industrializado UHT, o que era um resultado esperado, pois 0
leite in natura ndo sofre nenhum tratamento fisico-quimico, permitindo que suas

propriedades ndo sejam perdidas.
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