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RESUMO

O estudo avaliou margarinas, contendo 75%, 77% e 80% de gordura, por meio da comparagdo
entre 0 método Fisico-Quimico (FQ) de referéncia (Instituto Adolfo Lutz) e a técnica de
Ressonancia Magnética Nuclear no Dominio do Tempo (RMN-DT). As determinagdes foram
realizadas pelo autor e em duplicata. Para cada teor de gordura, cinco amostras foram
analisadas, totalizando quinze resultados médios para os pardmetros de umidade e gordura em
cada metodologia. A avaliacdo estatistica foi conduzida utilizando o teste t pareado bicaudal.
Observou-se diferenga significativa entre os métodos para a determinagdo de umidade,
tcalculado > tcritico (3,26 > 2,145). Essa discrepancia pode estar relacionada as caracteristicas
da amostra, uma emulsdo sélida, cuja matriz ainda demanda aprimoramentos no processo de
calibracao e desenvolvimento metodolédgico para analises por RMN-DT. Enquanto para o teor
de gordura, parametro central desta investigacdo, nao foram identificadas diferencas
estatisticamente significativas, t.uage < teiico (0,88 < 2,145). Com base nesses resultados,
procedeu-se a andlise comparativa quanto ao tempo, a geragdo de residuos e aos riscos
associados a cada abordagem analitica. Verificando que o tempo de analise do RMN-DT
comparado a metodologia FQ ¢ 80 vezes menor; a geracao de residuos pela RMN-DT exclui
os residuos quimicos perigosos, € tem uma geracdo bem menor de residuos ndo reciclaveis
comparado ao FQ. Logo, a RMN-DT nao possui o risco quimico por ndo utilizar o uso de
solventes organicos, porém tem um risco ainda pouco debatido e estudado, que ¢ a
interferéncia do campo magnético. Assim, o estudo contribui para a discussdo sobre a
avaliacdo de implementagdo de tecnologias instrumentais emergentes em rotinas laboratoriais

¢ industriais.

Palavras-chave: Controle da qualidade; Industria de alimentos; Método instrumental;

Otimizagao de processo; Regulamentagao.



ABSTRACT

The study evaluated margarines containing 75%, 77%, and 80% fat by comparing the
reference Physicochemical (PQ) method (Instituto Adolfo Lutz) with Time-Domain Nuclear
Magnetic Resonance (TD-NMR). All determinations were performed by the author and
conducted in duplicate. For each fat level, five samples were analyzed, yielding fifteen mean
results for moisture and fat content in each analytical approach. Statistical evaluation was
carried out using a two-tailed paired t-test. A significant difference between methods was
observed for moisture determination, with t cycuiaed < t criticat (3.26 > 2.145). This discrepancy
may be associated with the characteristics of the sample matrix, a solid emulsion, which still
requires methodological and calibration improvements for TD-NMR analysis. In contrast, no
statistically significant differences were identified for fat content, the central parameter of this
investigation, as t ceyaed < € eriicst (0.88 < 2.145). Based on these findings, a comparative
assessment of analysis time, waste generation, and associated risks was performed. TD-NMR
showed an analysis time approximately 80-fold shorter than the PQ methodology; its waste
generation eliminates hazardous chemical residues and produces substantially less
non-recyclable waste compared with the PQ method. Moreover, TD-NMR does not pose
chemical hazards due to the absence of organic solvents; however, it introduces a less explored
risk related to magnetic-field exposure. Overall, the study contributes to the ongoing
discussion regarding the adoption of emerging instrumental technologies in laboratory and

industrial analytical routines.

Keywords: Quality Control; Food Industry; Process Optimization; Instrumental Method;

Regulation.
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1 INTRODUCAO

Segundo Alphen et al., 1987, a primeira margarina foi produzida no ano de 1869 pelo
quimico francé€s Hippolyte Mége Mouri¢s, incentivado por um concurso criado por Napoleao
IIT que buscava um substituto para a manteiga. Contudo, s veio a ganhar notoriedade de alta
tecnologia, com caracteristicas proprias e variacdes na década de 70 (Gioelli, 1997).

De acordo com a Portaria n® 43, de 22 de margo de 2019, “A margarina ¢ um produto
gorduroso de emulsdo estavel do tipo agua em 6leo (A/O) composto por 6leos ou gorduras de
origem animal ou vegetal, d4gua e outros ingredientes, podendo ainda conter o leite, seus
constituintes ou derivados” (Brasil, 2019). Essa portaria ¢ regulamentada pelo Ministério da
Agricultura e Pecuaria (MAPA), que através da instru¢do normativa n® 66, de 10 de dezembro
de 2019, estabelece o regulamento técnico de margarinas, definindo o seu padrdo oficial de
classificagdo, com os requisitos de identidade e qualidade, a amostragem, o modo de
apresentacao € a marcagdo ou rotulagem nos aspectos referentes a classificagdo do produto
(Brasil, 2019).

Além disso, o documento publicado exige que o certificado de classificacdo possua os
valores do teor de umidade e gordura em termos percentuais (%). Portanto, para a
determinagdo desses valores, sdo necessarias as realizacdes de andlises validadas e
recomendadas pelo MAPA (Brasil, 2019). Esses teores de umidade e gordura podem ser
obtidos através de métodos fisico-quimicos e instrumentais. Os métodos fisico-quimicos sdo
baseados no livro do Adolfo Lutz “Métodos fisico-quimicos para alimentos” (Takemoto et al.,
2008). Ademais, os métodos instrumentais sdo emergentes para essas determinacdes, dois
instrumentos muito utilizados para essas determinagdes sdo a espectroscopia NIR,
Infravermelho Proximo, e a ressonancia magnética nuclear no dominio do tempo (Colgano et
al.,2011).

A importancia dessas analises ¢ devido a informacdo nutricional presente no rétulo.
Dessa forma, o teor de gordura ¢ uma das informagdes principais que constam nos rotulos da
margarina. Esse teor pode ter significados diferentes nos rétulos de informagdes nutricionais,
pois os métodos quantitativos para medir nutrientes sdo desenvolvidos de forma diferente em
cada pais. Por exemplo, paises como, Coreia, Japao e etc, listam o teor de gordura bruta na
se¢do "Gordura" nos rotulos dos alimentos (KFDA, 2009, Pharmaceutical Society of Japan,
2010), enquanto outros paises (Estados Unidos, Canada e Austrélia, etc.) declaram a gordura
total em um rétulo de alimento (CFIA, 2011, FSANZ, 2013, Hawkes, 2004).

O Brasil segue a declaracdo de gordura total em um roétulo de alimento como os
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Estados Unidos da América (EUA) conforme estabelecida pela Food and Drug Determination
(FDA) no ano de 1990 por meio da Lei de Rotulagem e Educagdo Nutricional (NLEA), ¢ "a
soma de todos os acidos graxos obtidos em um extrato lipidico, expressos como triglicerideos"
(Federal Register, 1993). No entanto, em contrapartida, apesar de ser intitulada como gordura
total, ela se enquadra dentro da defini¢do de gordura bruta,termo usado para se referir a
mistura bruta de material lipossoluvel presente em alimentos (Shin; Park, 2015).

A determinagdo do teor de gordura em margarinas tem sido tradicionalmente realizada
por metodologias fisico-quimicas com extragao com solvente organico, secagem do extrato e
determinagdo gravimétrica da gordura (Shin; Park, 2015). Esse método exige tempo, gasto de
solvente organico (éter de petroleo) e gasto de energia (estufa e chapa aquecedora),
tornando-se uma andlise que demanda em média +4 horas de andlise para obtencao do teor de
gordura em uma margarina (Takemoto et.al, 2008). Mas, o uso de éter de petroleo acarreta o
maior custo e burocracia da andlise, visto que ¢ um reagente controlado pela Policia Federal,
através da Portaria n° 240, de 12 de marco de 2019, que estabelece o controle e a fiscalizagdo
de produtos quimicos e define os produtos quimicos sujeitos a controle da Policia Federal
(Brasil, 2019).

Em contrapartida, tem-se a utilizagdo da Ressonancia Magnética Nuclear sob Dominio
do Tempo (RMN-DT). Trata-se de uma analise instrumental que representa uma alternativa
rapida, ndo destrutiva para a obten¢do do teor de gordura em margarinas. Pois, essa técnica
permite a diferenciagdo de sinais provenientes de agua livre, agua ligada e lipidios, com base
em seus distintos tempos de relaxagdo. Assim, torna-se possivel quantificar com precisdao os
teores de umidade e gordura em diversos produtos alimenticios (Prestes et al,, 2006). Além do
mais, o instrumento oferece a minimizag¢ao da geragdo de residuos, maior frequéncia analitica
e diminuicao de passos analiticos para determinagao do teor de gordura e umidade. Contudo, o

RMN-DT exige um alto valor investido para a aquisi¢ao do equipamento.
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1.1 OBJETIVOS

O objetivo do presente trabalho foi realizar uma analise comparativa entre o método
fisico-quimico com a RMN-DT, empregados na determinacdo do teor de gordura em
margarinas, incorporando a avaliagdo de seus aspectos ambientais, de seguranca e
tecnologicos, a fim de subsidiar sua utilizagdo em rotinas industriais de produgao e controle da

qualidade.

1.1.1 Objetivos especificos

e Analisar estatisticamente pelo método, teste t pareado, os resultados obtidos para as
duas metodologias;

e Avaliar os métodos quanto a geragdo de residuos e o seu gerenciamento;

e Examinar os métodos quanto aos riscos envolvidos em suas execugoes;

e Identificar os beneficios da aplicagdo de novas tecnologias nas rotinas industriais de
producdo e controle da qualidade
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2 REVISAO DE LITERATURA

O objetivo deste capitulo ¢ apresentar o embasamento tedrico necessario para a
compreensdo e desenvolvimento do estudo, abordando conceitos relacionados a produgao de
margarina, importancia nutricional, econdmica e tecnologica, avaliagdo de seus pardmetros de
qualidade, implicacdes do teor de gordura quanto a qualidade do produto, determinagdo do
teor de gordura por metodologia fisico-quimica e ressonancia magnética nuclear sob dominio

do tempo.

2.1 Producio de Margarina

Assim como muitas ideias e invengdes, a proposta para a criagdo da margarina surge de
uma crise enfrentada na Europa. Devido a crise econdmica na Franca no século XIX, um dos
produtos mais consumidos, a manteiga, ficou cada vez mais caro. Com isso, surge a ideia de
Napoledao Bonaparte de dar um prémio a quem conseguisse produzir um produto parecido com
a manteiga que fosse facilmente conservada e com pregos razoaveis. O quimico francés
Hippolyte Mége Mouriés no ano de 1869 conseguiu criar o produto, o qual denominamos,

atualmente, de margarina (Machado et.al, 2004).

Segundo Chrysan (2005) as primeiras margarinas ainda eram produzidas através do
sebo, que ao ser misturado com suco gastrico (artificial) tornou-se liquido, mas logo apds a
diminuicdo de temperatura para aproximadamente 26°C, uma parte dessa gordura cristalizou.
A receita da margarina ¢ constituida basicamente por sebo, leite desnatado e pedagos de tecido
bovino mamario. A produgdo era realizada em batelada, onde era agitada por horas e ao
adicionar agua fria a batedeira, a gordura solidificava. A agua era descartada e, a massa, ao ser
salgada e amassada, estava pronta para consumo. Os tempos passaram e novas tecnologias
surgiram, tornando possivel que a margarina fosse produzida a partir dos meados dos anos 90

com 100% de bases vegetais através de 6leo de coco, 6leo de palmiste (Medeiros, 2021).

A principal etapa do processo que faz a transformagdo do 6leo em gordura é a
hidrogenagdo. Esse processo foi amplamente adotado pela indlstria para aumentar a
estabilidade e a durabilidade do produto, porém ao passar do tempo e com as pesquisas, foi

associado a diversos riscos a saude, incluindo doencgas cardiovasculares (Guggisberg et al.,

2022).
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Os riscos a saude causados devido a forma como o produto ¢ produzido, fez com que
0 processo produtivo passasse por ajustes. Entretanto, no ano de 2020, a FDA decidiu excluir
os 6leos parcialmente hidrogenados do processo de fabricagao de margarinas (WHO, 2021).

A medida tomada pela FDA visa diminuir a incidéncia de doencas cardiovasculares, ja
que por sua vez as gorduras trans estdo ligadas ao colesterol “ruim” LDL,
Low Density Lipoprotein (Lipoproteina de baixa densidade), e uma maior inflamagao (Mayo;
Clinic, 2022). Com isso novos processos foram adotados, como a interesterificagdo e o uso de
fitoestérois.

Na interesterificagdo, os acidos graxos presentes nos triglicerideos sdo redistribuidos
sob condig¢des controladas de temperatura e catalisadores especificos. Dessa forma, os acidos
graxos (Figura 1) ndo sofrem mudangas, sendo distribuidos na estrutura do glicerol, sem
impactar a estabilidade e sem comprometer a saude (Toma; Amin; Aalim, 2020). Com isso, a
partir da interesterificagcdo € possivel obter resultados semelhantes em relagao a consisténcia e

espalhabilidade sem riscos a saude.

Figura 1 - Estrutura da molécula de acidos graxos saturado e insaturado

Saturado Insaturado
Grupo O 0 0 0
carboxil \C// \C//
/
Cadeia
hidrocarbonada

Fonte: Flores, 2020.

Como ilustrado na Figura 1 acima, o 4cido graxo pode ser saturado ou insaturado, tal
classificagdo estard ligada a presenga ou auséncia da dupla ligacdo na molécula, ¢ possivel
observar também que a presenca ou auséncia dessa ligacdo dupla, impactard na estrutura
geométrica da molécula, dificultando o empacotamento entre elas, o que justifica o fato das

gorduras saturadas formarem cristais, ou seja, moléculas com estruturas arranjadas, e as
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insaturadas ndo formarem e serem liquidas. Em ambas, a cadeia hidrocarbonada representa a
parte hidrofobica (afinidade com os 6leos) da molécula e o grupo carboxil, a parte hidrofilica
(afinidade com a agua) (Flores et.al, 2020). Tais caracteristicas sdo satisfatérias para producao
de margarina, visto que ela ¢ composta por uma emulsio do tipo A/O.

A adicdo de fitoester6is visa a melhoria do perfil nutricional da margarina (Nadeem e?
al., 2017). Os fitoesterdis sdo conhecidos como compostos vegetais, encontrados em 6leos,
nozes, sementes e legumes, com propriedades hipocolesterolémicas, esse composto ¢
caracteristico pela competicdo com o colesterol na absorcao intestinal, reduzindo, assim, os
niveis de LDL-c. Refere-se a quantidade de colesterol transportado pela lipoproteina de baixa
densidade, no sangue, devido a estrutura quimica semelhante ao colesterol (Marrone et al.,
2021; Silva et al., 2021).

Logo, ¢ perceptivel que a histéria desse produto tdo presente na rotina alimentar das
pessoas, passou e vem passando por estudos e consequente mudancgas, que visam melhorar
suas caracteristicas marcantes, como também, proporcionar uma seguranc¢a alimentar para o
consumidor. Portanto, fica evidenciado os esfor¢os da industria alimenticia em dar segmento a

mudancas para obter produtos mais saudaveis e sustentaveis (Smetana et al., 2020).

2.2 Legislacao para margarinas no Brasil

A producdo e composicdo da margarina ¢ regulada pelo MAPA (Ministério da
Agricultura e Pecudria) através da Instrucdo Normativa n® 66 que define margarina como “o
produto gorduroso em emulsdo estavel do tipo dgua em o6leo (A/O) composto por 6leos ou
gorduras de origem animal ou vegetal, 4gua e outros ingredientes, podendo ainda conter o
leite, seus constituintes ou derivados” (Brasil, 2019). Além do mais, o percentual de gordura
latica tecnicamente recomendado para comercializacdo de margarina de qualquer tipo serd de
3%, ndo podendo exceder esse valor, ficando impedida a comercializacdo nessas condicdes.
Toda margarina deve ser classificada conforme seus requisitos de identidade e qualidade
(caracteristicas sensoriais, coloragdo, documento de classificacdo, embalagem, emulsdo do tipo
A/O, laudo de classificagdo, fermentagdo, mofo, matérias estranhas indicativas, produto com

quebra de emulsdo), conforme Tabela 1 (Brasil, 2019).
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Tabela 1 — Parametros de qualidade da margarina

Parametro Especificacio

Salmonella spp Auséncia em 25g

Normal ou caracteristico, livre de notas

Caracteristicas sensoriais oxidadas, desagradaveis ao paladar
Matéria estranhas Auséncia em 100g
Contagem de coliformes termotolerantes antes n= 35, c=1, m=3, M=10
45 °C (NMP)
Bolores ¢ leveduras (UFC/g) Menor ou igual a 500

Fonte: Adaptado de Brasil, 2019.

Segundo a IN n° 66, em funcdo do processo de fabricagdo, a margarina pode apresentar
teores de gorduras variados, contudo, valores abaixo de 80% devem ser informados no rotulo
do produto. A umidade e o teor de gordura determinados de forma analitica, devem constar no
certificado de classificagdo, documento que deve ser enviado para o MAPA, como
comprovagao de que a empresa ndo estd cometendo food fraude, o que esta contido no produto
ndo condiz com o que ¢ informado no rotulo. O MAPA exige apenas que o teor de margarina
esteja acima do informado no rétulo e o teor de umidade dentro da especificagdo técnica do

produto, caso contrario, a empresa pode ser multada (Brasil, 2019).

A Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) também regula a producao de
margarinas através da inspecao de rotulagem, pois no ano de 2020 a Resolucdo da Diretoria
Colegiada (RDC) N° 429 foi publicada e ela dispde sobre a rotulagem nutricional de alimentos
embalados. Essa resolugao determina que a tabela de informagdo nutricional contenha a
declaracdo de quantidade de: valor energético, carboidratos, acUcares totais, agucares
adicionados, proteinas, gorduras totais, gorduras saturadas, gordura trans, fibra alimentar,
sodio e qualquer o outro ou substancia bioativa que seja objeto de alegagdes nutricionais, de
alegagdes de propriedades funcionais ou de alegagdes de propriedades de satde (Brasil, 2020).
Como exemplo, derivados de leite e soja que sdo nutrientes alergénicos. Na Figura 1 abaixo,

pode-se observar a informag¢ado nutricional de uma margarina comum.
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Figura 2 — Informacdo nutricional de uma margarina

INFORMAGAO ngmhl-

P

orgdes por embalagem:
Porgao: «?&"gn colher de sopa)

ALERGICOS: CONTEM DI

CONTEM LACT IS

Fonte: O autor, 2025.

Ao analisar a Figura 2 observa-se que todos os dados citados anteriormente foram
declarados pelo rétulo do alimento e além do mais a informagao de que o produto contém
substancias alergénicas. A margarina ¢ um produto gorduroso e, portanto, o consumidor deve
ser alertado sobre a caracteristica deste produto. Para isso, a ANVISA no ano de 2022 através
da instru¢cdo normativa N° 75, fez alteragdo quanto a rotulagem dos alimentos com o objetivo
de manter a clareza e auxiliar o consumidor a fazer escolhas alimentares mais conscientes.
(Brasil, 2022). Essa alteragdo veio principalmente por meio da inser¢do da lupa, sinalizada na
parte frontal da embalagem e com a ideia de esclarecer ao consumidor, de forma clara e
simples, sobre o alto teor de um determinado nutriente que t€m relevancia para a saude, de

acordo com a Figura 3, abaixo. (Brasil, 2022)
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Figura 3 — Rotulo frontal, lupa de alto teor em margarina

: ' Y GORDURA
;:r: ALTO E""] SATURADA

Fonte: O autor, 2025.

A margarina ¢ rica em gordura saturada, “triglicerideos que contém acidos graxos sem
duplas ligacdes, expressos como 4cidos graxos livres” (Brasil, 2020). Segundo a OPAS
(Organizagdo Pan-Americana de Saude), o consumo de gordura deveria ser modificado a fim
de reduzir o as gorduras saturadas e trans e aumentar a gordura insaturada. Essa recomendagao
se da pelo fato de a gordura saturada esta ligada ao aumento do nivel de colesterol ruim
(LDL), que eleva as chances de infarto e derrame cerebral, ou também ao acometimento de

doencgas como obesidade, hipertensdo arterial e até Alzheimer (Astorg, 2005).

2.2.1 Métodos analiticos

Os métodos analiticos sdo importantes para determinagao dos itens verificados pelo
orgdo regulamentador e cumprimento da legislacdo. O teor de umidade ¢ uma informacao
importante para os alimentos e estd dentro dos parametros frequentemente determinados em
rotina, servindo como indicador de qualidade dos produtos, uma vez que sua presenga
influéncia diretamente no tempo de shelf-life (prazo de validade) ( Amoedo & Murdian, 2002;
Raschen et al., 2014).

Assim como, o teor de gordura ¢ de averiguagdo relevante para o valor nutricional e
qualidade do alimento. Dessa forma, esse valor é amplamente utilizado para determinar o teor
energético e calcular a propor¢do de outros componentes no alimento (Paralab, 2020).

A determinagdo do teor de umidade e gordura podem ser encontrados através de
analises fisico-quimicas e andlises instrumentais. O método fisico-quimico comumente
utilizado para esse tipo de andlise ¢ o método gravimétrico. Por outro lado, o método
instrumental mais utilizado para determinacao do teor de umidade e gordura em margarinas ¢ a
Ressonancia Magnética Nuclear no Dominio do Tempo (RMN-DT) (Takemoto et al., 2008;
Colgano et al., 2017)

O método gravimétrico se baseia em medidas de massa. Esse método ¢ realizado pela
separacao do analito de uma solugdo da amostra, seja por precipitacdo, volatilizacdo ou

eletrolise. Os resultados de uma andlise gravimétrica sdo geralmente calculados a partir de
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medidas experimentais: a massa da amostra € a massa final de produto de composi¢do

conhecida (Skoog et.al., 2006).

A determinagcdo de umidade e do teor de gordura pelo método fisico-quimico sdo
realizados por métodos gravimétricos. O teor de umidade segundo a instru¢do normativa do
MAPA N° 66 (2019) ¢ o teor de agua livre encontrado no produto, sendo expressa em gramas
por 100g (gramas) do produto. O teor de gordura segue a mesma logica, sendo o teor total de
gordura encontrado em 100g do produto (Brasil, 2019).

Os dois teores sdo determinados para margarinas, através do método LOD (Loss On
Drying) que € o emprego da dessecagao por estufa (103 & 2 °C) durante 1 hora e consecutivas
perdas por mais 30 minutos até o peso constante. Esse método possui vantagem de ser de
simples execucdo e permitir o processamento de um grande nimero de amostras, sendo
utilizado em diversos laboratérios. Contudo, como destacado anteriormente, a LOD ¢é um
processo que demanda tempo e acompanhamento, tornando-se inadequado para a rotina
laboratorial ou industrial que necessitam de resultados rapidos, pois a analise pode levar horas
para obten¢do do resultado(Trabelsi & Nelson, 2007; Ileleji et al., 2010; Raschen et al., 2014;
Takemoto et al., 2008). Porém, atualmente esse ¢ o método utilizado comumente por ser o
método de referéncia ISO (International Organization for Standardization), que ¢é a
organizacao internacional de normalizacdo, que garante que a mesma metodologia seja
utilizada em paises diferentes.

A espectroscopia de Ressondncia Magnética nuclear (RMN) em baixa resolugdo ¢é
usualmente empregada para a analise quantitativa de um analito em uma amostra heterogénea.
Essa técnica se destaca com inumeras aplicagdes, como, na determinacdo estrutural de
compostos organicos € inorganicos e quantificacdes metabolicas em extratos, tecidos intactos,
agua, gordura em alimentos e etc (J.Van et al., 2010; Flores, 2020).

Os RMN's de baixa resolu¢do sdo conhecidos como RMN no dominio do tempo
(RMN-DT), RMN em baixo campo (RMN-BC) e RMN em baixa resolu¢ao (RMN-BR). O
RMN no dominio do tempo: espectrometros sao analisados no dominio do tempo (DT), ou
seja, sem a necessidade da transformada de Fourier (representacdo do dominio de frequéncia
do sinal original). Esses espectrometros normalmente utilizam imas de baixo campo (BC) de
até 0,5 T (20 MHz para o 1H), e usam imas de baixa homogeneidade, que leva a espectros em
baixa resolu¢do (BR), com largura de linhas de até centenas de kHz. Assim, nesses
espectrometros ndo se observa o efeito do deslocamento quimico ou de qualquer outra

interagdo que resolva o espectro em mais de uma linha. Ou seja, independentemente da
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amostra, sd se observa uma linha nesses espectrometros. Por isso, na RMN-DT se analisa a
amplitude do(s) sinal(is) do decaimento livre da indugdo (do inglés free induction decay —
FID) ou a recuperacao do seu sinal na forma de eco(s) em fungcdo do tempo (Colnago;

Andrade, 2016).

O método utilizado para determinacdo do teor de gordura e umidade em margarinas
nesses equipamentos ¢ o0 CPMG, que ¢ baseado na metodologia de Carr-Purcell e Meiboom e
Gill, a andlise consiste na aplicacdo de um campo eletromagnético alternado na forma de um
pulso intenso de radiofrequéncia (RF) de 90° que excita todos os nucleos de hidrogénio da
amostra (Colnago; Andrade, 2016). A amplitude maxima deste sinal ¢ proporcional ao nimero
total de prétons das fases aquosa e oleosa da amostra. H4 a aplicagdo de um segundo pulso de
RF, pulso de 180°, para produzir um sinal spin-eco quando apenas o sinal da fase oleosa
contribui para o FID. A amplitude méxima deste sinal de eco ¢ proporcional ao teor de 6leo. O
calculo da diferenca entre as duas amplitudes, ¢ proporcional ao teor de umidade (Colnago;

Andrade, 2016).

A técnica de Ressonancia magnética nuclear para determinacao de teor de gordura, por
mais que seja recente, ja tem aplicacdo em laboratdrios analiticos. Segundo o estudo de
Colnago et al. (2011) apresentaram que a técnica de RMN no dominio do tempo (RMN-DT),
em especial utilizando o regime de precessdo livre de onda continua (CWFP), que permite
realizar analises rapidas e nao-destrutivas de 6leo e gordura em produtos agroalimentares,
ampliando o rendimento analitico para aplicagdes em controle da qualidade. Ademais, em
outro trabalho publicado sobre o uso da RMN, Nascimento et al. (2017), o uso combinado de
RMN no dominio do tempo (RMN-DT) e quimiometria foi demonstrado como um método
eficaz para determinar o teor de gordura em pos de leite comercializados. Nesse estudo, os
autores propdem que a utilizagdo do RMN-DT minimiza a geracdo de residuos toxicos, realiza

medicdes de alta frequéncia analitica e ndo requer preparagdo da amostra.

2.3 Analise estatistica

A estatistica ¢ uma ferramenta comum na quimica analitica. Ela ¢ utilizada para
validacdo ou verificagdo analitica, ¢ um processo basico e imprescindivel para a certificacdo
na implantagdo de um novo equipamento ou processo analitico, tendo como objetivo testar ou
verificar uma metodologia a ser processada no laboratorio. Os parametros de validacao de

métodos analiticos envolvem Especificidade/Seletividade, Funcdo da Resposta (grafico
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analitico), Intervalo de Trabalho, Linearidade, Sensibilidade, Exatidao, Precisao
(repetitividade, precisdo intermedidria e reprodutividade), Limite de Detec¢ao (LD), Limite de
Quantificacao (LQ) e Robustez (Brito et al., 2003).

Os métodos de modo similar a outros procedimentos matematicos, ndo podem revelar
nada que ja ndo esteja implicito nos dados (Prado et al., 2002). Por meio deles, ¢ possivel
determinar o erro de uma medida analitica e julgar a qualidade de um método analitico,
utilizando a exatidao e a precisdo como referéncia (Prado et al., 2002).

A exatidao refere-se a proximidade da concordancia entre o valor real da concentracao
do analito e o resultado médio obtido pela aplicagdo do procedimento experimental a um
grande niumero de amostras homogéneas (Belouafa, 2017). Por outro lado, a precisdo ¢ o
parametro que avalia a proximidade entre varias medidas efetuadas na mesma amostra ¢ a
precisao do processo analitico (Prado et al., 2002).

A analise estatistica utiliza de alguns parametros para a interpretagao dos resultados da
validagdo do método analitico, s@o o calculo da média (ou média), desvio padrdo, desvio
padrao relativo, intervalos de confiancga e analise de regressao, e as principais ferramentas sao
o teste F , o teste t e a andlise de regressao e correlagdo (Belouafa, 2017).

Segundo Anderson (2023) o teste t pareado ¢ um método estatistico comumente
utilizado para duas situagdes, uma medicdo em um sujeito € realizada antes ou depois de um
tratamento, ou, uma medi¢do ¢é realizada sob um mesmo sujeito por métodos diferentes. O
teste t pareado utilizada a seguinte hipotese nula:

e HO:pl=p2(as duas médias populacionais sdo iguais)
A hipotese alternativa pode ser bilateral, esquerda ou direita:
e H 1 (bicaudal): p 1 # p 2 (as médias das duas populagdes ndo sdo iguais).
e H 1 (esquerda): p 1 <p 2 (a média da populagdo 1 ¢ inferior a média da populagao 2).

e H 1 (direita): p 1> p 2 (a média da populacdo 1 ¢ maior que a média da populacdo 2).

2.4 Analise de residuos e riscos em analises quimicas

As analises quimicas em geral, geram residuos, sendo elas realizadas de forma
destrutiva ou ndo. Ademais, esses residuos devem ser gerenciados para que ndo ocorra danos a
saude do trabalhador, a preservacdo da satide publica e do meio ambiente. Portanto, leis e
normas surgem a fim de instituir e orientar o gerenciamento desses residuos gerados. Sao elas,
a lei n°® 12.305/10 e a RDC n° 222/2018 da ANVISA (Agéncia Nacional de Vigilancia
Sanitaria). A lei n° 12.305/10, institui a Politica Nacional de Residuos Solidos, sustenta a

prevencdo e redugdo na geracdo de residuos, bem como sua destinagdo ambientalmente
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adequada, além de decidir que os participantes elaborem seus planos de Gerenciamento de
Residuos Solidos (Justi, 2015). A RDC 222/2018 que aborda as boas praticas de
gerenciamento dos residuos de saude e dd as providéncias, mas que pode ser aplicada as
industrias quimicas (Brasil, 2018).

Segundo Arantes et al. (2023), os residuos solidos gerados pelas atividades
antropogénicas contemporaneas podem oferecer risco a saide humana e a qualidade ambiental
devido as suas propriedades fisico-quimicas ou infectocontagiosas. Sendo os residuos
quimicos, dentre a gama de residuos gerados, quando dispostos de forma incorreta,
responsaveis por acarretar efeitos deletérios a saide humana e qualidade do ambiente devido
as suas caracteristicas fisico-quimicas, como: inflamabilidade, corrosividade, reatividade e
toxicidade.

Além da geracdo de residuos, as andlises quimicas expdem o trabalhador a risco de
variados tipos durante sua execuc¢do. Portanto, a abordagem de novos métodos e tecnologias
que diminuam significativamente a geragdo de residuos e a exposi¢do de riscos ao trabalhador,
sao de importante interesse para industrias, laboratorios e universidades. Conforme abordado
por Paim et al. (2002), o desenvolvimento de tecnologias que permitam a obteng¢dao de novos
produtos, sejam eles farmacos ou outras substancias, ndo deve visar apenas o sucesso das
reagoes envolvidas nas diversas etapas de uma sintese. Uma tecnologia realmente moderna
deve, igualmente, estar atenta aos aspectos relacionados com os residuos gerados no processo.
E de extrema importancia a busca de rotas sintéticas que gerem efluentes de baixa toxicidade

e/ou que possam ser facilmente reaproveitados, reciclados ou neutralizados.
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3 METODOLOGIA

As metodologias FQ e RMN-DT exigem o uso de equipamentos, vidrarias, reagentes e
utensilios. A analise do teor de gordura em margarinas por meio do método fisico-quimico esta
descrita no tépico 3.1, ja para o método instrumental no topico 3.2. Em ambos os tdpicos,
foram realizadas 5 analises em duplicata de cada amostra de margarina com teor de 80%, 77%
e 75% de gordura, com a finalidade de obter dados para a analise comparativa entre os

métodos. As determinagdes analiticas foram realizadas pelo autor para cada método.

3.1 Métodos fisico-quimicos

O método fisico-quimico foi realizado com base no livro de Adolfo Lutz “Métodos
fisico quimicos para andlise de alimentos” (Takemoto ef al., 2008). Com base no livro, a
analise foi realizada conforme a metodologia para a manteiga, onde, para determinar o teor de
gordura, ¢ necessario realizar a andlise de umidade, volateis e insoluveis em éter, e, por

intermédio desses resultados, realizar o calculo do teor de gordura.

3.1.1 Determinacio do teor de umidade em margarinas

Em cada béquer de 100 mL, previamente tarado, foram pesados aproximadamente 10 +
0.0001g da amostra com auxilio de uma balanga analitica e duas espatulas metalicas. Em
seguida, o material foi aquecido em chapa elétrica e agitado discretamente com auxilio da
pinga metalica e utilizando os EPI's (Equipamentos de Prote¢do Individual), luvas
isonitrilicas, luvas de protecdo térmica, jaleco, calga, sapato fechado e 6culos de prote¢do, em
sentido circular, retirando ocasionalmente do aquecimento para evitar a queima ou crepitacao
violenta da amostra. Para monitorar a eliminagcdo dos volateis, foi utilizado um vidro de
relogio sobre o béquer. O término dessa etapa foi identificado pela auséncia de vapores no
vidro de relégio.. Por fim, foi realizada a limpeza do béquer com papel absorvente e levado a
estufa a 103 + 2 °C por 1 hora. Apds o tempo na estufa, foi colocado o béquer no dessecador
por 20 minutos. Concluido o tempo de aquecimento, o béquer foi transferido para um
dessecador, onde permaneceu por 20 minutos para resfriamento. Com a amostra em
temperatura ambiente, procedeu-se a pesagem. O processo de aquecimento (30 minutos nas
etapas subsequentes) e resfriamento foi repetido até que a massa do sistema permanecesse

constante, caracterizando o término da secagem.
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O peso constante permite realizar os calculos do teor de umidade e volateis presente na

amostra. O valor de umidade e volateis é encontrado através da Equacao 1 em % (m/m).
UvV=(NlI — NF)x100/P (1)
Sendo:

e UV —umidade e volateis % (m/m);
e NI —massa em g inicial do béquer mais amostra;
e NF —massa em g final do béquer;

e P —massa pesada em g da amostra.

3.1.2 Determinacio do teor de insoliiveis em margarinas

Os béqueres contendo os residuos provenientes do item 3.1.1 foram transferidos para a
capela exaustora e, utilizando os EPI’s (Equipamento de Prote¢do Individual), dentro do
conjunto experimental usado na determinagdo anterior, foram adicionados 25 mL de éter de
petrdleo de alta pureza (P.A de 30-60%) e foi homogeneizada a amostra com movimentos
circulares. As amostras foram homogeneizadas por meio de movimentos circulares, e os
residuos aderidos as paredes dos recipientes foram removidos com o auxilio de bastdo de
vidro. Em seguida, os residuos foram lavados com éter de petréleo e deixados em repouso por
aproximadamente 5 minutos até a sedimentagdo dos insoluveis. Apos a sedimentagdo, foi
descartada cuidadosamente a solugdo etérea no galdo de destino para ser posteriormente pela
empresa responsavel pelos residuos quimicos gerados. A fim de garantir que no béquer
restaram apenas os residuos insoliveis em éter de petroleo, foram realizadas mais 4 extragdes
conforme o procedimento descrito anteriormente. Concluidas as extragdes, os béqueres foram
limpos com papel absorvente e levados a estufa, mantida a 103 £+ 2 °C, por 1 hora. Apds esse
periodo, os recipientes foram resfriados em dessecador por 20 minutos e, posteriormente,
submetidos a pesagem. O processo de aquecimento (30 minutos nas etapas subsequentes) e
resfriamento foi repetido até que a massa do sistema permanecesse constante, indicando o

término do procedimento de secagem.

O peso constante permite realizar os cdlculos do teor de insoluveis em éter de petroleo
presente na amostra. O valor de insoliiveis em éter de petrdleo ¢ encontrado através da

Equagdo 2 em % (m/m).

IE = (NFi — NB)x 100/P 2)
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Sendo:

e [E —insoluveis em éter % (m/m);
e NFi—massa em g final do béquer;
e NB —massa em g do béquer;

e P —massa pesada em g da amostra.

3.1.3 Determinacio do teor de gordura em margarinas

O teor de gordura em margarinas ¢ determinado por meio da soma entre os valores de
umidade e volateis mais os insoluveis em éter subtraido de 100%. Logo, foi realizado o
calculo do valor do teor de gordura através dos valores encontrados para umidade e volateis e

insoluveis em éter, a partir da Equagdo 3 em % (m/m).
TG =100% — (UV + IE) 3)
Sendo:

e TG - Teor de gorduras % (m/m);
e [E —insoluveis em éter % (m/m);

e UV —umidade e volateis % (m/m).

3.2 Método instrumental

O método instrumental segue a marcha analitica indicada pelo fabricante do
equipamento. Sendo assim, a partir destes procedimentos € possivel obter o teor de umidade e

gordura para as margarinas analisadas.

3.2.1 Determinacio do teor de gordura e umidade por RMN - DT

A determina¢do do teor de gordura e umidade em margarinas por Ressonancia
Magnética Nuclear no Dominio do Tempo, foi realizado utilizando o equipamento minispec
mq20 da Bruker®.

A inicializagdo foi necessario, abrir o software “minispec plus”, no menu inicial foi
selecionado o “daily check”, nesse menu foi realizada a verificagdo didria do instrumento
inserindo no amostrador o tubo com o padrdo de referéncia (sementes de canola) que fica

armazenado na parte frontal do equipamento.
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Ap0s a verificagdo, foi retornado para o menu inicial e selecionado “measure”, com o
equipamento pronto para a andlise, foi iniciada a preparacdo da amostra conforme metodologia
analitica fornecida pela fabricante do equipamento. Para cada margarina foi realizada a
pesagem da amostra em vial shell de 4 mL? foi utilizada uma seringa de 5 mL com a ponta
cortada, sendo a entrada com a mesma circunferéncia do corpo da seringa, logo foi realizada a
pesagem da amostra, com auxilio de uma balanc¢a analitica, com valor entre 4,05004 0.0500g.
Finalizada a pesagem o vial ¢ encapsulado por um tubo de vidro de 18 cm, antes de inseri-lo,
foi realizada a limpeza das paredes dele com papel absorvente, por fim o tubo ¢ inclinado e o
vial ¢ inserido, esse procedimento ¢ realizado para que a vidraria ndo quebre o fundo do tubo.

O inicio da leitura do equipamento ¢ feita apds identificar o método utilizado “método
gordura alta”, massa da amostra em gramas, identificacdo da amostra e selecionar “measure”,
a partir da mensagem apresentada “please insert sample”, foi retirada a tampa de teflon e
inserida a amostra para a leitura.

O equipamento apds realizar 4 varreduras da amostra, mostra os valores de teor de
gordura e umidade da amostra em %m/m. visualize o sistema da analise por RMN-DT na

figura abaixo.

Figura 4 - Sistema para analise por RMN-DT

Fonte: O autor, 2025.

3.3 Analise estatistica

As andlises estatisticas serviram para comparar os métodos quanto a precisdo e
exatiddo entre os resultados obtidos para cada metodologia, a fim de provar que ambas
entregam o resultado esperado para cada margarina com seu teor de gordura e umidade
respectivo.

Os dados experimentais foram tratados de forma estatistica pelo método de comparagao
de média de dois métodos, o teste t de student pareado. O método ¢ utilizado para verificar se a
diferenca entre as médias dos valores experimentais obtidos por dois métodos diferentes ¢

significativa, para um determinado nivel de confianga estatistica. Um exemplo, ¢ a



29

comparag¢do de dois métodos analiticos, aplicados a mesma amostra, o teste estatistico podera
indicar se a diferenca entre as duas médias ¢ devida a presenca de um erro determinado em um
dos métodos ou decorrente das flutuagdes associadas aos erros indeterminados (Skoog ef al.,
1996; Ohlweiler, 1976, Prado M.S.A et al., 2002 ). O teste t de student ¢ determinado pela

seguinte Equagao 4.
T= Xd/(sd /Nn) (4
Onde:

e Xd - Média das diferencas entre os métodos;
e sd - Desvio padrdo das diferencgas entre os métodos;

e n - Tamanho da amostra (nimero de resultados).

Com isso, faz-se necessario calcular a média das diferengas e o desvio padrdo da

diferenga entre os métodos, que sdo calculados através das Equacdes 5 e 6.
Xd=Edi/n (5)
Onde:

e FEdi - soma das diferengas entre os resultados das amostras para cada resultado de
analise;

e 1 - numero de resultados.
Sd =V((Xd — Xi)*/(n — 1)) (6)
Onde:

e Xd - Média das diferencas (5);
e Xi - diferenca entre cada analise;

e 1 - numero de resultados.

Os resultados obtidos a partir dessas equagdes permitiram o teste de hipdtese para os
teores de umidade e gordura nos 15 resultados obtidos. Por eles, € possivel determinar se
existem diferengas significativas entre os métodos através de analise comparativa entre o valor
de ticuado € O teiicor O valor de t.q., € encontrado através da tabela visualizada na Tabela 2,

utilizada para os célculos da determinacao do t .40, atraveés de planilha eletronica (Excel).
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Tabela 2 - Tabela para t_;., em varios niveis de probabilidade

Valores criticos de t para testes bicaudais (nivel de confianca - 95%)

Graus de 2 15 .1 .05 .025 .01 .005 .001

liberdade
1 3.078 4.165 6.314 12.706 25452  63.657 127.321 636.619
2 1.886 2.282 2.920 4.303 6.205 9.925 14.089 31.599
3 1.638 1.924 2.353 3.182 4.177 5.841 7.453 12.924
4 1.533 1.778 2.132 2.776 3.495 4.604 5.598 8.610
5 1.476 1.699 2.015 2.571 3.163 4.032 4.773 6.869
6 1.440 1.650 1.943 2.447 2.969 3.707 4317 5.959
7 1.415 1.617 1.895 2.365 2.841 3.499 4.029 5.408
8 1.397 1.592 1.860 2.306 2.752 3.355 3.833 5.041
9 1.383 1.574 1.833 2.262 2.685 3.250 3.690 4.781
10 1.372 1.559 1.812 2.228 2.634 3.169 3.581 4.587
11 1.363 1.548 1.796 2.201 2.593 3.106 3.497 4.437
12 1.356 1.538 1.782 2.179 2.560 3.055 3.428 4318
13 1.350 1.530 1.771 2.160 2.533 3.012 3.372 4221

CM s e e 2i45 280 29 a4l

15 1.341 1.517 1.753 2.131 2.490 2.947 3.286 4.073

Fonte: Adaptado de Scribbr, 2023.

A analise comparativa ¢ realizada da seguinte maneira. Caso t.cuado >  teritico » €X1StE
diferenca significativa entre os métodos. Por outro lado, se tocuaso < teitico » NAO €XiSte
diferenca significativa entre os métodos, sendo entdo validada o uso das duas metodologias

para a mesma determinacao.
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3.4 Quantificacio de residuos entre a metodologia fisico-quimica e a RMN-DT

A andlise fisico-quimica e a analise por Ressonancia Magnética Nuclear no Dominio
do tempo sdao metodologias que geram residuos. Os residuos comumente gerados nessas
analises sao os papéis com residual de margarina, ¢ mistura de éter de petrdleo com solaveis
presentes na margarina. A quantificagdo desses residuos foi realizada levando em consideracdo
0 quanto se gasta para realizar a analise de uma amostra. Portanto, para papéis, a quantificagao
serd expressa por unidade/amostra e para a mistura com éter de petroleo mL/amostra (Para
determinar a quantidade da mistura com éter de petroleo, foi utilizada uma proveta de S0mL

da analise de insoluveis em éter de petrdleo).
3.5 Analise de riscos entre a metodologia fisico-quimica e a RMN-DT

Segundo Oliveira (2022), atividades desenvolvidas em laboratorios de analises
quimicas envolvem riscos que possam resultar em acidentes tanto de trabalho, quanto
ambientais com elevada severidade. Logo, faz-se necessario uma avaliacdo dos riscos
presentes nessas atividades. Portanto, antes da realizagdo da andlise fisico-quimica ou a
Ressonancia Magnética Nuclear no Dominio tempo para a determinagdo de gordura, ¢

necessario que seja realizada uma avaliacao dos riscos de cada analise.

A avaliagdo de risco foi realizada por meio da revisdo dos passos analiticos de cada
metodologia, consequentemente, o conhecimento dos riscos na manipulacdo de materiais,

possiveis solventes e equipamentos para a realizagdo das analises.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta secdo, sdao apresentados os resultados obtidos a partir das atividades
desenvolvidas durante o experimento. Os dados sdo organizados de forma a fornecer uma
analise comparativa entre as metodologias. A seguir, serdo discutidos os resultados das
analises fisico-quimicas e por RMN-DT por andlises estatisticas e analise discursiva sobre os
impactos ambientais pela optativa de implementagdo da andlise escolhida em rotina

laboratorial.
4.1 Analise estatistica comparativa entre as metodologias

Os valores obtidos para o teor de gordura e umidade em margarinas para cada
metodologia estdo apresentados na Tabela 3. Esses valores foram obtidos a partir da média

entre os resultados das duplicatas de cada amostra de margarina, sendo realizada sob as

mesmas condigoes.

Tabela 3 — Comparacio entre métodos.

M¢étodos analiticos

Teor de
gordura Fisico-Quimico RMN- DT
Insoluveis Teor de Teor de Teor de Teor de
Umidade Gordura Umidade Gordura
1,80 18,02 80,18 16,82 80,97
2,10 17,90 80,00 16,97 80,81
1,71 17,98 80,31 16,78 80,97
80% 1,66 18,11 80,23 16,85 81,08
1,53 18,30 80,17 16,61 81,10
0 21,80 77,60 21,08 77,10
0 21,83 78,82 20,80 77,25
0 22,40 77,50 22,06 76,09
77% 0 20,46 78,66 20,27 77,80
0 22,11 77,35 21,86 76,20
1,68 22,90 75,42 21,41 76,52
2,72 21,48 75,80 22,14 75,96
250, 2,03 22,77 75,20 21,57 77,18
2,10 22,76 75,14 20,53 78,37
1,75 22,99 75,26 21,16 76,90

Fonte: O autor, 2025.
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De acordo com a Tabela 3, € perceptivel a diferenca entre os métodos principalmente
no que diz respeito ao teor de umidade, que em todos os casos ¢ menor para o método
RMN-DT. Isso se deve, a dificuldade do equipamento em detectar "agua ligada" presente na
margarina (Gowda et al., 2025). O teste t de student pareado foi realizado comparando todas
as amostras em um unico conjunto, para dar maior variabilidade a andlise, a fim de avaliar se
existem diferencas significativas entre os métodos. Os célculos para determinagdo do t i
foram realizados através de planilha eletronica (Excel), utilizando os dados fornecidos pela
Tabela 2. Logo, por meio desses dados foi possivel encontrar as diferencas para determinagao

dos teores de gordura e de umidade entre as metodologias, conforme a Tabela 4.

Tabela 4 - Diferenca entre os resultados de cada metodologia

Analise comparativa

Teor de
gordura Diferencas amostrais
Teor de Teor de
Umidade gordura
1,20 -0,79
0,93 -0,81
1,20 -0,66
1,26 -0,85
80% 1,69 20,93
0,72 0,5
1,03 1,57
0,34 1,41
0,19 0,86
T7% 0,25 1,15
1,49 -1,1
-0,66 -0,16
1,20 -1,98
75% 2,23 -3,23
1,83 -1,64

Fonte: O autor, 2025.

Os dados da Tabela 4 foram utilizados para realizagdo do célculo da média das
diferengas conforme equacdo 5 e, em seguida, o desvio padrio das diferencas conforme a
equagdo 6. O resultado encontrado para a média das diferengas foi de 0,62% para o teor de
umidade e -0,28% para o teor de gordura. Ja o desvio padrao das diferencas foi de 0,74% para

o teor de umidade e 1,35% para o teor de gordura. Com esses resultados foi possivel realizar o
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calculo do teste t pareado para cada tipo de andlise, conforme a Equagdo 4. Entdo, 0 t.,cuado
encontrado para determinagdo do teor de umidade foi de 3,26 e para o teor de gordura foi de
-0,88.

O numero de Grau de Liberdade (GL) para cada teste ¢ de 14, visto que GL=n-1, como
sdo 15 resultados para cada tipo de determinagdo para as duas metodologias e com grau de
confianga de 95%, verificando a tabela ilustrada na Figura 3, o valor de t.q;., para esta analise
comparativa ¢ de 2,145, visto que para este grau de confianga, a significancia ¢ de 5%, logo,
esse valor esta na coluna de 0.05.

Logo, interpreta-se pelo teste de hipdtese que para o teor de umidade, 0 t.ycuado > teritico
(3,26>2,145), portanto, existe diferenga significativa entre os métodos para essa determinagao
analitica. Ademais, o teste de hipdtese para o teor de gordura verifica-se que 0 tacuiadzo < teritico
(-0,88<2,145), portanto, nao existe diferenca significativa entre os métodos para essa
determinagao analitica.

As determinagdes analiticas foram realizadas por repetibilidade, utilizando os mesmos
equipamentos, métodos e solucdes para aquisicdo dos dados. Dessa forma, os dados podem
conter erros sistematicos por fatores instrumentais, impureza na solu¢ao de éter de petroleo
para determinagdo do teor de insoliveis que tem ligagdo direta com o teor de gordura, curva de
calibragdo do RMN precisando de ajustes, pois ¢ a partir dela que os resultados de teor de
gordura e umidade sdo obtidos. A andlise também estd submetida a erros indeterminados, que
podem ser ocasionados pelas pequenas variagdes nas medidas das massas pesadas em cada
método, volume de solucgdo, vidrarias com residuos e etc.

Os erros indeterminados podem ser evidenciados na determinagdo do teor de umidade
das duas metodologias, comparando amostras a amostras na Tabela 4, verifica-se que os
resultados obtidos apresentam uma tendéncia, onde os resultados do teor de umidade por
RMN-DT s@o menores do que os resultados obtidos pela metodologia FQ. Essa tendéncia pode
estar relacionada com a forma estrutural que as moléculas de agua e 6leo estdo dispostas na
margarina, conforme Figura 5 abaixo, visto que a margarina ¢ um produto de emulsdo do tipo

A/O.
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Figura 5 - Representacio da emulsdo de margarinas
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Fonte: Franzol et al., 2015.
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Como abordado anteriormente, a leitura do RMN ¢ feita através de quatro varreduras,
onde o equipamento joga dois pulsos de radiofrequéncia sob a amostra, um desses pulsos ¢ a
radiofrequéncia de 90°, que estimula os atomos de hidrogénios presentes na amostra, € um
segundo pulso de 180° que estimula os atomos de carbono presentes na amostra. Esse
esquema ¢ feito em cada varredura e esses espectros geram sinais para o equipamento.

No entanto a margarina ¢ uma emulsdo sélida, e segundo Colgano et al. (2017), essa
analise quantitativa para solidos ¢ bastante criticada, pois para esse tipo de amostra, o sinal do
RMN decai muito, mesmo refocalizando sinais de pulsos em eixos diferentes, a presenca de
regioes dinamicamente restritas faz com que a interagdo dipolar residual H-H se torne
dominante, ndo sendo refocalizada nos ecos de CPMG. Logo, ¢ possivel concluir que nem
todas as moléculas de agua presente na amostra sdo quantificadas pelo equipamento, visto que
a determinagdo do teor de agua esta relacionado com a diferenga entre os sinais de RF 90° com
os sinais de RF 180°, o que fica evidente com a tendéncia do teor de umidade obtido pelo
RMN ser menor do que pelo método FQ.

Uma forma de reduzir os possiveis erros sistematicos ¢ verificando a calibragcdo dos
instrumentos, fazer outro tipo de analise paralela e independente, revisar a curva de calibracgao,
verificar a pureza do éter de petroleo e a condicao dos dessecadores. Ademais, para evitar os
erros indeterminados € necessario realizar um numero maior de réplicas da mesma amostra e
aumentar a amostragem com um numero maior de resultados obtidos e aumentar o numero de

varreduras efetuadas pelo RMN.
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4.2 Analise comparativa de geracio de residuos entre os métodos

Como abordado anteriormente, os dois métodos analiticos geram residuos em sua
realizacdo, os dois tém em comum a geracdo do residuo da margarina, considerado nio
reciclavel. Porém, por serem metodologias distintas e de diferentes operacgodes, a geracao de
residuos para cada uma delas ¢ especifica.

A andlise fisico-quimica requer o uso de vidrarias, solventes orgadnicos e papéis
absorventes. Portanto, todos os residuos gerados, exceto o vidro, ndo s3o reciclaveis e tém
destinagdes distintas. O papel absorvente por ser utilizado para a limpeza de vidrarias ou
espatula sujas de margarinas, se torna residuo ndo reciclavel e, conforme a resolugdo
CONAMA (Conselho Nacional de Meio Ambiente) N° 275/2001, deve ser descartado no
coletor de residuo de cor cinza (destinado para residuo geral ndo reciclavel ou misturado,
contaminado de dificil separagdo) (Brasil, 2001). O residuo com solvente organico, éter de
petroleo, gerado na determinagdo de insoluveis deve ser separado em um coletor identificado
com a cor laranja, e junto a ele ter a sua FDS (Ficha De Seguranca) e uma placa com
informagdes da classe do rejeito e seus riscos, esse rejeito € direcionado comumente para
incineragdo e producdo de energia, podendo ser doado ou vendido. O vidro, inico residuo
reciclavel, pode ser gerado por quebra devido a desatencdo por parte do analista ou por tempo
de uso, deve ser descartado no coletor verde.

A metodologia instrumental gera apenas dois tipos de rejeitos, os papéis absorventes
sujos de margarina gerados durante a analise e o vidro que pode ser gerado pela quebra de
vidraria, os dois residuos devem ser tratados da mesma forma que esta descrito acima.
Portanto, a tunica diferenca entre as andlises ¢ a geracdo de residuo de solvente organico
perigoso, éter de petrdleo. Esse solvente ¢ controlado pela Policia Federal, pois conforme o
Ministério da Justica e Seguranga Publica (MJSP), através da portaria N° 204/2022, ele ¢ um
Produtos quimicos, precursores de drogas, sujeitos a controle e fiscalizacao a partir de 1 (um)
grama ou 1 (um) mililitro, em concentragdo igual ou superior a 1% (Brasil, 2022). Com isso, a
empresa que adquire este reagente deve ser licenciada e prestar contas a Policia Federal sobre
a compra, uso ¢ destinacdo final do residuo. Gerando impasses financeiros e burocraticos no
gerenciamento desse residuo. A geragdo de residuos de cada método pode ser visualizada na

Tabela 5.
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Tabela 5 - Analise de residuos gerados por amostra

Analise fisico-quimica x RMN -DT

Residuo Método fisico-quimica RMN-DT
Papel (unidades/amostra) 2 2
Eter de petréleo (mL/amostra) 125 0

Fonte: O autor, 2025.

Apesar da utilizagdo de 125 mL de éter de petroleo para realizacdo da analise, boa
parte desse solvente se volatiliza devido ao seu coeficiente de pressdo e vapor ser elevado,
portanto, a geracao desse residuo pode ser bem mais expressiva, e além de poder contaminar o
solo e as aguas, esse residuo ¢ um alto contribuinte para a contaminagao do ar atmosférico, por
mais que a andlise seja realizada em capelas exaustoras, conforme abordado por Rodrigues
(2018), no Brasil ndo existe normativa para a instalacdo e recomendagao para o uso de capelas
exaustoras em laboratorios, sendo de autonomia da empresa, a busca e a implementacao desse
tipo de equipamento, em seu texto Rodrigues destaca que pelas normas europeias, as capelas
deveriam conter um sistema de deteccdo de gases com alarme e dentre outros, verificando no
laboratério em que foram realizadas as andlises, esse sistema ¢ inexistente, o que pode
comprometer a saude da pessoa que esta realizando o ensaio, caso em algum momento a

exaustdo da capela se torne ineficiente.
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4.3 Analise comparativa de risco entre os métodos

A realizacao de qualquer atividade laboral exige o conhecimento dos riscos e perigos
que o trabalhador ir4 se submeter ao realiza-la. Segundo Cameron (2005) o gerenciamento de
risco surge como o dever obrigatorio da empresa, ou seja, ela tem a obrigagdo de proteger a
saude e a seguranga de seus empregados e do publico contra os riscos de suas atividades.

As atividades mencionadas neste presente trabalho, expde ao analista riscos fisicos,
quimicos e ergondmicos. Sendo, as analises fisico-quimicas exclusivamente a que pertence o
risco quimico. Os riscos fisicos nas andlises fisico-quimicas estdo na manipulacdo das
vidrarias € no contato com a chapa aquecedora e com as estufas, pois as vidrarias tem o risco
de corte, a chapa aquecedora e a estufa t€ém o risco de queimadura. Por outro lado, a analise
instrumental possui o risco fisico de corte na manipulacdo de vidrarias e o risco de
interferéncia no campo magnético ao manipular o equipamento, portanto pessoas com
marca-passo sdo proibidas de realizar a andlise. O risco ergondmico das andlises esta
totalmente relacionado ao tempo de analise, pois esse ird impactar na postura, estresse fisico e
até mesmo emocional do analista executante. Portanto, a andlise fisico-quimica por demorar
cerca de aproximadamente 4 horas de andlise, submete o executante aos riscos ergonomicos de
postura, estresse e cansago corporal. Ademais, a determinacdo de umidade e gordura por
RMN-DT ¢ uma analise rapida que dura em torno de 2 a 3 minutos, tendo 0os mesmos riscos
ergondmicos da andlise fisico-quimica e de forma menos intensa.

O risco quimico estd presente apenas na analise fisico-quimica, pois na etapa da
determinagdo de insoluveis em éter ¢ necessario a utilizacdo de um solvente orgénico toxico,
inflamavel, perigoso ao meio ambiente e de risco a saude, o éter de petroleo, conforme Figura

6, abaixo.
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Figura 6 - Eter de petréleo
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Fonte: Labimport, 2022.

Uma forma de amenizar esse risco ¢ o uso da capela de exaustao e EPI's como citado
na metodologia, porém o contato didrio com o solvente faz com que ele seja de um alto risco a
satde do analista de forma gradativa. No entanto, conforme as leis que regem a Consolidagdo
das Leis de Trabalho (CLT), o ambiente passou por uma pericia, em que foi determinado por
um profissional habilitado, que os niveis de exposicdo estdo abaixo do limite de tolerancia.
Logo, o RMN-DT se sobressai sob ao método fisico-quimico em relagdao ao gerenciamento de
riscos, visto que os riscos ergondmicos sdo de menores intensidades e ndo existe o risco

quimico nesta andlise, conforme ilustrado no Quadro 1.
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Quadro 1 - Riscos: analise fisico quimica x RMN-DT

Meétodo analitico
Risco
Fisico-quimico RMN-DT
Ergonomico Postura, tempo de anélise Postura, tempo de anélise de
proximo de 4 horas 2 a 3 minutos
Fisico Queimadura e corte Corte e interferéncia no
campo magnético
Quimico Incéndio, contaminag¢ao do
ambiente e saude do analista Ausente

Fonte: O autor, 2025.

A interferéncia do campo magnético sobre o corpo humano ¢ um estudo muito recente,
ha autores que a relacionam com a leucemia infantil, porém ainda ndo existem estudos que
comprovem essa relagdo conforme abordado por Marcato (2015). Portanto, a principal relagdo
de risco com o uso da RMN em sua exposi¢cdo, ¢ a restricdo de pessoas que utilizam
marca-passo, ou estejam portando utensilios ou aparelhos metalicos, pois o campo magnético
interage com o aparelho, podendo levar o usudrio a uma lesdao grave. Mas vale ressaltar que o
campo magnético s ¢ gerado a cada leitura realizada no equipamento, ou seja, a cada leitura o
executante ird se expor ao campo por 2 a 3 minutos, tempo referente a leitura realizada pelo

equipamento.
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5 CONCLUSAO

A analise comparativa entre as metodologias evidencia que a determinacao do teor de
gordura em margarinas ¢ uma etapa fundamental, tanto por constituir um pardmetro
regulamentado pelo MAPA quanto por contribuir para a garantia da seguranca alimentar, para
0 monitoramento e controle do processo produtivo e para a gestdo adequada dos residuos
gerados na induastria. Os métodos comparados para a determinacdo desse pardmetro nao
apresentaram diferencas significativas para os resultados obtidos e tratados estatisticamente,
apresentando um  tgeuede < tertico (0,88 < 2,145). Porém a determinagdo do teor de umidade
apresentou diferengas significativas entre os métodos, apresentando um o t.cuado > teritico (3,26 >
2,145).

Esse resultado pode estar associado a influéncia de erros sistematicos ou aleatdrios
inerentes a cada procedimento analitico, em destaque para o método por RMN, que pode estar
relacionada as caracteristicas da amostra, uma emulsdo sélida, cuja matriz ainda demanda
aprimoramentos no processo de calibracdo e desenvolvimento metodolégico. Assim, a
realizacdo de novos experimentos, com maior nimero de réplicas, com mais executantes,
maior numero de varreduras no método por RMN, e amostras apresentando teores de gordura
mais distintos, podera fornecer uma correlagdo mais robusta entre os métodos em analises
estatisticas futuras.

Logo, os dois métodos avaliados para a determinag¢dao de gordura ndo demonstraram
diferengas significativas entre si, o que leva ao entendimento que a metodologia RMN-DT
pode ser uma opgao relevante na rotina industrial. Por outro lado, a escolha de metodologia a
ser adotada, fica a cargo da empresa, mas vale ressaltar que os residuos gerados na
implementagdo do RMN-DT como andlise de liberagdo, monitoramento e acompanhamento do
processo produtivo, gera um volume menor de residuos e com menor risco ergonomico €
quimico ao responsavel da andlise, além de se obter um resultado cerca de 80 vezes mais
rapido que o método fisico-quimico.

Conclui-se que o estudo apresenta elevada relevancia ao comparar métodos classicos
da quimica analitica, tradicionalmente empregados na determinacdo de gordura em
margarinas, com a técnica emergente de RMN-DT. Os resultados obtidos demonstram o
potencial dessa tecnologia para otimizar as rotinas analiticas, aumentar a seguranca

operacional e manter elevado nivel de confiabilidade analitica.
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