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RESUMO

Ha um grande interesse da industria alimenticia em reduzir os residuos gerados durante a
fabricagdo de seus produtos. A industria vinicola, geralmente realiza a adubagdo do solo de
vinicolas ou até mesmo fabricam racdo animal a partir das cascas, bagagos, sementes e
engacos. Entretanto, se descartado em solo de maneira inadequada, pode ocasionar a
contaminacdo do mesmo, gerando varios problemas ambientais, por serem residuos
caracterizados com uma alta concentracao de matéria organica, fibras e minerais. Assim, uma
das alternativas mais interessantes para evitar que isso ocorra ¢ a produgdo de subprodutos a
partir desses residuos, como por exemplo, a extracdo de dleo da semente da uva. Existem
varios métodos para realizar esse procedimento. O método de extracdo de 6leo, a base de
cloroférmio, metanol e dgua, foi desenvolvido por E. G. Bligh e W. J. Dyer em 1959, sendo
considerado um método de extragdo a frio. O Soxhlet ¢ um método continuo, em que a
amostra ¢ extraida através do solvente aquecido em fluxo continuo até que se realize a
completa extracdo. Assim, este trabalho teve como objetivo comparar as metodologias de
Soxhlet e Bligh & Dyer, para a extragdo do 6leo da semente de uva e avaliar a qualidade
fisico-quimica do o6leo extraido. O método de Bligh & Dyer mostrou-se um método de
extragdo pouco eficiente, enquanto o método Soxhlet forneceu resultados satisfatorios.
Posteriormente, os resultados obtidos foram submetidos a8 ANOVA, quando houve diferenga
significativa entre as médias foi aplicado o Teste Tukey, realizado Minitab Statistical
Software. As analises fisico-quimicas em ambos os métodos ficaram em sua grande maioria
fora dos padrdes exigidos pela legislacdo, ndo apresentando diferenca significativa (p>0,05)
no indice de iodo e indice de refragao.

Palavras-chave: 6leo; uva; soxhlet; Bligh & Dyer.



ABSTRACT

There is a great interest of the food industry in reducing the waste generated during the
production of their products. The wine industry typically fertilizes vineyard soil or even
produces animal feed from grape skins, pomace, seeds, and stems. However, if improperly
disposed of in the soil, it can lead to contamination, resulting in various environmental
problems, because they are waste materials characterized by a high concentration of organic
matter, fibers, and minerals. So, one of the most interesting alternatives to prevent this, is the
production of subproducts from these residues, such as grape seed oil extraction. There are
many methods to carry out this procedure. The oil extraction method, based on chloroform,
methanol, and water, was developed by E.G. Bligh and W.J. Dyer in 1959, and it is
considered a cold extraction method. On the other hand, the Soxhlet method is a continuous
process in which the sample is extracted through heated solvent in continuous flow until
complete extraction is achieved. Thus, this study aimed to compare the Soxhlet and Bligh
Dyer methodologies for grape seed oil extraction and evaluate the physicochemical quality of
the extracted oil. The Bligh-Dyer method proved to be an inefficient extraction method, while
the Soxhlet method provided satisfactory results. Subsequently, the obtained results were
subjected to ANOVA, when there was a significant difference between the averages was
applied tukey test in the Minitab Statistical Software. The physicochemical analyzes in both
methods were mostly out of the standards required by legislation, showing no significant
difference (p>0,05) in the iodine index and refractive index.

Keywords: oil; grape; soxhlet; Bligh & Dyer.
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1 INTRODUCAO

No século XX, a uva foi uma alternativa economicamente promissora para o Brasil.
De acordo com a Embrapa (2012), a produ¢ao de uva foi de cerca de 1,5 milhdes de
toneladas. Essa vasta safra da-se pelo fato da uva ter destaque no cenario mundial entre as
frutas mais consumidas, sejam na sua forma in natura ou em seus derivados como o vinho € o
suco de uva concentrado, principais produtos exportados.

Para produzir 100 litros de vinho, gera-se aproximadamente 25 kg de residuos,
dentre eles, a semente de uva, que representa por volta de 5% da massa da uva, e que no
decorrer dos anos vem sendo utilizada principalmente como complemento para produgdo de
racdo animal e adubo nas proprias vinicolas (Menezes, 2021). Dito isto, é possivel estimar a
quantidade aproximada de residuos que sdo gerados a partir da produgdo desses produtos. As
industrias alimenticias t€ém demonstrado grande interesse em reduzir esses residuos,
proporcionando um destino mais adequado para o mesmo. Menezes (2021) observou e
aplicou em alguns de seus trabalhos o aproveitamento desses residuos realizando a extra¢do
de dleo da semente da uva.

Segundo a Instru¢do Normativa 49 de 26 de dezembro de 2006, o 6leo vegetal ¢ o
produto alimenticio, constituido por triglicerideos de 4cidos graxos, obtidos da matéria-prima
vegetal, refinado mediante o emprego de processos tecnoldgicos adequados. Poderdo conter
pequenas quantidades de outros lipidios tais como fosfolipidios, constituintes insaponificaveis
e acidos graxos livres, naturalmente presentes no oleo vegetal (Brasil, 2006).

As maiores fontes de oleo vegetal sdo provenientes das sementes de plantas como
canola, soja, girassol, caroco de algoddo, entre outras. A quantidade de oleo presente em
vegetais oleaginosos pode variar de 3% a 70% do peso total (Santos, 2018). Do 6leo vegetal,
75% dele sdo extraidos do endosperma das sementes, possuindo conteudo lipidico em torno
de 8% a 20%. Os oleos vegetais fazem parte da alimentagdo humana e ha uma tendéncia
mundial em busca de novas fontes de o6leo, principalmente com sementes de frutos
(Shinagawa, 2015).

A uva ¢ uma fruta proveniente da videira, que se destaca como uma das frutiferas mais
cultivadas no mundo. No Brasil, sua produgdo ¢ mais concentrada nas regides Sul e Sudeste,

onde a fruta ¢ largamente destinada para a produgdo de vinhos, sucos concentrados e
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derivados; e na regido Nordeste, onde a maior parte da producao ¢ destinada a mesa (Elias,
2008).

Segundo Menezes et. al. (2014), o bagaco de uva ¢ obtido durante o processo de
elaboragdo do vinho e ¢ composto pelas sementes e cascas das uvas. Apds esse processo, as
sementes de uvas geralmente sdo utilizadas para adubagdo do solo das proprias vinicolas e
como complemento da ra¢ao animal. Entretanto, as industrias vinicolas estdo direcionando um
novo destino para essas sementes. Da semente da uva, € possivel realizar a extragdo do 6leo
que possui acidos graxos essenciais como o acido linoleico, conhecido como dmega-6, além
disso, esse Oleo € rico em vitamina E, que atua como antioxidante em sua forma alfa-
tocoferol. O 6leo proveniente da uva ¢ fabricado e consumido em paises como Alemanha,
Francga e Italia desde 1930.

Posteriormente, Menezes (2021) realizou uma pesquisa onde afirma que a semente
de uva possui entre 12% a 20% de teor de 6leo, diante disso, a maneira mais indicada para
realizar a extracdo ¢é utilizando solventes, proporcionando maior rendimento comparado com
outras técnicas. Em um estudo anterior, Menezes (2015) enfatiza que esse 6leo possui uma
quantidade significativa de tocoferol, mais conhecido como vitamina E, principalmente sob a
forma de alfa-tocoferol, além de possuir elevadas quantidades de acidos graxos, destacando-se
o0 4cido linoleico, que € um acido graxo essencial para o ser humano.

O método por sistema Soxhlet ¢ o mais antigo e também o mais utilizado em escala
industrial realizando o processo com n-hexano, que Segundo Ramalho & Suarez (2013)
possui vantagens como o seu baixo ponto de ebuli¢do, que reduz a decomposi¢ao do dleo e ao
rendimento do processo. No entanto, notam-se algumas desvantagens em utilizar esse método,
pois € um processo demorado, levando cerca de 6-8 horas, em alguns trabalhos ¢ possivel
notar que algumas matrizes podem levar cerca de 12-24 horas para realizar o processo de
extracdo. Menezes (2014) afirma que utilizando o n-hexano em altas temperaturas pode
prejudicar a qualidade do material extraido, ocorrendo degradacdo térmica de componentes
benéficos e também podem liberar acidos graxos livres. Além disso, o n-hexano ¢ altamente
inflamavel e possui um custo elevado, assim, sendo outra desvantagem no uso desse método
(Ramalho & Suarez, 2013).

De acordo com Souza (2018), o método de Bligh & Dyer ¢ um método utilizando
cloroformio, metanol e &4gua, onde essa mistura passa para um funil de separacio,

ocasionando a separacao de fases. E considerado um processo rapido, levando cerca de 15-20
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minutos para ser realizado e de rendimento significativo, além de preservar os lipidios. Sutille
et al. (2007) afirma que esse método se apresenta vantajoso devido ao seu baixo custo, além
de evitar a degradagdo do 6leo, ja que ndo utiliza fontes de calor. Apesar disso, a extracao de
compostos indesejaveis e a toxidade dos solventes utilizados sdo desvantagens deste método,
podendo prejudicar a qualidade do produto final (Souza, 2018).

O oleo extraido por Soxhlet e Bligh & Dyer foi caracterizado quanto a parametros
fisico-quimicos. Todas as andlises fisico-quimicas foram realizadas a partir do livro de
métodos analiticos elaborado pelo Instituto Adolfo Lutz (2008). Os resultados obtidos foram
submetidos a ANOVA, e quando houve diferenga significativa foi aplicado o Teste Tukey,
realizado no software Minitab Statistical Software 21.4.2.

Neste contexto o trabalho tem como objetivo estudar dois diferentes métodos de
extragdo do 6leo da semente da uva pelos métodos com solvente a quente conhecido por
Soxhlet e a frio criado por Bligh & Dyer (1959), buscando determinar qual o método é mais
eficaz para a extracao do oleo deste tipo de semente, tendo em vista que além de reaproveitar
o residuo dando um destino mais nobre, pode ser uma alternativa sustentavel para a industria
vinicola, ja que se trata de um subproduto obtido a partir de residuos que geralmente sdo
descartados. Além disso, foi realizada a avaliacdo fisico-quimica dos 6leos extraidos por
ambos os métodos, sendo feita andlises de controle de qualidade, como indice de acidez,

indice de peroxido, indice de iodo, indice de saponificagdo e indice de refracao.
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2 OBJETIVO
2.1 Objetivo geral

Obter o 6leo de semente de uva por dois diferentes métodos de extragao por solvente,

determinando o maior rendimento e os parametros de qualidade dos 6leos obtidos.

2.2 Objetivos especificos

Realizar a extracdo do 6leo da semente de uva pelos métodos de Soxhlet e Bligh &

Dyer e verificar o rendimento:

e Determinar o Indice de acidez;

e Determinar o Indice de iodo;

e Determinar o Indice de peroxido;

e Determinar o Indice de saponificagdo;

e Determinar o Indice de refracdo;

e Submeter os resultados a ANOVA;

e Submeter os resultados ao Teste Tukey.
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA

Nesta secao ¢ discutido o referencial tedrico sobre o tema central deste trabalho,
sendo subdividido nos aspectos gerais da uva e seus subprodutos; caracteristicas e beneficios
que o oleo de semente de uva pode oferecer; como cada um dos métodos funciona, e por fim,

sobre as analises que foram realizadas para caracterizar a qualidade do 6leo extraido.

3.1 Caracteristicas gerais da Uva

As primeiras variedades de uvas no Brasil foram trazidas da Europa pelos
portugueses. Martim Afonso de Souza em 1532 introduziu a vinha em Sao Vicente, regiao
paulista (Embrapa, 2010), passando por um processo adaptativo, visto que o clima tropical do
pais ocasionou a inadaptabilidade da espécie, devido especialmente as doengas flngicas,
dificultando o plantio em grande escala (Ledo, 2010). A viticultura ganhou destaque apds o
fim da escraviddo, com a abertura da imigracao estrangeira para substituicdo da mao de obra
escrava, com a vinda dos italianos, por volta de 1870 (Roberto, 2021).

De acordo com Silva (2019) a videira, pertencente a familia Vitaceae, ¢ uma planta
trepadeira lenhosa. As folhas dessas plantas sdo grandes, verdes e alternadas ao longo do
caule. A formagdo de frutos comecga no terceiro ano apds o plantio, ocorrendo nos meses de
novembro a margo na regido sul e durante o ano todo na regido nordeste.

No Brasil a uva ¢ cultivada em uma variedade de regides climaticas, sendo elas
temperadas, subtropicais e tropicais, se destacando as regides de Santa Catarina e Rio Grande
do Sul, que sdo responsaveis por 97% da producao nacional de vinhos (Silva, 2013). Os tipos
de uvas e as condi¢des de cultivo podem variar de acordo com o clima da regido. O Rio
Grande do Sul ficou mais focado as uvas para vinhos e sucos, e o Parana, Sao Paulo, Minas
Gerais, Bahia e Pernambuco, possuem maior foco na producdao de uvas de mesa (Roberto,
2021).

A uva é um fruto ndo-climatérico composto por agua, agucares (glicose, frutose,
sacarose), acidos organicos (tartarico, malico, ascorbico, citrico, fosforico), compostos
nitrogenados, antocianinas, vitaminas, tanino, sais minerais, pectinas e substancias
aromaticas. Durante a fase de maturagdo, ocorrem mudangas na composi¢do, como aumento

nos teores de acucares, reducdo de taninos e acidos, levando a formacao de aromas, sendo
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assim, a colheita deve ser realizada apos a uva ter alcangado o periodo adequado de

maturacdo (Souza, 2018).

3.2 Oleo de semente de uva

A uva ¢ utilizada na produg¢do de diversos produtos processados, como vinhos, sucos,
gelatinas, vinagre, passas, geleias e at¢é mesmo Oleo proveniente da semente de uva, € o
proprio consumo do fruto in natura (Padua et al., 2018). Se os residuos resultantes desses
subprodutos nao forem bem gerenciados, podem gerar problemas ambientais (Silva, 2019). O
bagaco ¢ um residuo so6lido do processo de vinificagdo, composto por polpa, cascas e
sementes, que possuem alta concentragdo de material organico, se acumulando no solo e
podendo liberar substdncias que comprometam a qualidade do solo e da agua se forem
descartados incorretamente (Braga, 2018), isso ocorre, pois, as sementes possuem lenta
biodegradabilidade (Silva, 2013).

Os residuos gerados pela vinificagdo t€ém sido usados como adubos, complemento de
racdo animal, matéria-prima para a obtencao de etanol, para fins farmacéuticos e cosméticos
(Santos, 2021). Além disso, estudos apontam que a semente de uva possui quantidade
significativa de acidos graxos insaturados, acido linoleico (6mega-6), inclusive apresenta
propriedades antioxidantes ja que ha presenga de vitamina E, permitindo o seu uso em dietas
que possivelmente podem reduzir os niveis de colesterol no sangue (Bruni ef al., 2014). H4
um grande interesse em realizar o aproveitamento dessas sementes para extragao de 6leo.

O o6leo de semente de uva ja ¢ produzido e consumido na Europa. A Alemanha,
Franca e Italia foram os primeiros paises a aproveitar seus beneficios. Estados Unidos,
Espanha e Italia lideram a produ¢do mundial desse 6leo (Pereira, 2008). Sao produzidos cerca
de 150 milhdes de toneladas de 6leos vegetais comestiveis, sendo a maior parte obtida a partir
de sementes de frutos. As sementes de uva acumulam cerca de 10% a 20% de 6leo (Didrio,
2017). A quantidade de sementes encontrada no interior das bagas pode variar de 1 a 4, tendo
em vista que o maior numero de sementes representa uma baga com maior peso, menor teor

de agticar e maior acidez quando comparadas com bagas de poucas sementes (Elias, 2008).
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3.3 Método Soxhlet

O método Soxhlet foi desenvolvido em 1879 por Franz Von Soxhlet. Essa ¢ a técnica
mais antiga para realizar a extragdo de 6leo de alimentos, apresentando grande eficiéncia
(Brum, 2004). A técnica, foi inicialmente criada apenas para a determinacao de gordura no
leite, eventualmente tornou-se um dos métodos mais utilizados em escala laboratorial para a
remogdo de compostos de matrizes solidas (De Castro; Garcia-Ayuso, 1998). E um método
continuo, em que a matéria-prima ¢ extraida através do solvente aquecido em fluxo continuo
(Brum, 2004).

O equipamento faz com que o solvente presente no baldo aqueca até atingir o seu
ponto de ebulicdo, realizando a fase de evaporacao até um condensador e descendo liquefeito
até o extrator, entrando em contato com a amostra. O solvente permanece em contato com a
amostra até que atinja um determinado nivel, no qual um sifao faz com que o solvente retorne
para o baldo, ja com o extrato. Esse procedimento se repete até completa extragdo da amostra
(Menezes et al., 2014, p. 32).

O solvente extrai o material orgénico retido na amostra a temperatura proéxima a
ambiente, mas o material extraido permanece em contato com o solvente em ebulicdo durante
todo o procedimento podendo provocar transformagdes quimicas nos componentes extraidos
(De Castro; Garcia-Ayuso, 1998; Melecchi, 2005).

A extracdo por Soxhlet ¢ um método eficaz para separar componentes de uma
amostra, especialmente quando os compostos de interesse estdo presentes em pequenas
quantidades. No entanto, o processo pode ser demorado. Como no caso do autor Correia
(2009) que realizou a extracdo do Oleo de sementes de girassol por Soxhlet utilizando os
solventes n-hexano e alcool etilico e verificou que o tempo 6timo de extragcdo foi de 6 horas e
que o melhor solvente foi o alcool etilico, apresentando rendimentos superiores aos obtidos
com o hexano, sendo necessaria a realizagdo de uma andlise econdmica do processo, uma vez
que o etanol apresenta maior ponto de ebulicdo, o que levaria a um maior consumo

energético.

3.4 Método Bligh & Dyer

No método a frio proposto por Bligh & Dyer (1959), ¢ utilizado uma mistura de

cloroférmio, metanol e agua. Essa técnica se apresenta vantajosa quanto a rapidez, rendimento
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e qualidade do material, além de preservar os lipidios (Souza, 2018). De acordo com Sutille et
al (2007), a extracdo a frio apresenta menor custo, além de evitar a degradagdo do 6leo por
nao utilizar fontes de calor em seu processo. Entretanto, Souza (2018) ressalta que a extragao
de compostos indesejaveis e a toxidade dos solventes utilizados sdo desvantagens deste

método, podendo prejudicar a qualidade do produto final.

3.5 Indice de acidez

O indice de acidez oferece dados importantes na avaliagdo do estado de conservagao
do 6leo. E definido como o niimero de miligrama (mg) de hidréxido de potéassio necessario
para neutralizar um grama (g) da amostra. E aplicavel a oleos brutos e refinados, vegetais e
animais, e gorduras animais. E realizado titulando a amostra com solugdes de alcali padrio a
acidez do produto ou de solugdes aquosas ou alcodlicas do produto analisado, em alguns
casos, os acidos graxos obtidos dos lipidios, podendo ser expressa em mL de solugdo molar

por cento ou em gramas do componente acido principal (Instituto Adolfo Lutz, 1985).

3.6 indice de peréxido

Determina todas as substancias, em termos de miliequivalentes de peréxido por 1000
g de amostra, que oxidam o iodeto de potassio nas condi¢des da andlise. Estas substancias sdo
consideradas como perdxidos ou outros produtos similares resultantes da oxidag¢do da
gordura. E um método que esta sujeito a sofrer mudancas e, portanto qualquer variagio no
procedimento da analise pode alterar seu resultado, a fim de avaliar os niveis de oxidagdo do

oleo (Instituto Adolfo Lutz, 1985).

3.7 Indice de iodo

O indice de iodo pelo método de Wijis verifica a quantidade de acidos graxos
insaturados presentes na amostra. E medido por seu grau de instauracdo e expresso em
numeros de centigramas de iodo absorvido por grama da amostra. Quanto maior o nimero de

insaturac¢des, maior sera o indice de iodo (Instituto Adolfo Lutz, 1985).
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3.8 Indice de saponificaciio

E realizado para identificar presenga de acido graxo. E a quantidade de alcali
necessario para saponificar uma quantidade especifica de amostra. E definido pela quantidade
em miligramas de hidroxido de potédssio necessaria para saponificar 1 grama de 6leo ou

gordura. Cada 6leo possui um indice de saponificacao (Instituto Adolfo Lutz, 1985).

3.9 Indice de refracao

E o grau de desvio da luz ao passar por um meio translucido. Quanto maior o desvio
da luz, maior o indice de refragdo, sendo caracteristico para cada tipo de oOleo, dentro de
alguns limites. Esta relacionado com o grau de saturacdo das ligagdes, mas ¢ afetado por
outros fatores tais como: teor de acidos graxos livres, oxidacao e tratamento térmico. A fim de

avaliar os niveis de oxidagao do 6leo (Instituto Adolfo Lutz, 1985).
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4 MATERIAIS E METODOS

Essa secdo tem como objetivo comentar quais materiais e procedimentos
experimentais foram utilizados para que atingisse os objetivos propostos. Para melhor
desenvolvimento da se¢do, esta foi subdividida em materiais utilizados e preparo da matéria-
prima; como cada método foi executado, e as analises fisico-quimicas que foram realizadas

apos a extracao.

4.1 Materiais

e lodo PA

e Hexano PA

¢ Ciclo hexano PA

e Metanol PA

e Eter etilico PA

e Cloroféormio PA

e Acido Acético PA

e Acido cloridrico 0,5 mol/L

e Solucdo de acido acético-cloroformio (3/2)
e Solucdo de Hidroxido de sodio 0,1 mol/L
e Solucao tiossulfato de sodio 0,1 mol/L

e Solugdo alcodlica de hidroxido de potassio a 4%
e Solucdo de éter-alcool (2:1) neutra

e Solugao saturada de Iodeto de potassio

e Solugdo de Iodeto de potassio 15%

e Solucdo de Wijs

¢ Solu¢do indicadora de amido 1%

¢ Solugdo indicadora de fenolftaleina a 1%
e Bateria de Sebelin SL - 145

e Evaporador rotativo SL - 126

e Bomba de vacuo LimaTec LT 216/40

e Liquidificador industrial METVISA
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e Agitador magnético C-MAG HS 7 IKA
e Balanca analitica CelTac

e Refratometro Brix ATC

4.2 Matéria-prima

Para a realizacdo do trabalho foram utilizadas amostras de sementes ja separadas dos
bagacos da vinificagdo de uvas de variedade desconhecida, fornecidas pela Féabrica de Vinhos
Paschoeto, localizada na Rodovia, Km, PR-317, 9 - Parque Industrial, Maringd — PR e
transportadas para o laboratorio da Universidade Tecnoldgica Federal do Parand — Campus

Campo Mour3do.

4.3 Preparo da matéria-prima

Foi realizado apenas o peneiramento para retirar qualquer matéria estranha como
galhos, folhas e restos de cascas. Apds o peneiramento, foi realizada a moagem dessas

amostras, utilizando um liquidificador industrial e foram acondicionadas em sacos plasticos.

4.4 Metodologia

As extragoes do oleo das sementes de uva foram realizadas no Laboratorio de
Pesquisa C-004 da Universidade Tecnoldgica Federal do Parana - Campus Campo Mourao.
Ambos os 6leos foram armazenados sob refrigeracdo (aproximadamente 5°C). As andlises
fisico-quimicas foram executadas de acordo com o Instituto Adolfo Lutz (1985) com

modificagoes.

4.5 Método Soxhlet

A determinacdo de lipidios totais foi realizada de acordo com método de Soxhlet.
Inicialmente, pesaram-se os baldes vazios para obter o peso inicial. Em seguida, pesou-se
aproximadamente 20 g das amostras em um cartucho, o qual foi inserido dentro do tubo de
extracdo. Posteriormente, adicionou-se aproximadamente 100 mL de n-hexano, e o sistema
foi devidamente acoplado ao extrator de 6leos. A temperatura do sistema foi ajustada até
atingir a ebuli¢do do solvente. O processo de extragdo foi realizado ao longo de um periodo de

6 horas. Apds o tempo estipulado, o sistema foi desligado e o solvente foi recuperado. O
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baldo utilizado para a extracdo foi colocado em uma estufa a 105°C por 1 hora. Em seguida,
os baldes contendo os lipideos foram pesados e os rendimentos foram calculados (1). Esses
Oleos foram coletados em recipientes € armazenados a temperatura de aproximadamente 5°C
para evitar posteriores alteragdes oxidativas, além de posteriormente serem utilizados para

realizar as analises fisico-quimicas.

Pf—P
f— x 100 )
Pa

Pi=Baldo com amostra
Pf= Balao vazio

Pa= Peso da amostra

Flgura 1 - Sistema de extraciio de 6leo pelo metodo Soxhlet
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Fonte:Autoria propria (2022)
4.6 Método Bligh & Dyer

Inicialmente, realizou-se a pesagem dos baldes vazios a fim de obter o peso inicial
dos mesmos. Posteriormente, foi realizado o processo de pesagem de 15 g de amostras em um
béquer de 250 mL. Foram adicionados 30 mL de metanol e agitou-se a mistura por 2 minutos,
seguidos pela adicdo de 15 mL de cloroférmio permanecendo em agitacdo por 5 minutos.
Posteriormente, foram adicionados mais 15 mL de cloroférmio e agitado por mais por 2

minutos. Adicione-se entdo 15 mL de agua e agite-se por 5 minutos. (Figura 2)
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Figura 2 - Amostra sob agitaciao

Fonte: Autoria propria (2022)

A mistura ¢ submetida a uma filtragdo utilizando o funil de Buchner, que possui
pequenos poros que permitem a passagem do liquido, retendo os solidos presentes na amostra,

realizando assim a separag¢do entre liquido e solido. (Figura 3)

Fonte: Autoria prépria (2022)

O liquido filtrado é separado em duas fases: uma fase inferior composta por

cloroformio (CHCIs) e uma fase superior composta por metanol (CHsOH) que ¢ descartado

(Figura 4).
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Figura 4 - Separacio de fases

Fonte: Autoria propria (2022)

O baldo contendo os lipideos ¢ entdo submetido a um processo de evaporagdo de
solventes utilizando um evaporador rotativo. Apos a evaporagdo, os baldes foram pesados

determinar a porcentagem de lipideos presentes na amostra (2). (Figura 5)

Fonte: Autoria propria (2022)

Esses o6leos foram coletados em recipientes e armazenados a temperatura de
aproximadamente -5°C para evitar posteriores alteragdes oxidativas, além de posteriormente

serem utilizados para realizar as analises fisico-quimicas.
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Pf—PR 2
f—xlOO @
Pa

Pi=Baldo com amostra
Pf= Balao vazio

Pa= Peso da amostra

4.7 Indice de acidez

Pesou-se 2g do 6leo extraido por ambos os métodos em um Erlenmeyer de 125 mL e
adicionou 25 mL de solugdo de éter-alcool (2:1) neutra. Posteriormente, acrescenta-se 2 gotas
do indicador fenolftaleina e titulou-se com solug¢do de Hidroxido de sodio 0,1 M até o
aparecimento da coloragdo rosa, que deve permanecer por 30 segundos. A andlise foi
realizada em triplicata. Realizou-se o seguinte calculo (3) para a determinacdo de indice de
acidez:

v X f x 5,61 3)
P

v = volume da solucdo de hidréxido de sodio 0,1 M gasto na titulacdo
f = fator da solucao de hidroxido de sédio
P = peso da amostra

4.8 indice de peréxido

Pesou-se 5g do 6leo extraido por ambos os métodos em um Erlenmeyer de 250 mL e
adicionou-se 30 mL de solucdo de acido acético-cloroférmio 3:2 e agitou-se até completa
dissolugcdo da amostra. Apos isso, acrescentou-se 0,5 mL da solucdo saturada de lodeto de
potassio que foi deixado em repouso ao abrigo de luz por 1 minuto. Passado esse tempo,
adicionou-se 30 mL de 4gua e titulou-se com solu¢do de Tiossulfato de sddio 0,1 mol/L sob
agitacdo até que a coloracdo amarela tenha quase desaparecido. Adicionou-se 0,5 mL de
solucdo indicadora de amido e continuou a titulacdo até o desaparecimento da coloragdo azul.

Realizou-se célculo o seguinte calculo (4) para a determinacao de indice de perdxido:
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(A—B) XM X f x 1000 (4)
P

A = volume da solugdo de tiossulfato de so6dio 0,1 mol/L gasto na titulacdo da amostra
B = volume da solug¢do de tiossulfato de s6dio 0,1 mol/L gasto na titulacdo do branco
M = molaridade da solu¢ao de tiossulfato de sodio

f = fator da solugao de tiossulfato de sodio.

P =n° de g da amostra

4.9 Indice de iodo

Inicialmente, a amostra foi filtrada em papel filtro para remover impurezas e
umidade, pois para essa analise a amostra deve estar completamente seca. Posteriormente,
pesou-se 0,25g do 6leo extraido por ambos os métodos em um Erlenmeyer de 500 mL com
tampa e acrescentou-se 10 mL de tetracloreto de carbono. Transferiu-se com o auxilio de uma
bureta, 25 mL de solu¢cdo de Wijs no Erlenmeyer, tampando-o e agitando-o cuidadosamente
com movimentos de rotacdo, realizando a completa homogeneizagdo. Deixou-0 em repouso
ao abrigo de luz e em temperatura ambiente por 30 minutos. Apds o repouso, adicionou-se 10
mL de solu¢do de lodeto de potassio 15% e 100 mL de agua recentemente fervida e fria.
Titulou-se com solugdo de Tiossulfato de s6dio 0,1 mol/L até o aparecimento de uma leve
coloracdo amarela. Posteriormente, adicionou-se entre 1-2 mL de solucdo indicadora de
Amido 1% e continuou a titulagdo at¢ o completo desaparecimento da cor azul. Essa analise
foi realizada em triplicata, além de possuir um branco, procedendo ao andamento analitico
simultaneamente com as amostras (5).

(VB—VA) x M x 12,69 (5)
P

M = molaridade da solu¢ao de Naz S203
VB = volume gasto na titulagdo do branco
VA = volume gasto na titulagdo da amostra
P = peso da amostra

4.10 indice de saponificacio

Inicialmente, a amostra foi filtrada em papel filtro para remover impurezas e
umidade, pois para essa andlise a amostra deve estar completamente seca. Posteriormente,

pesou-se 5g do oleo extraido por ambos os métodos em um Erlenmeyer de 250 mL.
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Acrescentou-se 50 mL de solucdo alcodlica de Hidroxido de potassio e conectou o
condensador ao Erlenmeyer deixando-o ferver suavemente, durante 1 hora até a completa
saponificagdo da amostra. Apdés o resfriamento do frasco, lavou-se a parte interna do
condensador com agua. Adicionou-se 1 mL de solugao de fenolftaleina e titulou-se com
solugdo de acido cloridrico 0,5 mol/L até o desaparecimento da coloragdo rosa. Essa analise
foi realizada em triplicata, além de possuir um branco, procedendo ao andamento analitico

simultaneamente com as amostras (6).

28,06 x f x (B — A) (6)
P

A = volume gasto na titulagdo da amostra
B = volume gasto na titulagdo do branco
f = fator da solugao de HCI1 0,5 mol/L

P =n°de g da amostra

4.11 lindice de refraciao

O indice de refragdo foi determinado em refratometro. O refratdmetro foi
inicialmente higienizado e calibrado utilizando 4gua destilada. Posteriormente, foi adicionada
uma gota da amostra de 6leo e verificando a medigao através do visor. Apos o uso, limpou-se

o0 visor, secando-o0 com um pano macio.
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5.1 Médias e desvios padroes
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A Tabela 1 apresenta as médias das triplicatas e desvio padrao das andlises fisico-

quimicas realizadas apds a extragao.

Tabela 1 - Comparagao dos resultados fisico-quimicos entre os métodos de extracdo

Método de Analise
extracio
.. . Indice de :o, Indice de L.
. Indice de Acidez .. Indice de Iodo . ~ Indice de
Rendimento (%) KOH Peroxido 12/100 Saponificacio Refraci

(mg KOM/g) (meq/kg) (e12/100g) (mg KOH/g) efragao
Soxhlet 8,53%*+ 0,00 0,84 0,01 35,00 £ 3,60 37,09 £ 1,51 87,43+ 1,74 1,47a+0,00
Bligh & Dyer 7,25%" + 0,006 0,54*+ 0,00 9,03*+ 3,64 37,102+ 325 109,17°+ 1,39 1,47 % 0,00

Resultados expressos com média + desvio padrdo das determinagdes em triplicatas. Médias de tratamentos

seguidas de letras diferentes, na coluna, apresentaram diferenga significativa (p>0,05).

Fonte: Autoria propria (2023)

5.2 Rendimento

O rendimento do 6leo obtido a partir do método Soxhlet foi de 8,53% e do método

por Bligh & Dyer teve rendimento de 7,25%. Em termos de comparacdo, houve diferenca

significativa (p<0,05) entre os métodos aplicados, os resultados estdo apresentados nos

Anexos A, B e C. E possivel verificar que a melhor condigdo de extragio foi por Soxhlet, que

teve maior rendimento comparado ao método Bligh & Dyer. Visualmente, o 6leo extraido por

Soxhlet teve coloragdo amarela, do que comparado com o método Bligh & Dyer, que teve

coloragdo amarelo queimado, mesmo nao sendo utilizadas fontes de calor durante a extragao

(Figura 6).
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Fonte: Autoria prépria (2022)

Freitas (2007) obteve um teor de 7,4% de d6leo em sementes de uva, extraido por
solvente hexano em Soxhlet por 20 horas. Em termos de comparagdo, neste estudo obteve-se
um teor de extracdo maior, de 8,53%. No estudo de Brum et al. (2004), compararam
diferentes métodos de extracdo de oOleos, Soxhlet ¢ Bligh & Dyer em aveia em flocos,
verificando que o método Soxhlet apresentou resultado de 7,70 g/100 g comparado com o
método Bligh & Dyer, que obteve resultado inferior, de 7,66 g/100 g, observando que os dois

métodos de extracao de 6leo sdo equivalentes.

5.3 Avaliacao fisico-quimica

O indice de acidez apresenta a quantidade de acidos graxos livres presentes no 6leo
extraido. Quando ha um elevado indice de acidez, indica que o dleo sofreu quebra nas cadeias
de triacilglicerois, liberando acidos graxos. A legislagdo brasileira (Brasil, 1999) permite
valor maximo de 0,6 mg KOH/g. Em termos de comparagdo, houve diferencga significativa
(p<0,05) nos indices de acidez entre os métodos analisados, onde a maior média foi de 0,84
mg KOH/g para 6leo obtido por Soxhlet, ultrapassando o limite estabelecido pela legislagao, e
a menor média foi de 0,54 mg KOH/g para o 6leo obtido por Bligh & Dyer, que podem ser
demonstrados nos Apéndices D, E e F. Portanto, apenas o 6leo obtido por Bligh & Dyer
apresentou um valor dentro do limite estabelecido pela legislagao.

A determinagdo do indice de acidez em 6leo vegetal ¢ uma etapa importante no seu

processo de comercializa¢do, sendo recomendado que ndo exceda o valor de 0,5%, caso
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ocorra, € necessario que o 6leo passe por um refinamento mais rigoroso, conforme destacado
por Freitas (2007). Nos parametros de qualidade, valores elevados como os apresentados
neste trabalho pelo método Soxhlet, apresentam alteracdes indesejadas que comprometem a
utilizagdo dos 6leos. E importante considerar que, apds o processo de extragdo ndo foi
realizado nenhum tipo de tratamento nos 6leos obtidos. Ao comparar com o trabalho de Silva
et al. (2019), observa-se que a decomposicao do 6leo pode ser acentuada ao longo do tempo, a
exposicao a luz e ao calor, resultando na formagao dos acidos graxos livres, responsaveis pela
rancidez, entretanto, os valores obtidos em seu estudo foram de 0,25 mg KOH/g para 6leo
extraido em Soxhlet e 0,14 mg KOH/g para 6leo extraido em banho ultrassonico, estando
dentro dos padrdes da legislacdo brasileira (Brasil, 1999), demonstrando que nos dias
analisados nao houve variagao.

De acordo com Bruni et al. (2014), uma justificativa para elevados indices de acidez
¢ a exposi¢do do 6leo ao oxigénio e a luz que pode desencadear um processo auto catalitico de
oxidacdo, que se intensifica progressivamente. A influéncia desse processo pode ser afetada
pela matéria-prima utilizada, incluindo suas reag¢des enzimaticas, especialmente quando
provenientes de processos fermentativos na producdo de vinho. Bruni et al. (2014)
apresentaram em seu trabalho, extraindo 6leo em banho ultrassonico, indice de acidez fora
dos limites maximos permitidos pela legislacdo, 0,85 g de acido Oleico/100 g. Essa
ocorréncia esta correlacionada tanto com as condi¢des desconhecidas durante a coleta da
amostra quanto com a fermentagao no processo vitivinicola.

O indice de peroxido determina todas as substancias que oxidam o iodeto de potassio
nas condi¢des da andlise. Estas substancias sdo consideradas como peroxidos ou outros
produtos similares resultantes da oxidacdo da gordura (Instituto Adolfo Lutz, 1985). A
legislacdo brasileira (Brasil, 1999), permite um valor para 6leo de semente de uva refinado de
10 meqg/kg de amostra. Em termos de comparacao, houve diferenca significativa (p<0,05) nos
indices de peroxidos entre os métodos analisados, onde a maior média foi de 35 meq/kg para
6leo obtido por Soxhlet, ultrapassando os limites estabelecidos, e a menor média foi de 9,03
meq/kg para o 6leo obtido por Bligh & Dyer, que podem ser demonstrados nos Apéndices G,
H e I. Portanto, apenas o 6leo obtido por Bligh & Dyer apresentou um valor dentro do limite
estabelecido pela legislacao.

O indice de peroxido encontrado por Menezes (2014) pelo método Soxhlet também

apresentou maior que o limite estabelecido pela legislacdo, obtendo 45,02 meq/kg para uva
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Cabernet Sauvignon e 36,37 meq/kg para uva Bordd, proximo ao resultado obtido neste
estudo. De acordo com Menezes (2014), a presenca de peroxido em 6leos e gorduras nao ¢
desejavel, formam hidroperéxidos que implicam no sabor, cor e aroma do 6leo, prejudicando
a qualidade do produto.

Silva (2019) constatou em seu estudo que elevados indices de peroxidos presentes
nos oOleos extraidos a partir do método Soxhlet, indicam que fatores como o processamento,
luz, oxigénio, tempo e temperatura desempenham impacto significativo na formagao de mais
peroxidos em comparagao com outros métodos.

O indice de iodo determina a quantidade de acidos graxos insaturados presentes na
amostra. Aumentos no nimero de insatura¢des estdo diretamente relacionados ao aumento do
indice de iodo (Instituto Adolfo Lutz, 1985). Em termos de compara¢ao, ndo houve diferenca
significativa (p>0,05) entre os métodos analisados. O método por Soxhlet apresentou indice
de iodo de 37,09 g I2/100 g e o método Bligh & Dyer apresentou indice de iodo de 37,10 g
12/100 g, que podem ser demonstrados nos Apéndices J, K e L. No entanto, os dois métodos
ficaram abaixo do limite estabelecido pela legislagdo brasileira (Brasil, 1999) que estabelece
limites de 130-138 12/100g.

Na pesquisa de Silva (2019), determinaram-se resultados para indice de iodo onde foi
empregado o método Soxhlet, dentro dos padrdes estabelecidos pela legislacdo brasileira
(Brasil, 1999). No dia 1 de andlise, encontraram-se 124,36 12/100g e ap6s 30 dias, esse valor
aumentou para 173,54 12/100g. Contudo, observa-se o aumento do indice, ndo sendo um
resultado caracteristico, considerando o periodo de armazenamento, exposicdo a luz e
oxigénio, tornando o dleo susceptivel a oxidacdo, ocorrendo reducdo da absor¢do do iodo
durante uma anélise.

Singh (2015) realizou a extragdo de 6leo com éter de petrdleo a 40-60°C em polpas e
améndoas de origem amazonica utilizando extrator Soxhlet, com refluxo por 6 h. Em seu
estudo entre as polpas, foi observado que o 6leo de pataud obteve maior indice de iodo (72,58
g 12/100 g), seguido pelo dleo de inaja (71,17 g 12/100 g). Para as améndoas, o 6leo de bacaba
apresentou um indice de iodo superior (151,28 g 12/100 g), seguido pelo 6leo de pataua (78,44
g 12/100 g), ambos com indices mais altos em comparacdo aos encontrados para as polpas. As
demais améndoas apresentaram teores que variam entre 17,68 e 21,50 g 12/100 g. O baixo
indice de iodo do 6leo dessas améndoas indica tratar-se de 6leos mais saturados, o que reduz a

propensdo a oxidagao lipidica durante o aquecimento.
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O indice de saponificagdo identifica a presenca de acido graxo na amostra. Em
termos de comparagdo, houve diferenca significativa (p<0,05) entre os métodos analisados,
onde a maior média foi de 109,15 mg KOH/g pelo método Bligh & Dyer, e a menor média foi
de 87,20 mg KOH/g pelo método de Soxhlet, que podem ser demonstrados nos Apéndices M,
N e O. Os 6leos analisados apresentaram-se menores que o limite estabelecido pela legislagao
brasileira (Brasil, 1999), que ¢ entre 188-194 mg KOH/g.

Menezes et al. (2014) reportaram em seu trabalho que para 6leo de sementes uvas
extraidos por Soxhlet, houve um indice de saponificacdo diferente do estudo aqui proposto,
com 190,60 mg KOH/g.

O indice de refracdo de dleos e gorduras ¢ utilizado como critério de qualidade e
identidade. O indice de refracdo ndo apresentou diferenga significativa (p>0,05) entre os
métodos analisados, onde a média do método Soxhlet foi de 1,469 e a média do método Bligh
and Dyer foi de 1,470, que podem ser demonstradas nos Apéndices P, Q e R e estdo dentro do
limite estabelecido pela legislacdo brasileira (Brasil, 1999), onde o valor permitido ¢ de 1,477.
Comparado com os resultados encontrados por Menezes (2015), o indice de refragao

encontrado foi de 1,472.
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6 CONCLUSAO

O estudo apontou que dentre os dois métodos avaliados o Soxhlet utilizando n-
hexano como solvente apresentou maior eficiéncia na extracdo de lipidios totais presentes no
6leo de semente de uva, obtendo 8,53% de Oleo, enquanto o método Bligh and Dyer
apresentou-se menos eficaz, obtendo um rendimento de 7,25%. O método Bligh and Dyer
apresentou o indice de acidez, indice de peroxido e indice de refragdo dentro dos limites
permitidos pela legislacdo brasileira, enquanto o método Soxhlet apresentou apenas o indice
de refracdo dentro dos limites permitidos pela legislagdo brasileira. Comparando os valores
das caracteristicas fisico-quimicas do 6leo extraido na melhor condi¢do, constata-se que os
resultados da caracterizagdo ficaram em sua grande maioria fora dos padrdes exigidos pela
legislacdo brasileira, ndo apresentando diferenca significativa (p>0,05) entre ambos os
métodos no indice de iodo e indice de refracdo. A escolha da metodologia para a extracdo do
6leo pode influenciar tanto a quantidade obtida quanto a qualidade oxidativa, tendo em vista
que o 6leo extraido ndo passou por nenhum tipo de tratamento apos a extragao.

Esse trabalho foi fundamental para compreender o comportamento do o6leo de
semente de uva extraido por diferentes métodos, destacando como fatores de armazenamento
e exposicdes a luz podem comprometer a sua qualidade. Conclui-se que o método Soxhlet ¢ o

que melhor expressa o contetdo lipidico da semente da uva.
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APENDICE

APENDICE A - Anilise de varidncia do rendimento da extragio de 6leo

Analise de Variancia

Fonte GL SQ (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor-P
método 1 0,000246 0,000246 11,63 0,027
Erro 4 0,000084 0,000021

Total 5 0,000330

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)



APENDICE B — Grifico de intervalos de resultado versus método do

rendimento da extracio de dleo

Grafico de Intervalos de Resultado versus método
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O desvio padrédoe combinado fol usado para calcular os intervalos.

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)
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APENDICE C — Comparagdes pelo Método de Tukey do rendimento da extracio de éleo
Comparacoes Emparelhadas de Tukey

Informagoes de Agrupamento Usando Método de Tukey e 95% de Confianca

método N Média Agrupamento
Soxhlet 3 0,08530 A
Bligh & Dyer 3 0,07250 B

Meédias de tratamentos seguidas de letras diferentes, na coluna, apresentaram diferenca significativa (p>0,05).

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)



APENDICE D — Anilise de variancia do Indice de acidez

Analise de Variancia

Fonte GL SQ({Aj.) QM {Aj) ValorF Valor-P
metodo 1 0,132908 0132908 131159 0,000
Erro 4 0000405 0.000101

Total 5 0133313

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)
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APENDICE E — Grifico de intervalos de resultados versus método do Indice de acidez

Resultado

Grafico de Intervalos de Resultado versus método
IC cle 95% para a Média
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O desvio padrda combinado foi usado para calcular os intervalos,

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)
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APENDICE F — Comparacdes pelo Método Tukey do Indice de acidez
Comparagoes Emparelhadas de Tukey

Informagoes de Agrupamento Usando Metodo de Tukey e 95% de Confianga

método N  Media Agrupamento
Soxhlet 3 084033 A
Bligh & Dyer 3 0542667 B

Meédias de tratamentos seguidas de letras diferentes, na coluna, apresentaram diferenga significativa (p>0,05).

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)
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APENDICE G - Analise de varidncia do Indice de peréxido

Analise de Variancia

Fonte GL SQ (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor-P
método 1 1011,54 1011,54 7723 0,001
Erro 4 52,39 13,10

Total 5 1063,93

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)



APENDICE H — Grifico de intervalos de resultados versus método do Indice de

peroxido

Grafico de Intervalos de Resultado versus método
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O desvio padrdo combinado foi usado para calcular os intervalos.

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)
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APENDICE I — Comparagdes pelo Método de Tukey de indice de peréxido

Comparagoes Emparelhadas de Tukey
Informagoes de Agrupamento Usando Método de Tukey e 95% de Confianga

método N Média Agrupamento
Soxhlet 3 3500A
Bligh & Dyer 3 8,03 B

Meédias de tratamentos seguidas de letras diferentes, na coluna, apresentaram diferenga significativa (p>0,05).

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)
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APENDICE J — Anilise de variancia do Indice de iodo

Analise de Variancia

Fonte GL SQ (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor-P
método 1 0,0001 0,00009 0,00 0,997
Erro 4 25,6630 6,41575

Total 5 25,6631

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)
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APENDICE K — Grifico de intervalos de resultados versus método de Indice de iodo

42
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Grafico de Intervalos de Resultado versus método
IC de 95% para a Média

Bligh & Dyer Soxhlet
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O desvio padrdo combinado foi usado para calcular os intervalos.

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)
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APENDICE L — Comparacées pelo Método de Tukey de Indice de iodo

Comparacoes Emparelhadas de Tukey

Informagoes de Agrupamento Usando Método de Tukey e 95% de Confianga

método N Média Agrupamento
Bligh & Dyer 3 37,10 A
Soxhlet 3 37094 A

Meédias de tratamentos seguidas de letras iguais, na coluna, ndo apresentaram diferenca significativa (p>0,05).

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)



49

APENDICE M — Analise de variancia do indice de saponificacio

Analise de Variancia

Fonte GL SQ (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor-P
método 1 722,562 722,562 291,31 0,000
Erro 4 9,921 2,480

Total 5 732,483

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)



APENDICE N — Grifico de intervalos de resultados versus método de Indice de
saponificacio
Grafico de Intervalos de Resultado versus método
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O desvio padrdo combinado foi usado para calcular os intervalos.

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)
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APENDICE O — Comparagcdes pelo Método de Tukey de indice de saponificacio

Comparacoes Emparelhadas de Tukey

Informacgoes de Agrupamento Usando Método de Tukey e 95% de Confianca

método N Média Agrupamento

Bligh & Dyer 3 108,153 A
Soxhlet 3 &7r20 B

Meédias de tratamentos seguidas de letras diferentes, na coluna, apresentaram diferenca significativa (p>0,05).

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)
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APENDICE P — Analise de variancia da refracio

Analise de Variancia

Fonte GL SQ (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor-P
método 1 0,000001 0,000001 450 0,101
Erro 4 0,000001 0,000000

Total 5 0,000003

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)



APENDICE Q -

1,47151
1,4710

1,4705

Resultado

1,4690 |

1,4685 |

1,4680 1

1,4700

1,4695

Grafico de intervalos de resultados versus método da refragao

Grafico de Intervalos de Resultado versus método
IC de 95% para a Média

Bligh & Dyer Soxhlet
método

O desvio padrdo combinado foi usado para calcular os intervalos.

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)
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APENDICE R — Comparagées pelo Método de Tukey da refracio

Comparagoes Emparelhadas de Tukey

Informagoes de Agrupamento Usando Método de Tukey e 95% de Confianca

método N Média Agrupamento
Bligh & Dyer 3 147033 A
Saxhlet 3 1,46933 A

Meédias de tratamentos seguidas de letras iguais, na coluna, ndo apresentaram diferenga significativa (p>0,05).

Fonte: Minitab Statistical Software 21.4.2 (2021)



