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DETERMINACAO DE ACIDOS GRAXOS EM OLEO VEGETAL POR
ELETROFORESE CAPILAR

Wolmir José Bockel!, Yara Patricia da Silva', Marcella Casagrande!, Clarisse M.S. Piatnicki'

nstituto de Quimica — UFRGS, Porto Alegre - RS — Brasil. marcellacasagrande@hotmail.com

RESUMO: Considerando a elevada viscosidade e a baixa condutividade dos oleos vegetais, sua solubilizagcdo em
solventes orgdnicos com permissividade elevada é necessaria para o emprego de métodos analiticos que ndo sdo
aplicaveis diretamente em meios resistivos. Na determinagdo de dcidos graxos por Eletroforese Capilar foram testadas
diferentes misturas de solventes, entre as quais 50% NaOH 0,05 mol L, 30 % DMF e 20 % butanol, que indicou ser
a mais adequada como eletrolito de corrida, possibilitando a identificacdo dos acidos oleico e palmitico. O tempo de
migragdo para ambos os acidos diferiu em 5 minutos, aproximadamente, sendo maior para o dcido palmitico. Porém,
quando injetados simultaneamente, ndo ocorreu separagdo dos picos, o que pode estar relacionado com a formagdo
de aglomerados de moléculas dos dois dacidos graxos. Os resultados evidenciam a viabilidade de determinacdo de
dcidos graxos, porém o tempo de andlise ¢é longo.

Palavras-chave: eletroforese capilar, dcidos graxos, dleo de soja.

INTRODUCAO

Considerando a elevada viscosidade e a baixa condutividade dos 6leos vegetais, sua solubilizagdo em solventes
organicos constitui uma alternativa para o emprego de métodos analiticos que ndo sdo aplicaveis diretamente em
meios resistivos. Os triacilglicerdis presentes no 6leo de soja sdo formados pelos acidos oléico, linoleico, linolénico e
palmitico, respectivamente, 21,4; 56,1; 7,2; ¢ 15,3 %, cujos 4cidos podem ser encontrados livres no 6leo!

A Eletroforese Capilar (EC) constitui um método analitico importante?, porém sua aplicagdo na separacgdo e
quantificagdo de acidos graxos de cadeias longas ainda estd em desenvolvimento, em razdo da baixa solubilidade
desses compostos em agua e em tampdes aquosos. Sendo assim, mais uma vez, a utilizacdo de solventes organicos ¢
uma alternativa.

A solvatagdo de um soluto consiste no processo de quebra das ligagdes entre os atomos das moléculas por
interagcdes com as moléculas do solvente de modo a promover sua dispersdo no meio de forma homogénea. Em geral,
os parametros que mais influem na magnitude das intera¢des solvente-soluto sdo a permissividade relativa, momento
dipolar, momento quadrupolar, polarizabilidade e estrutura do solvente®>.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Foram testadas misturas de diferentes solventes tais como, anilina, pentanol, hexano, SDS, beta-ciclodextrina,
tampdo borato, isopentanol, etilenoglicol, etanol, acetonitrila, metanol, butanol, brometo de dodeciltrimetilamonio
(DTAB), DMF, benzoato de s6dio e NaOH 0,1 mol L.

Os padrdes de acidos graxos foram dissolvidos diretamente no eletrolito de corrida, constituido de 50% NaOH 0,05
mol L, 30 % DMF e 20 % butanol.

As medidas de eletroforese capilar foram realizadas com um aparelho de EC com detector oscilométrico construido
no laboratério®, com capilar de 45 cm no total, sendo 35,5 cm até o detector e com didmetros de 50 um e 150 pm,
interno e externo, respectivamente. O condicionamento do capilar foi realizado aplicando vacuo de -450 mm Hg
e injetando 4gua deionizado, NaOH 0,1 mol L e eletrdlito de corrida, cada um por 5 min, nesta ordem. Todos os
reagentes empregados neste estudo foram de grau analitico.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Dentre os parametros estudados, a principal fonte de incerteza nos resultados estd na preparagdo do capilar.
O corte do capilar deve produzir uma superficie lisa, de modo que a base e as paredes estejam geometricamente
perpendiculares. Na Figura 1 sdo mostrados os eletroferogramas das medidas realizadas. Observa-se na Figura 1 a)
que o pico correspondente ao acido oleico dissolvido no eletrdlito de corrida € visualizado em 41 minutos a partir da
concentragdo 1,7 10 mol L, aproximadamente. Neste caso, a linha base ndo evidencia nenhum sinal decorrente de
irregularidade na superficie da extremidade do capilar. Apods certo tempo de uso, observa-se novamente a formagéo do
degrau, como mostrado no eletroferograma 7. Uma vez lixado novamente o capilar, evidencia-se um melhor perfil da
linha base (eletroferograma 8).
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Figura 1. Eletroferogramas de medidas cujas especificagdes encontram-se na Tabela 1. Onde a) eletroferogramas 1 ao
6 e b) eltroferogramas 7 ao 12.

A Figura 1 b mostra os eletroferogramas de amostras de acido palmitico dissolvido no eletrolito de corrida, em
diversas concentra¢des. Observa-se um pico bem definido a partir de uma concentragdo aproximada de 1,5 10-* mol
L, em torno de 50 minutos.

O aumento gradativo do sinal da linha base pode estar relacionado com o tempo necessario para o eletrolito
de corrida atingir um equilibrio térmico com as paredes do capilar sob efeito do campo elétrico aplicado e para a
estabilizagdo da temperatura do proprio equipamento. Ainda assim, ha um aumento da temperatura dentro do capilar
por efeito Joule. Quando amostras contendo ambos os padrdes foram injetadas ndo ocorreu a separagao dos acidos
graxos como mostra a Figura 1a) e b). Este fato pode estar relacionado com a formagédo de aglomerados de moléculas
dos dois acidos graxos, inviabilizando a separacdo nestas condigdes experimentais.

Os eletroferogramas nas condigdes de 1 a 5, bem como de 7 a 11 indicam um pequeno aumento no tempo de
migracdo dos picos correspondentes aos acidos oleico e palmitico com o aumento da concentragdo, o que pode ser
atribuido ao aumento da viscosidade do plug da amostra. Na Tabela 1 sdo mostradas as condi¢des destes experimentos.

Tabela 1. Concentragdes dos acidos graxos e para as medidas realizadas em capilar 50/150 um de didmetro interno/
externo, separagdo em 12 kV, 12 pA e injegdo de amostra em 18 cm por 30 s. Eletrélito de corrida: 50 % NaOH 0,05
mol L', 30 % DMF e 20 % butanol.

Medida Ac. oléico Ac. palmitico
(Eletroferograma) 10 mol L 10 mol L
1 0 0
2 0,56 0
3 1,69 0
4 3,90 0
5 8,45 0
6 3,90 3,60
7 0 0,51
8 0 0,51
9 0 1,54
10 0 3,60
11 0 7,70
12 1,69 1,54

*Somente eletrolito de corrida
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O tempo de migragdo para ambos os acidos difere em 5 minutos, aproximadamente, sendo maior para o acido
palmitico. Pelo comprimento da cadeia carbonica de ambos (C16 para o palmitico e C18 para oleico) ¢ de se esperar um
maior tempo de migragao para o acido oléico. No eletrolito de corrida, DMF e butanol em meio alcalino comportam-
se como bases de Lewis. Portanto, sob agdo do campo elétrico, ¢ de se esperar que sua migragdo ocorra no sentido
anddico, ou seja, em sentido oposto do FEO. Como o FEO ¢ maior no sentido do catodo, as duas bases de Lewis sdo
arrastadas por este, levando consigo moléculas solvatadas de acido graxo.

CONCLUSOES
Os resultados evidenciam a viabilidade de detecco de acidos graxos, porém o tempo de analise é longo.
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