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RESUMO: Existem diversas 1écaicas disponiveis para 2 preparagio de ésteres metflicos de
dcidos graxos, cada tma tendo vantagens ¢ desvantagens. O método de METCALFE et alii utiliza
o teagente BF3-MeOH que € caro ¢ importado, o método de HARTMAN & LAGO emprega
reagentes COmuns, mas requer mais vidmrias e majores manipulaghes. Aproveitando os aspectos
vantajosos dos dois métodos citados, foi experimentado um métode que proporciona rapidez,
simplicidade e baixo custo. Utilizon-se o reageate esterificante de HARTMAN & LAGO ¢ as
demais etapas descritas por METCALFE et afif, sendo gue as reagbes de hidrélise e esterificagio
foram realizadas em twbo de ensaio, O méicdo proposio foi comparado com o método de
METCALFE et alif, wtilizando os lipidios musculares de paca, Piarectus mesopotamicus ¢
sardinha, Sardinella brasiliensis. Para a separagio e quantificacio dos dcidos graxos foi utilizada
cromatografia gasosa de alta resolugdo. Nio houve diferenga significativa ao nivel de 5% nas
porcenfagens de 18 dcidos graxos de pacu. De 36 #cidos graxos de sardinha, wma diferenga
significativa a afvel de 5% foi observada em apenas dois. Mesmo para sstes dols 4eidos graxos, a
diferenga ndo foi significativa a nivel de 1%. Portanto, os dois métodos sio equivalentes. Hstes
dois métodos também apresentaram resultados semelhantes para os lipfdios de curimbatd, tildpia e

tambaqui, demonstrando a sla aplicabilidade do método proposto.

DESCRITORES: metilagio, 4cidos graxos, peixe, cromatografia gasosa.

INTRODUCAO

No exterior, nos dliimos anos, os lipidios de peixes
tém sido objeto de numerosos estudos, por serem
umna fonte rica de dcidos graxes -Vgﬂiinsarwad{)s da
série Omega-3 (AGP n3)> > %4 B2 pendos
epidemioldgicos correlacionam a baixa incidéncia de
doencas cardiovasculares nos esquimds e japoneses,
com O consurmy (ligstes dcidos graxos prpvenif':mcs de
peixes " " . Tentativas de reduzir os riscos 3s
doengas cardiovasculares enfatizam a importfincia do
consumo de peixes ou de scus E{Gdutos ricos em
AGP n3 ¢ pobres em AGP 06" ' Os AGPn3 ¢
Sleos de peixes sfo tio intimamente ligados que os
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peixes como um todo sfo considerados fontes ricas.
Na verdade, hé uma diferenca marcante nos perfis de
4cidos graxos entre diferentes espécies de peixes e
entre &8 classes (lipidios neutros, fosfolipidios ¢
glicolipidios) e subclasses (triacilglicerdis, lecitina,
cefaling, ete.) de lipidios.

Por ouiro lado, a porgho lipidica de alimentos pode
esiar associada positiva ou negativamente as diversas
propriedades dos alimentos como sabor, estabilidade
da oor, caraclerfsticas emulsificantes ¢ conteddo
caldrico. A diferenca entre espécies, em relagio 2
composicio de dcidos graxos, representa uma das
varifveis mais significativas que determinam as
caractorfsticas de processamento, palatabilidade e
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estocagem de  alimentos como peixes, cames,
frangos, etc. Os fcidos graxos insatwrados,
especialmente os poliinsaturados, sdo Idbeis 2
oxidacio, um problema séric no processamento e
estocager de alimentos,

No Brasil, o efeito benéfico dos AGP n3 j4 estd
sendo divulgado, mas sdo poucos os trabathos sobre
a composicio de 4cidos  Braxos em peixes brasileiros.
Este tipo de anélise € geralmente conduzido por
cromatografia gasosa e, por se tratar de uma
composigio complexa, com wma coluna capilar.
Apenas quatro trabathos realizados no Brasil foram
encontrados ng literatura, os quais uGilizaram coluna
empacoctada” % Os deidos eicosapentaendico
(EPA) e docosa-hexaendico (DHA) em dleo de
sardinha ¢ em suplementos alimentares & base de
Sleo de sardipha foram determinados usando uma
coluna capilar de silica fundida Carbowax 20M.

Com o desenvolvimento de instrurnentos altamente
sofisticados, sensiveis e precisos, as etapas anteriores
& medida instrumental tornaram-se 0s passos mais
passiveis de erros, pottanto, limitantes na obtengio
de dados exatos. Frros cometidos nestes passos
preliminares nio sio corrigides na etapa instramental
por mais modernoc e sofisticado que seja o
instrumento.

A deferminagho da composigio de dcidos graxos
por cromatografia gasosa € uma andlise largamente
realizada em vérias dreas da ciéncia. Acidos graxos
de cadeia curta podem ser injetados diretamente no
cromatdgrafo. Acidos graxos de cadeia longa, no
enlanto, ndo sfo suficientemente voldteis para uma
analise direta, necessitando a sua transformagio em
ésteres. Duas fontes de erros devem ser evitadas
nesta derivacho: (1) a conversfio incompleta dos
dcidos graxos (ligades ou livres) aos ésteres
descjados, e (2) alteragbes da estrutura durante 2
liberagHo e esterilizacho dos Acidos graxos.

Existem véros métodos para a preparagio de
ésteres metflicos de dcidos graxos, cada um tendo
vantagens e desvantagens. Envolvem uma
transesterificagio ou uma hidrélise (saponificaciio)

da amostra, seguida de esterificagio dos 4cidos |

graxos livres, O método de Motcalfe er alii®,
amplamente utilizado internacionalmente, envolve a
hidrélise com hidroxido de sOdio e a metilagio dos
&cidos graxos liberados com BF3-MeOH. A andlisc é
simples, rdpida ¢ realizada em tubo de ensaio. O
reagente BF3-MeOH, porém, € caro (importado),
téxico e tem uwma vida Gtil curta. Quando
envelhecido, pode causar danos & producio de
artefatos. Como alternativa, a metlagio pode ser
efetuada com &cido cdloridrico ou 4cido sulftrico
metanélico. No Brasil, foi introduzido em 1973 o
método de Hartman & Lago™ que emprega reagentes
comuns, como uma solugio de cloreto de amdnio,
dcido sulfiirico € metanol para esterificagio. Requer,
no entanto, mais vidrarias (inclusive condensador de
dgua} e maijores manipulagdes. Aproveitando os
aspectos vantajosos dos dois métodos citados, foi
experimentado neste trabalho um método que
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proporciona rapidez, simplicidade ¢ baixo custo.
Utilizou-se 0 reagente esterificante de Hartman &
FLago e as demais etapas descritas por Metcalfe «f
alii, sendo que as reagbes de hidrolise ¢ esterificagio
foram, diferentemente de Hartman & Lago realizadas
em tubos de ensaio, permitindo assim a andlise
simultinea de um grande niimero de amostras,

MATERIAL E METODOS

As amostras de sardinha e curimbatd foram
adquiridas no Frigorifico Tavares (Campinas, SP).
Amostras de pacu, tilipia ¢ tambaqui foram coletadas
de tangues de criagio no Centro de Pesquisa ¢
Treinamento em Aquicuttura (CEPTA, Pirassununga,
SP). Uma outra amostra de tambaqui (alevinos),
utilizada para com;imzar o método proposto € o de
Hartman & Lago”, foi obtida de um cultivo
intensivo na Universidade Estadual de Campinas.

Para cada amostra, uma polpa de peixe (uma pasta
de tecidos musculares contendo fragmentos de
espinhas inframusculares ¢ isenta de peie) foi
preparada em moedor de carne de marca BritAnia
{contendo um disco com furos de aproximadamente
4 mrm de difmetro) a partir de filés sem pele de 6 a
10 exemplares,

Empregou-se 0 método de Bligh & Dyer’ para a
extragio dos lipidios totais da polpa de pescado,
levando-se em conta as proporghes recomendadas
enfre 08 solventes metanol, cloroférmio e fdgua
tissufar.

O extrato de lipidios totais foi fracionado em
lipfdics neutros e fosfolipidios por cromatografia em
coluna, num tubo cromatogrifico de vidro de 30 om
de comprimento por 2,0 om de difmetro interno,
contendo silica gel 60 (70-230 mesh, Merck) como
adsorvente, de acordo com especificaghes de
Johnston er alii*’. O adsorvente foi submetido 2 um
pré-tratamento que consistiu numa lavagem com
metanol e depois com clorofdrmio, agitardo-o por
uma hora para cada solvente com agitador
magnético. Os solventes foram removidos sob
filtragho com trompa d'fgua ¢ o adsorvente foi
colocado em dessecador a vécuo até apresentar-se
com aspecto bem seco. Vinte e cinco gramas do
adsorvente pré-tratado foram misturadas com 60 mi
de cloroférmio e colocadas na coluna. Depois do
empacotamento, uma camada de T em de suifato de
sadio anidro fol colocada no topo e a altura total do
leito foi de aproximadamente 12 cm. Apds aplicagiio
da amostra na coluna, utilizou-se & seguinte
seqiiéncia de eluicio para separagio das classes de
lipidics: 1) Fragéio I (lipidics neutros) — elufda com
200 ml de 20% de acetona em CHCI3 e 2) Fragho II
{fosfolipidios) - eluida com 200 m! de metanol.

As amostras de lipidios fotais, lipidos neutros e
fosfolipidios foram saponificadas ¢ os écufos grazos
metilados pelo método de Metcalf ef alii™, usando
trifleoreto de boro em metanol (BF3-MeOH) como
reagente esterificante, ou pelo método proposto no
qual o BPF-MeOH foi  substituido  por
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NH4Cl-H2804-MeOH. O procedimento encontra-se
esquematizado na Figura 1.

Pesar dentro do tubo de ensaio 30-100 mg de lipidios
Adicionar 4 m!l G,SIJ:I NaOH em MeOH

Fechar bem o fubo e aquecer em banho de 4gua em
ebuligio i€ dissolver os gldbulos de gordura e a solugio
ficar transparente (3-5 min.)

Esfriar o tubo sob dgua corrente, o mais rdpido possivel

Adicionar 5 mi do reagente estesificante, feckare
agitar o tubo.

Aquecer em batho de dgua fervente por S mingtos
Esfriar o tubo sob &gua corrente, o mais rdpido possivel.

Adicionar 4 m] de solugdo saturada de NaCl
Agitar com forga por 30 segundos

Adicionar 5 m] do solvenic (hexano ou éter de petréleo)
Agitar com forga por 30 segundos

Deixar em repouse. Injetar allguota do
sobrenadante no cromatdgrafo

FIGURA 1
Procedimenio para a metilagio dos detdos graxos.

O (BF3-McOH) (Merck, Alemanha) foi usado
como reagenie. Para prepasrar o reagente
NHsCl-H2804-MeOH, 10 g de NHsCl foram
adicionados a 300 ml de MeOH, seguido por 15 mi
de HS04 concentraéo, adicionado em pegquenas
porgdes com agitagio™,

A cromatografia gasosa foi realizada em
cromatégrafo Varian, modelo 3300, equipado com
detector de ionizaglio de chama, injetor do tipo
*split/splitless”, coluna capilar de silica fundida(50
cm de comprimento x 0,22 mm de didmetro internc
(WCOT, SGE, Austriiia), contendo polietileno glicol
(Catbowax 20M) ¢ integrador processador
INTRALAB 4290. As condiches cromatogrificas
foram as seguinies: temperatura do detector, 280°C,
temperatura  do  injetor, 250°C, temperatura da
coluna, 200°C por 42 min,, programada a 2°C/min.
até 210°C, gds de arraste, hidrogénio com fluxo de
0,8 ml/min, gds "make-up", nitrogéoio a 30 mi/min,,
técnica de injegdio, "split" (com razfio de "split” de
160:1).

A identificacho dos 4cidos graxos realizou-se de
acordo com 0s seguintes procedimentos: 1)
cotmparagio o terapo de referco ndo comigido e comgido de
€steres metilicos dos dcidos graxos das amostras e de
padrdes, 2) técnica de co-cluigio de padrdes e
amostras, 3) comparagio com Oleos de origem
matinha (PUFA-1) e de origem animal (PUFA-2} da

Supelco (EUA), 4) comparagiio com dleo de figado
de bacalbau (Sigma, EUA), 5) fatores de separagio”
420 , 6) comparagio da ordem de elvigio em coluna
capliar SE-54 (apolar) e Carbowax 20M (pelar), 7)
comprimento equivalente da cadeia (ECL), 8)
método grifico no gual os logaritmos dos tempos de
retencio ¢ ECL sio plotados contra o ndmero de
stomos de carbono dos scidos graxos’, 9)
espectrometria de massa por impacto cletrdnico a 70
eV, ufilizando um cromatografo gasoso -
espectrbmetro de massa Shimadzu QP 2000 A.

Os resultados da comparagio de métodos de
metilacio para os dcidos graxos dos lipidios totais de
pacu ¢ sardinha foram submetidos A andlise de
vatifincia (ANOVA) pelo procedimento de modelos
lineares gerais, aleatorizado (um fator, dois niveis ¢
(rés repetiches), usando-se 0 pacofe estatistico SAS.

RESULTADOS E DISCUSSAQ

O método proposto foi comparado com o de
Metcalfe er alii >, ulilizando lipidios  totais
musculares de pacu ¢ sardinha, cujas composigbes de
acidos graxos sdo diferentes (Tabela 1).

Os cromatogramas obtidos pelos dois méiodes nio
mostraram nenhuma diferenga perceptivel, tanto para
o pacy, como para a sardinha, que apresentaram,
respectivamente, um tofal de 66 e 61 picos. Desses
totais apenas os componentes com teores s 0,1%
estio apresentados na Tabela 1. Nio houave diferenca
significativa, a nivel de 5%, nas percentagens de 18
dcidos graxos de pacu submetidos & andlise
estatistica. De 36 4cidos graxos de sardinha, apenas
em dois dcidos graxos (i-17:0 ¢ 16:2n7) obteve-se
uma diferenga significativa, a nivel de 5%. Mesmo
para estes dois 4cidos graxos, a diferenga ndc foi
significativa a nivel de 1%. Portanto, cs dois
métodos foram considerados equivalentes.

O método proposto teve desvics padrdes em geral
gouco maiores do que o método de Metcalfe er

De acordo com AOAC, a d:feresga entre os

alu

obtld{)s no mesmo dia, pe]o THESMO operador ¢ com a
mesma amostra, nic deve diferir por mais de 3%
relativo ¢ valor absoluto de 1%. Para o pacu 08
desvios, mesmo para 0 método proposto, ficaram
dentro destas especificacbes. Para a sardinha,
nenhum desvio absoluto foi superior a 1%, mas os
desvios relativos foram superiores a 3% para 14:0
(6%), 20:5n3 (4%) e 22:6n3 (5%). No entanto, no
decorrer do trabalho, as duplicatas obtidas por este
método ficaram dentro das exigéneias da AOAC.

0Os dois métodos também foram aplicados as
fraghes lipfdios neutros ¢ fosfolipidios de pacu e de
outras espécies (curimbatd, tildpia ¢ tambagui)
Tabelas 2 a 5. Os resultados revelaramm-se muito
serpelhantes, derponsirando a ampla aplicabilidade
do método proposto.
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TABELA 1

Composigie percenfual® de 4cidos graxos de lipidios totals de pach, Plaractus mesopotamicus ¢ sardinha, Sardinella
brasiliensis. Comparagio de dols métodos de metilagio.

Acido Paca. Sardinha

graxo Méiodo A Método B Método A . MétodoB
11:0 PN U 0,0720,01 0,070,01
12:0 e rmeas e manen 0,2320,01 0,25+0,03
14:0 4,030,272 3,60+0,23 7,60+0,09 7,69:0,47
14:1n5 0,4520,02 0,42x0,04 S— JOU—
1-13:0 B e 0,0916,00 0,10+0,01
15:0 0,18+0,01 0,17£0,01 0,40:0,01 0,3940,02
i-16:0 e rmam e 0,0520,00 6,05x0,61
16:6DMA 6,20+0,01 0,210,061 e B
16:0 26,33+0,43 25,54+0,31 20,60:022 20,90+0,59
16:1a7 o 9,12+0,15 9,12+0,13 8,75+0,03 8,92+0,30
i-17:0 s s 0,38+0,02** 0,4410,02%*
16:207 0,430,02%* 0,48+0,02%*
16:2n4 e e s 1,29+0,02 1,26x0,03
17:0 6,19:0,01 0,20+0,02 0,422:0,02 8,45+0,01
17:1all B B 1,3720,10 1,380,035
17:1a9 0,1920,01 4,20:0,02 e -omrmtemnn
§-18:0 S—— S— 0,110,081 ,11=0,02
16:403 S— B 2,25+0,07 2,1720,12
18:0 8,19+0,16 803020 3,94x0,02 3,9320,07
18:168+n7 38,16:0,54 39,65£1,06 11,26+0,06 11,3720,10
18:1ad 0,40+0,06 0,3920,01
18:206 9,55+0,13 9,400,05 0,83+0,05 ¢,79=0,01
18:2u4 0,30+0,05 0,25:0,01
18:3e6 0,10=0,02 0,11+0,04 6,2620,12 0,1820,04
19: Iakl et 6,09<0,01 4,08+0,02
18:3n3 0.5:0,03 0,4820,02 0,630,01 0,60+0,07
18:4n3 e 2,52+0,04 2,470,068
19:2n6 0,3620,01 0,35+0,01
20:0 e s 0,28+0,01 0,26x0,02
20:109 0,66:0,03 0,7020,05 1,5420,05 1,43+0,00
20:2n9 1,19:0,03 0,1820,04 0,46:0,01 0,45+0,03
20:206

+ 0,61+0,09 0,64+0,03 0,09+0,01 0,08+0,01
20:329

20:406 0,86+0,03 0,7620,09 1,49x0,04 1,51x0,05
20:4a3 e e 0,86+0,09 0,790,06
202503 17,770,11 17,67+0,70
22:In1l 0,86+0,06 0,76x0,14
22:506 - 0,22+0,01 6,22+0,02
22:583 1,68+0,04 1,68+0,10
22:6n3 0,4740,01 0,50+0,11 10,28+0,08 16,06= 0,53

* Os valores sio médias e desvios padrio de determinagbes em triplicatas para cada método.

** Significativemente diferentes ao nivel de 5%, porém sem diferenga sigmificativa zo nivel de 1%. Os teores dos demais
dcidos graxos ndo apresentaram diferencas sigaificativas ao nivel de 5%.

Abreviaturas: Método A - Método de Metealfe et alii; Métode B ~ Método proposto; | — iso; DMA - dimetilacetal.
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Composigio percentnal de 4cidos graxos de lfpidios neutros e fosfosfolipidios de paen, Piaractus mesopotamicus.

Comparagio de dois métodos de metilago.

Acido Lipidios meutros Fosfolipidios
| graxo Méodo A Méiodo B Método A Método B

14:0 39 41 0.8 0,6
14:1n5 0,5 0,4 - e
15:0 0,2 0,2 e e
15:1a9 --- e 0.6 04
16:0DMA - e 6,4 6,2
16:¢ 26,9 27.0 231 20,5
16:1e? 9,2 9,1 25 2,3
170 0,2 0,2 e
17:1n9 0,2 0,2 . wrnnn
18:0DMA - onn 14 1,3
18:1DMA emm -— 6.9 0,9
18:0 8,2 8,1 hoo 94
18:1n%+n7 40,1 40,1 16,5 19,7
18:2n6 a6 9.6 89 8,7
18:303 0.5 05 e B
20:109 0,6 8,5 e —-
20:3n6 e e 28 2,9
20:4n6 —en e 10,6 1,0
22:5n6 - -—- 52 6,1
22:6n3 ——- — 85 9,8

Abreviaturas: Método A — Método de Metcalfe ef alif; Método B ~ Método proposto; DMA — dinetilacetal.
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TABELA 3

Composigio percentual de 4cidos graxos de lipfdios neutros e fosfolipidios de Curimbatd, Prochilodus scrofa. Comparagio
de dois métodos de metilagio, ’

Acido Lipidios Neutros Fosfolipidios
Graxo Método A Método B Método A Méiado B
12:0 03 83 - -
X1 0,1 0,1 - -
13:0 4,5 6,5 - -
i-14:0 0,4 04 - -
14:0 55 54 0,7 0,7
14:107 0,1 0,1 - -
14:1a5 g,1 0.1 - -
i-15:0 18 13 - -
ai-15:0 9,7 0,7 - -
X2 02 6,2 - .
15:0 2,9 29 1,2 12
15:4n9 6.2 0,2 0,4 04
15:1n7 9.2 0,2 - -
i-16:0 038 8 - -
16:9DMA - - 3,0 31
16:0 221 22,0 243 24,6
16:187 15,0 14,9 - 3,7 3,7
16:1n5 12 1,2 0,8 08
170 1,6 L6 0,4 0,5
ai-17:0 1,0 1,0 0,5 0,6
17:9 19 1,9 12 1,1
17:1n9 1,6 1.6 04 0.5
i-18:0 9,7 0,7 . -
18:0DMA - - i1 1,1
17:2a5 04 0,4 - -
18:0 51 572 7.5 7.4
18:189+07 13,7 13,7 84 83
18:2n6 29 28 22 2,2
18:3a6 6,4 0,3 - -
19:0 8,4 03 - -
19:1n11 0.5 0,4 - -
18:303 46 4,3 22 1,9
18:4n3 i, 1,0 - -
20:0 4.5 0.5 - -
20:1n9 1,7 19 - -
20:206+20:309 0,6 0,6 - -
20:306 0,5 06 - -
20:426 24 2,5 12,2 12,3
20:303 0,6 6,7 - -
20:4a3 15 1,5 - -
20:503 2,2 24 6,5 68
22:5n6 - - - 6,0 6,4
22:503 - - 2,6 31
22:683 2,0 22 14,3 13,0

Abreviaturas: Método A ~ Método de Meicalfe et ofii, Método B ~ Método proposio, X - ndo identificado; | — Iso, ai —
anteiso, DMA - dimetilacetal.

32




MAIA, EL. & RODRIGUEZ-AMAYA, D.B. ~ Avaliagio de um método simples ¢ econdmico para a metilagio de dcidos
graxos com lipidios de diversas espécies de peixes. Rev. Inst. Adolfo Lutz, 53(1/2%27-35, 1993,

TABELA 4

Composicio percentual de dcidos graxos de lipidios aeutros e fosfolipfdios de tilipia, Orcochromis niloticus. Comparacio de
dois métodos de metilagio.

Acido Lipidios Neutros Fosfolipidios
Graxo Método A Método B Método A Método B
12:0 6,1 6,1 - -
14:0 56 59 1.0 1,0
£-15:0 0.3 0.3 - .
15:0 03 83 0,2 0,2
16:0DMA - - 2.5 26
16:0 28,6 29,0 29,2 278
16:1n7 73 1.7 18 1,9
i-17:0 0.1 0.1 - -
ai-17:0 0,1 0,1 - -
17:0 0,2 6,2 9.2 0,2
179 0,2 0,2 9.2 0,2
18:0DMA 3 y 0,9 0.9
18:1DMA - - 1,2 1,5
18:0 56 55 9.4 86
18:1n1% 8,1 0,2 - -
18:1n9+n7 31,2 31,1 17,0 16,4
18:1n5 0,1 0,1 - -
18:1n4 8,2 02 - -
18:2n6 12,8 131 14,5 40
18:306 6 0,6 0,3 0,3
18:3n3 0,6 0,6 0,2 0,2
20:0 o, 9,2 - -
20:kn9 1,9 1.4 43 6,5
20:2206+420:30% 196 0,7 1.5 16
20:306 0,6 9,6 2,6 22
20:4n6 8,7 0,6 74 7,8
22:406 &6 Q9,5 - -
22:506 0, 0.4 4,9 56
22:5n3 - - 0,4 0.7
22:6n3 0.5 0,3 4,9 52

Abreviaturas: Método A — Método de Metcaife et alii; Método B — Método proposto; i ~ iso, al - anteiso, DMA -
dimetilacetal.

TABELA 5

Composiio percentual de dcidos graxes de lipidios neutros e fosfolipidios de tambaqui, Colossoma macroponum.
Comparagio de dois métodos de metilagio.

Acido Lipidios Neutros Fosfolipidios
Graxo Método A Método B Método A Mitodo B
14:0 1,5 1,7 - -
14:a5 ¢,1 0,1 - -
15:0 6,1 0,1 - -
16.0DMA - - 54 59
16:0 29,6 30,4 19,9 216
16:1n7 6,3 6,6 1,7 4
17:0 4.2 0,1 - -
17:1n9 . - 13 1,3
18:0 10,7 10,4 139 11,7
18:in9407 40.5 399 219 22,1
18:2n6 8,5 85 16,4 10,8
18:3u3 X 5 - -
20:1n8 1,3 1.2 - -
20:306 g4 03 37 33
20:4n6 8,2 02 88 8,9
22:5n6 - - a0 3,1
22:6n3 - - 10,0 89

Abreviaturas: Método A — Méiodo de Metcalfe ef alii; Método B — Método proposto; DMA - dimetilacetal,
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TABELAS

Composigio percentual de 4cidos graxos de lipfdios fotais de
tambaqui, Colossoma macropemum. Comparagio de dois
métodos de metilagio,

Acide Lipidios Totais
Graxo

Méiodo A Meétodo C
14:0 13 1,2
15:0 0.2 0,2
16:0DMA 9,5 0,6
6,0 293 29,1
162167 59 2
17:0 02 02
18:6 DMF 0.2 0,3
18:0 82 8,9
18:1a9+N7 306 314
18:206 16,7 16,0
18:3n6 6,2 6,2
18:3n3 6.8 6,7
20:189 . 08 1.0
20:2r6+20:329 0,8 0,8
20:3n6 0.9 6.9
20:4p6 1.4 13
22:5n6 9,6 0,6
22:683 12 1,2

abreviateras: Método B - Método proposto, Método C ~
Método de Hartman & Lago; DMA — dimetilacetal.

Este método foi também comparado com o de
HARTMAN ¢ LAGO" em uma amostra de tambaqui
(Tabela 6), demonstrando a equivaléncia dos dois
métodos.

CONCLUSOES

O reagente BF3-MeOH pode set substitufdo por
NH:C1-H2S04MeOH no método de METACALFE
er alli, sem comprometer a conflabilidade dos
resultados. O método proposto demonstrou © mesmo
desempenho quee o de Metcalfe ez alii com lipidios de
diversas  espécies de  peixes,  amostras
reconhecidamenie complexas. Portanto, além de
simplicidade, rapidez ¢ baixo custo, este método
apreserta ampla aplicabilidade.
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the methylation of fatty acid with Iipids of various fish species. Rew Inst. Adolfo Lutz
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ABSTRACT: Different techniques are available for the preparation of fatty acid methyl
esters, each having advantages and disadvantages. The method of METACAILFE er olii utilizes the
reagent BF3-MeOH which is expensive and imported that of HARTMAN and 1.AGO employs
comnon reageats but requires great amount of glassware and manipulations, Putting together the
beneficial features of the two methods mentioned, 2 new method that provides speed, simplicity
and low cost was evaluated, The methylating reagent of HARTMAN and LAGO and the rest of the
procedure of METACALFE er alii were used, all the stages being carried out in a test fube, This
method was compared with that of METACALFE et alii, utilizing the muscle lipid of Piaractus
mesopotamicus and Sardinella brasiiiensis. Separation and quantitation of the fatty acids were
accompiished by high resolution gas cromatography. No significant differences were observed at
5% level in the percentages of 18 faity acids of P. mesopeotamicus. Of 36 fatty acids of 8.
brasilfiensis, only two showed significant difference at 5% level. Even with this two fatty acids, the
difference was not siguificant at 1% level, The two method were therefore shown fo be equivalent.
These two methods also gave similar results with lipids of Prochilodus scrofa, Oreochromis
niloticus and Colossoma macropomum, demonstrating the wide applicability of the propesed

method.

DESCRIPTORS: methylation, fatty acids, fish, gas chromatography.
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