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RESUMO: A cromatografia em fase gasesa fol aplicada para a identificagio
e determinacdo dos 4Acidos graxos de diferentes ragas bovihas, Foram analisadas
amostras de leite das ragas Jersey, Gir, Holstein {helandesa) e Canchim, sendo
esta tliima uma raca nova desenvolvida no Brasil por cruzamento das ragas
charolés e Indubrasil. Os seguintes dcides graxos foram identificados: butirico,
eaproice, eaprilico, céprico, ldurico, miristico, palmitico, palmitoldico, €y, estedrice,
oléico, linoléice, araguidico e linolénice. Ainda, nos cromatogramas fol eonstatads
a presencgs de outros picos, provavelmente correspondende sos dcides graxos: capri-
coléico, laurcléice, Ci, miristoléice ¢ Gy Para a determinagio da porcentagem
relativa dos diferentes Aéidos grazos fol empregado ¢ proeesse de normalizacio
interna. (s deidos graxos presenies em maior guantidade nas qualro ragas estudadas
foram: miristico, palmitico, esfedrico e oléico. Nio foi constatada diferenc¢a apre-
cigvel, através deste estudo, entre as amostras de leite da raga Canchim e as das
demais ragas estudadas.

DESCRITORES: leite, determinacfo de acldos graxes por cromatografia em
fase gasosa; dcidos graxoes em leite, determinacio por eromatografia em fase gasosa.

INTRODUCAO por JAMES & MARTIN 4, em 1956, que trabalha-

ram com leite de cabra. Contudo, sobre a com-

0 desenvolvimento da cromatografia em fase posicio da gordura de leite de vaca poueos

gasosa tornou possivel o esclarecimento da  trabalhos s@o conhecidos.

composicio de um grande ndmero de compos-

tos. Entre muitos estudos especificos, possibi-

liton um grande avanco na elucidagio das mis-
turas de Acidos graxoes de Gleos e gorduras.

SMITH &, em 1961, analisando os &cidos gra-
xos da gordura do leite de vaca, considerou o
problema mauito dificil devido ac grande ntme-
ro de Acidos graxos presentes e & complexa

O primeiro trabalho citade na literatura mistura existente, variando de dcidos graxos
sobre a separagfo e ldentificagio de alguns com pequenc mimero de atomeos de carbono até
Acidos graxos da gordura de leite foi realizado com- .grande nimero de atomos de carbono.

* Realizado na Divisio de Bromatelogia e Quimica do Instituto Adolfo Lutz, Shio Paulo, SP.
Apresentado ao 13.° Congresso Latino-americano de Quimiea, realizado em Lima, Peru, de 5
a 2¢ de outubro de 1978,

*% Do Instituto Adolfo Lutz.
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Esta mistura é constituida de &eidos graxos
saturados, nfie saturados, com cadeias simples
e ramificadas e isbmeros,

(TANDER et alii® em 1962, que também tra-
balharam com 4cidos graxos extraidos da gor-
dura de leite, observaram que a maijor difi-
culdade consistia na perda de parte dos dci-
dos graxos de cadeia curta durante o proces-
s0 de metilacdo, e também na separagfo dos
picos dos referidos Acides.

Este problema foi por eles solucionado usan-
do dois processos de esterificacids e duas colu-
nas diferentes.

JENSEN et alii® na determinacio da compo-
sicdo dos Acidos graxos da gordura do “pool”
de leite de vaca também usSaram esse mesmo
artificio,

Vérios autores como HawseN & SHORLAND3
e WERS & JoxNsoN ¥ consideram a raga do
animal como um fator importante na variaglo
da composi¢io des acidos graxos do leite.

Esta variagio também fol estndada por
SanT0s® em 1971, em trabalho efetuado na
Universidade de Davis, California.

O presente trabalho surginv da necessidade
de se identificar a gordura do leite de vaca
através dos dcidos graxos pois, em 1977, em
Sdo Paulo, houve suspeita de substituigle da
gordura natural por gorduras estranhas {gor-
duras vegetais hidrogenadas oun néo, sebo, e
outras} no prépric leite “in natura™.

Efetuado um grande nimero de andlises de
leite do “pool” comercializade em Sao Paulo
(cerca de 70 amostras), passou-se a pesquisar
o perfil dos 4cidos graxos dos leites provenien-
tes de diversas racas e, em especial, o da raca
Canchim. Dirigimos também nossa pesquisa
para verificar possiveis diferengas na compo-
sigho dos dcidos graxoes da gordura dos leites
de algumas ragas bovinas.

MATERIAL E METODOS

Trabalhamos com o leite de 55 vacas pro-
venientes de 4 ragas:

Canchim * — 21 amostras
Gir - 13 amostiras
Holstein (holandesa) — 11 amosiras
Jergey — 10 amostras

* Canchim? € uma nova Taga
(Indubrasil}.
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As amostras de leite, imediatamente apés a
ordenha, foram congeladas e mantidas nessas
condigdes até chegarem ao laboratério.

Apbs descongelamento, o leite foi agueeido
a 609C durante 60 minutos para inativar as
lipases.

A extragio da gordura foi feita da seguin-
te maneira: Em um funil ae separagio adicione
100 ml da amostra, 100 ml de aleool metilico e
100 ml de cloroférmio, agite vigorosamente por
um minuto, Cenirifugue durante 10 minutos a
2000 rotagbes por minuto. Separe a camada
inferior de cloroférmio contendo os lipidios.
Evapore o solvenfe em banho-maria.

A andlise por cromatografia em fase gasosa
dos dcidos graxos de Sleos e gorduras exige
previamente a transformacfo dos gliceridios
em derivados com ponto de ebulicio mais bail-
X0, que no case foram 08 ésteres metilicos.

Para o processo de metilagio usamos a tée-
nica de transesterificacio, de acordo com Ba-
DOLATO & ALMEIDA L, que consiste no seguinte:
Cologue 25 mg de amostra em um frasce de
transesterificagfo. Adicicne 15 ml de solugioc
de H=80.: a 2% em metanol, 3 m! de hexano e
algumas pérolas de vidro. Acueca em refiuxo
por uma hora. Esfrie e adicione cerca de
40 m! de soluglio saturada de NaCl; agite por
1 minuto. Adicione mais solugfio de NaCl até
o solvente atingir a parte afunilada do frasco.
Todos os ésteres metilicos formados se encon-
tram dissolvidos no hexano.

Parg andlise dos ésteres fol usado um croma-
tografo a gés, Varian, modelo 1400, com de-
tector de ionizacio de chama.

Foi usada uma coluna de aco inox de 6 pés
de comprimente e 1/8 de polegads de Gifime-
tro interno, tendo como fase estaciondria
DEGS (Succinato de dietileno glicol) a 109%
em Cromosorb W, come suporte sélido.

Pardmetros observados

Temperatura do injetor: 220°C
Temperatura do detector: 220°C

Temperatura da coluna: programada de 50
a 190°C, sendo § = B°C/min

(Gas de arrasbe: nitrogénio

Fluxo: 20 ml/min

Sensibilidade: varidvel (16.10.¥ ¢ 8, 10.10)
Velocidade do papel: 0,56 em/min

desenvelvida ne Brasil por cruzamento do gado charolés com zebu
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Identificacdo dos deidos graxos

A identificac@io dos principais pices foi efe-
tuada por comparaciio com os tempos de re-
tengio de padries.

Outros picos foram identificados por com-
para¢io com uma mistura de padrdes efetua-
das por Smirz 8, da Universidade de Davis,
California,

Qutros Acidos, presentes em quantidades mi-
nimas, foram identificados comparando os
eromatogramas por nds obtides com cromate-
gramas publicades pelo mesmo autor.

A identificagBio dos picos fol também con-
firmada pelo tempo de retengho relative ao
dcido miristico.

Para determinagfio da porcentagem relativa
dos diferentes dcidos graxos foi empregado o
processe de normalizagio interna.

Neste processo ¢ admitido que a soma das
éreas dos picos dos dcldos graxos é proporcio-
nal & massa dos componentes e eorresponde s
100% da mistura.

a
Férmula: — x 100 = éster metilico X, por
cento

a = area do pico do éster X

b = Z das &reas dos picos

RESULTADOS E DISCUSSAC

Em todas ags amostras de leite analisadas
foram identificados os seguintes decidos: buil-
rico, capréico, caprilico, cdprice, capriccléico,
laurico, lauroigico, Cu, miristico, mivistoléico,
Cis, palmitico, palmitoiéico Cu, G iso, ested-
rico, oléico, linoléico, araquidico e linolénico.
Foram também detectados nos cromatogramas
mais 2 picos n#o identificados (fig. 1, 2 e 8).

Os resultados obtidos estéo reunidos nas ta-
belas 1, 2, § o 4.

Foram experimentados varics métodos de
extraciio de lipidios, entre os guals o processo
indicado nas Normas Ansaliticas do Instituto
Adolfo Lutz% Entretanto, o gue den melho-

* CONACHER, H B. B,
Comunicaghc pesseal

Health Protection Branch Food ZResearch Division.

res resultades fol o recomendade por Cona-
cher *, j4 deserito na parte de “Material e
Métodos”.

O processo de metilacBo por nés empregado
solucionou o problema da perda dos ésteres me-
tilicos mais voldteis. Esta perda, citada por
varios autores, consistia em uwma das difieul-
dades e causa de erro, na determinaciio dos
dcidos graxos da gordura de leite

Ags condigfes de operagio do cromatdgrafo,
por nds estabelecidas, permitiram, além de
uma boa separacdo dog componentes, a possi-
biiidade da determinagio quantitativa, em um
tnico eromatograma.

CONCLUSAQO

A cromatografia em fase gasosa revelou a
presenca dos mesmos Acidos graxoes em todas
as amostras analisadas e também de acordo
com os encontrados na literatura consultada.

Nas quatre racas estudadas os acidos gra-
x¥0s presentes em maior porcentagem foram:
miristico, palmitico, estedrico e oléico.

Os resultades obtidos demonsiram gue as
amostras de leite proveniente da raca holan-
desa apresentaram maior porcentagem de
acido oléico em relagfo as demais amostras
das oufrag ragas estudadas. Também foi ve-
rificado que as amostras desta raga apresen-
taram os teores minimos, em porcentagem, de
4cidos miristico e palmitico.

Em relagio is amostras de leite provenien-
te da raca Gir observamos que os &cidos mi-
ristico e palmitico apresentaram os maijores
valores percentuzis em relacio aos valores
obtidog nas amosiras das outras racgas, en-
quanto que o &cido estedrico apresentou o
menor teor.

Salentamos, ainda, serem pela primeira vez
publicados os dados referentes & raga Can-
chim. Em vista dos resuitados obtidos, con-
ciufmos que nao ha diferenga aprecidvel,
gquanto A composi¢io dos acidos graxos, entre
ag amostras do leite desta raca em relacho
4% amostras das outrass racas estudadas.

Otaws, Canada.
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Fig. 1 — Cromatograma de dcidos graxos de leite de vaga da raga Gir
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Fig. 2 — Cromaicgrama de &cidos graxos de leite de vaen da raga Canchim.
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Fig, 3 — Cromatograma de fcidos graxos de leite de vaea da raga Holsteln (holandesa).
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Composigdo des deides grazoes du gordura de leite de vaca

TABELA 1

Raca Canchim *

Acidos Valor % Desvio

Zraxos minime maximo médio padrio
Butirieo [t 21 14 0,35
Capréieo G.8 3.0 1.2 4,51
Caprilico 4,5 14 4,0 0,28
Caprico 1,3 4,1 2.5 6,74
Capricoléico tr. ir. — f—
Ldurico 1.9 4,9 3.3 4,71
Lauroléico fr, *# tr, — —
Ciy tr. ir. o —
Miristico 6.3 16,7 12,1 2,57
Maristoléico [£K1 1,7 1.3 0,37
Cy 0,5 17 1,1 0,37
Nao identificade tr. tr. — —
Palmities 25,5 41,6 30,9 4,30
Palmitoléico 12 2,9 2.1 0,68
Gy 0,3 1,0 0,8 8,19
C {Iso) ir. tr. e e
Estedrico 85 19,6 12,6 2,96
Qidies 18,5 38,8 272 4,97
Nie identificade tr. tr. — —
Linoléico 4,3 2.1 1.2 0.52
Araquidico ty. tr. — —
Linolénico 0,3 2.2 1,1 .45
* N2 de amostras — 21
¥% 1. &= tragos

TABELA 2
Composicic dos deides groxes do gerdure de leile de voca
Ragca Gir *®

Acidos Valor 9 Desvio

£Tax0s minime maximo médic padrio
Butirico 04 2,2 1,1 0,60
Capréico 0,5 2.8 1,7 0,54
Caprilico 0,7 47 1.6 1,08
Céprieo i4 4,8 8,1 0,04
Capricoléico tr. tr, o s
Laurico 2,6 6,8 4,2 0,83
Lauroléico tr. ir. — o
Ci tr. tr. — —
Miristico 10,8 20,8 14,0 2,51
Maristoléico 0,9 3.0 1,8 4,56
Cus 6,4 1,2 0.9 0,22
N&o identificade tr. tr, s —
Palmitico 280 39,8 338 3,61
Palmitoléice 1,1 3.2 %3 0,48
Oy 0,3 0,6 04 0,11
Cie (iso} tr. tr. e s
Bstearico 4.6 15,2 9.5 2,88
Oléico 183 313 24,0 3,65
N&o iderntificade tr. tr. e -
Linoléico 6.3 1,2 0,8 4,31
Araquidico ir. tr, — e
Linolénico 0.4 12 0.9 G,20
* N.° de amostras — 13
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TABELA 3
Composigdo dos doidos graxos do gordura de leite de vaca

Raca Holstein (holandesa) #

Acidos Valer @ Desvio

graxoes minime maximeo médic padrio
Butirico 0,7 2,6 1,6 0,52
Caprdico 8,7 3,2 1,8 8,70
Caprilice 8,2 2,9 1,2 0,69
Céprico 1,2 5,2 2,8 1,13
Capricoléico tr. tx. e e
Laurico 2,0 B4 24 1,08
Loureiéico tr. tr. s e
Cp tr. tr, s e
Mirfstice 6,3 16,2 11,5 2,98
Maristoléico 0,8 25 13 42
Cys 0,8 1,5 i1 0,22
Nio identificado tr. ir. —_ -
Palmitico 23,6 318 28,2 - 245
Palmitoléico 1,6 2.2 1,2 4,17
o 6,4 6,8 0.5 0,07
Cy (iso) tr. tr. e o
Estedrico 9,7 18,0 13,6 2,33
Oléico 21,7 36,8 20,0 4,39
Nio identificado ir. tr. —_ —
‘Linoléico 1,0 2,0 1,5 0,30
Araquidico ir. ir. — —
Linolénico 0,7 1.6 1,1 0,28

* N.° de amostras — 11

TABELA 4
Compesigdoe dos deides graxos de gerdure de leite de waca

Raca Jersey #

Acides Valor % Desvio

graxes minimo méiximo médio padrio
Butirico 0,8 25 1,7 0,59
Capréico ] 1,5 3.4 2.4 0,55
Caprilico 1,2 2.4 1.8 0,36
Céprico 2,6 5.1 2,8 2,52
Capricoléico tr. Lr, — —
Launrico 3,7 6,1 4.6 0,86
Leauroléico tr. tr. P —
Gy tr. tr. - .
Miristico 12,13 16,4 14,0 1,37
Maristoléico 0,7 1,5 1.2 0,28
C 1,0 1,5 1,1 0,16
Nio identificado tr. tr. e J—-
Palmitico 22,8 35,7 30,4 4,31
Palmitoléico 1,5 2,3 1,8 §,25
i 04 0,8 6.6 0,12
C.s (iso} 1. tr. o e
Esgtedrico 6,8 18,2 32,4 3,68
Diéico 16,7 27,8 22,8 3,64
Nao identificado ir. tr. - o
Linoléleo 0,8 1,9 1,2 6,32
Araguidico tr. tr. —— —
Linolénico 0,4 1,1 ) 0,8 0,22

* N2 de amostras - 30
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BADOLATO, B, 8. G,; DURANTE, F. ALMEIDA, M. E, W. — PFatty acids
composition of mﬂk fat in Jersey, é}lr, Holstein and Canchim’s breeds. Eew.
Inst. Adolfe Lutz, 39(2):127-185, 1879.

RUMMARY: Gas-ligeid chromuatography was used for the identifiestion and
estimation of the fatty acids in milk samples from Jersey, Gir, Holstein and
Canchim cows. Canchim is a new breed obiained through crossing Charolais and
Hindubrasil cattle. Butirie, eaproic, eaprilie, caprie, linolele, linclenic and arachidic
aclds were identified. Some other peaks, probably due to capricoleic, lauroleie, G, Ci
and miristoleic acids were also observed., Miristic, palmitic, stearic and oleic acids
were the fatty acids found in higher amount in the four sindied breeds. Canchim
breed did not shew any appreciable difference in fatty acid composition of milk fat
in eomparison to the other studied breeds. It is the firgt time that the fatiy acids
in milk samples from Canchim breed are described.

DESCRIPTORS: milk, defermination of fatty acids by gas-liquid chromato-
graphy; fatty acids in milk, determination by gas-liguid chromatography.
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