Resumo

O objetivo deste trabalho foi determinar as caracteristicas
fisico-quimicas e fisicas do 6leo de mamona da cultivar
BRS-188 Paraguagu. Para a caracterizagio fisico-quimica
foram realizadas analises de umidade, acidez, peréxido,
saponifica¢io e iodo. Na caracterizagio fisica foram
feitas as determinagdes de densidade, viscosidades a -15,
-10, -5, 0, 20, 40, 60 ¢ 80°C, e o ponto de congelamento
obtido através da curva de congelamento na temperatura
de -196°C. O teor de dgua encontrado foi aceitavel; a
acidez o classificou como comercial do tipo 1; o iodo
enquadrou-o como semi-secos; e a refragio evidenciou a
sua qualidade, confirmada pelo peréxido abaixo do limite
méximo, mostrando a sua potencialidade para a indudstria
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de cosméticos. As densidades e as viscosidades diminuiram com o aumento da temperatura e o ponto de congelamento

ocorreu um pouco acima de -90°C.
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Resumen

El objetivo de este trabajo fue determinar las caracterisaticas fisico-quimicas del aceite de mamona de la Cultivar BRS-188
Paraguacu. Para la caracterizacioén fisico-quimica fueron realizadas andlisis de humedad , acidez, peréxido, saponificacién
y yodo. En la caracterizacion fisica fueron hechas determinaciones de densidad y viscocidad a -15,-10, -5, 0, 20, 40, 60 y
80° C y el punto de congelacién obtenido por la curva de congelamiento a la temperatura de 160°C. el teor de agua fue
aceptable el acidez lo clasificé como comercial del tipo 1, el yodo lo encuadré como semi-seco; la refeccién evidencié su
calidad por el peréxido abajo del limite méximo, mostrando su potencialidad para la industria cosmética. Las densidades
y viscosidad diminuyeron a medida que aumentaron la temperatura y el punto de congelamiento que ocurrié arriba de

los 90°C.
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INTRODUCGAO

A mamoneira é uma oleaginosa de alto valor
industrial, pois o dleo extraido de suas sementes,
embora impréprio para consumo, tem importincia
concentrada navasta aplicagio industrial (AZEVEDO
e LIMA, 2001). Tendo em vista essa vasta aplicagio,
estudos sobre a influencia da temperatura sdo
fundamentais para se definir propriedades desejadas
dos produtos feitos a partir dessa oleaginosa. O éleo

derivado da mamona é considerado o mais denso
e viscoso de todos os dleos, pois chega a ser até 10
vezes mais viscoso que os demais. O grupo hidroxila
confere ao composto estabilidade e alta viscosidade,
ao contririo de outros 6leos vegetais, que a perdem
em altas temperaturas (SAVY FILHO et al., 1999).
Oleo de mamona solidifica-se em baixas temperaturas
(BONJEAN, 1991) e suas caracteristicas o tornam
indispensével para o emprego na aviagdo em razio
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de ndo sofrer varia¢ées bruscas de temperatura
(CARVALHO, 1999). O conhecimento do tempo
de congelamento é de grande aplicabilidade para
projetos, dimensionamento dos equipamentos e para
a otimizagio de processos térmicos (KASAHARA
et al., 1986). Objetivou-se neste trabalho definir as
caracteristicas fisico-quimicas e fisicas do 6leo bruto
de mamona da cultivar BRS-188 Paraguagu.

Material e métodos

A extragio do 6leo foi realizada na mini-
usina do Centro Nacional de Pesquisa de Algodio
(Embrapa-Algodio), e as caracteristicas fisico-
quimicas foram identificadas no Laboratério de
Bromatologia da Faculdade Tecnolégica do Ceard
(FATEC). Utilizou-se sementes provenientes do
campo de produgio de Guaranhus, PE, da safra de
2005. As sementes foram beneficiadas pelo método de
extragdo por prensagem a frio, com quatro percolagdes,
com uso de uma prensa hidraulica manual adaptada,
desenvolvida pela Embrapa Algodio.

O cilculo do rendimento foi obtido pela
relagio entre a quantidade de sementes que entraram
na prensa, em grama, ¢ a quantidade de 6leo obtido
por prensagem. Apés o processo de extragio, o
6leo bruto obtido foi colocado em centrifuga para
separagdo das impurezas do 6leo, tais como: gomas
(fosfastideos hidratéveis), ceras e substincias coloidais,
e em seguida foram analisadas as seguintes varidveis:
teor de dgua, indice de acidez, indice de perdxido,
indice de saponificagdo e indice de iodo. Conforme
metodologia do Instituto Adolfo Lutz (1985), as
densidades foram determinadas nas temperaturas
-15, -10, -5, 0, 20, 40, 60 ¢ 80°C, pelo método do
picnémetro, obtidas com picnémetro de vidro de 25
ml. O volume do picnémetro foi medido pela relagio
peso/volume com dgua e para a determinagio da
massa da amostra. As amostras foram calculadas pela
razdo entre a sua massa e o volume do picnémetro.

Em que:

p- densidade (g cm™);
A - massa do picnémetro;
B - massa picnoémetro + amostra;
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C - massa picnometro + dgua destilada;
P i - densidade da dgua.

Para as temperaturas 0, -5, -10 e -15°C, a
densidade do 6leo foi determinada pela relagdo
entre a massa € o volume da amostra. Utilizou-se
uma becker de 25ml, a qual, sempre que utilizada,
era lavada e secada em estufa a 50°C; sendo, em
seguida, colocado 15 ml da amostra para pesagem em
balanga analitica. Apds, coloca-se a amostra em um
freezer e com a ajuda de um termopar monitorava-
se a temperatura, sendo que, quando esta atingia a
temperatura desejada, verifica-se o seu volume.

As viscosidades foram determinas através
do uso de um viscosimetro de esferas tipo B3,
instrumento equipado com termémetros e um jogo
de esferas de diferentes didmetros e materiais. O
equipamento consiste de dois cilindros concéntricos
sobre uma base de metal. Este conjunto estd inclinado
210" da vertical e possui trés marcas, cuja distincia de
medicdo percorrida pela esfera é de 50 mm entre as
marcas anulares A e B e de 100 mm entre as marcas
A e C. Neste, a viscosidade ¢ medida pelo tempo
gasto para a esfera percorrer no fluido o intervalo
AL entre as marcas A e C. O fluido (amostra) é
colocado no cilindro interno, enquanto no cilindro
externo circula a dgua, que ¢ o liquido oriundo do
banho termostatizado, permitindo a obtengdo da
temperatura desejada.

Para as temperaturas 0, -5, -10 e -15°C, o
cilindro externo foi preenchido com dlcool etilico a
95% PA (0,91), e para a obtengdo dessas temperaturas
utilizou-se um freezer com controle de temperatura,
no qual o viscosimetro era colocado. As leituras,
quando a temperatura desejada, eram coletadas
pela amostra contida no cilindro interno. Nesse
procedimento, largava-se a esfera e fazia-se a medida
comum crondmetro, contabilizando o intervalo de
tempo, At, gasto para a esfera percorrer a distancia,
AL.

Para determinagio da viscosidade, aplicou-se
a Equacio 2.

Em que:
{t = viscosidade, mPa s;
K = constante da esfera, m Pa cm;
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8,= massa especifica da esfera, g cm™;

8, = massa especifica da amostra, g cm™;

At = tempo de queda (s).

Paraadeterminacio das curvas de congelamento,
as amostras foram submetidas a temperatura desejada
em camara de congelamento. Foram confeccionadas
embalagens de polietileno de baixa densidade,
com tamanho de 81,20 cm de comprimento por
de 54,85 de largura, essas foram preenchidas com,
aproximadamente, 35 gramas de 6leo de mamona
de maneira a se obter, quando dispostas em cimara
de congelamento na horizontal, formas semelhantes
a de uma placa plana. A variagio da temperatura foi
registrada pela inser¢io de um termopar no centro
geométrico das amostras submetendo 4 temperatura
desejada (-196°C), acompanhando-se a queda de
temperatura registrada pelo termopar em intervalos de
tempos pré-estabelecidos, ou seja, de 3 segundos.

A temperatura foi obtida por meio da imersdo
em nitrogénio da embalagem plistica depositada
em uma cesta metalica telada. Esse procedimento
objetivou a obten¢io da temperatura de -196°C, as
curvas de congelamento foram ajustadas segundo a
solu¢do da equagio, para calcular a transferéncia de
calor, em regime transiente do 6leo de mamona, para
a amostra cuja forma se assemelha a uma placa plana
de espessura 2L, no instante FO = At L2 (tempo
adimensional denominado nimero de Fourier),

segundo Crank (1975), a qual é dada por:

T =T = SVA,Exp (03 .F) (3)
To — TOO n—1
Onde:

T — Too
—— >» =RT
To — Too (3a)
A, = 2.sen O,

" O/ T seno0..cos O (3b)
F, = (A/12). (3c)

Em que:

RT - Razio de temperatura, adimensional;

T - Temperatura em cada momento,’C;

T - Temperatura do meio de congelamento, °C;
T, - Temperatura inicial do produto, °C;

A_ - Coeficiente que depende do produto;
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o - raiz transcendental;

F - Nimero de Fourier, adimensional;

A - difusividade térmica efetiva, mm? s

L - espessura da amostra de 6leo/2, mm;

t - tempo (s).

Com os valores de densidade do éleo de
mamona nas diferentes temperaturas (-15, -10,
-5, 0, 20, 40, 60 e 80°C) foi feita uma regressio
linear. Na viscosidade, utilizou-se um delineamento
inteiramente casualizado com 8 tratamentos,
temperaturas (-15,-10,0, 20,40, 60 e 80°C) com seis
repeti¢des. As regressdes foram realizadas conforme
o modelo da poténcia proposto por Andrade (1930).

Na cinética de congelamento do 6leo foram
estabelecidas as relagées entre o tempo e a razdo,
utilizando-se uma andlise de regressdo nio-linear,
os coeficientes foram calculados utilizando-se o
programa Statistica, versdo 7.0, e para a obtengio dos
grificos usou-se o programa Origin, versdo 7.0.

Resultados e discussido

Os resultados obtiveram um redimento de
38% em média, 300 ml de éleo a cada percolagio,
sendo que para cada 1 litro de dleo realizou-se
quatro percolagdes. Na tabela 1 encontra-se o resumo
estatistico das andlises das caracteristicas fisico-
quimicas do 6leo de mamona da cultivar BRS-188
Paraguagu.

Verificando-se a tabela 1, constata-se que
as médias, obtidas experimentalmente para as
caracteristicas fisico-quimicas, estdo préximas as
indicadas na literatura ou bem préximas do padrio
estabelecido pela A.O.C.S, citado por Freire (2001).
Observa-se que para todas as varidveis estudadas
a precisdo experimental foi boa, medida pelos
coeficientes de variagdo obtidos.

O teor de dgua apresentou percentual médio
de 0,5%, Conforme Santos et al. (2001), esse Sleo
pode ser classificados como industrial do tipo 1 pois
apresentou um teor de dgua dentro do limite maximo
de 0,5% de umidade.

O valor da acidez foi de 0,24 mg KOH
g, Com isso, segundo Angelucci et al. (1987), o
6leo de mamona pode ser considerado de 6tima
qualidade, pois apresentou indice de acidez baixo e
pode ser classificado comercialmente como 6leo do
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Tabela 1. Resumo estatistico das caracteristicas fisico-quimicas do 6leo de mamona da cultivar BRS-188

Paraguacu.
Parametros Média DP* CV(%) Miximo Minimo  Amplitude
Teor de dgua (%) 0,50 0,009 1,88 0,52 0,50 0,02
Acidez (mg KOH g) 0,24 0,008 3,45 0,25 0,23 0,01
Todo (g I 1000g™) 93,1 1,99 2,13 95,69 91,08 4,61
Saponificacio (mg KOH g?) 141,48 3,20 2,26 146,29 139,86 6,43
Peréxido (meq 1000°) 0,10 - - 0,10 0,10 0
Refragio 1,477 - - 1,477 1,477 0

tipo 1. Conforme Santos et al, (2001), os 6leos com
acidez inferior a 1% sdo classificado como do tipo 1.

O indice de iodo da cultivar foi 93,1 g1 100g™.
Conforme Chierice (2001), o indice de iodo de 6leo
comercial é de 86 g I 100g-1. A média obtida no
6leo em estudo foi um pouco superior 4 da literatura,
porém dentro da faixa permitida. Assim o ¢leo de
mamona pode ser classificado como semi-seco,
pois apresentou um indice de iodo entre a faixa de
80 a 140 g I 100g-1, Segundo Cecchi (2003), esta
determinagio é relevante para a classificagio de 6leos
e gorduras e para alguns tipos de processamento.

Na anilise do indice de saponificacio, os
valores obtidos foram de 139 a 148mg KOH g, que
estdo de acordo com a literatura. Conforme Chierice
(2001), no Sleo de mamona se tem uma média de
180mg KOH g™. Segundo Costa e Ramos (2004),
a0 estudarem o 6leo de mamona encontraram uma
variac¢do do indice de saponifica¢io de 176 a 184 mg
KOH g7, Segundo o padrio britanico (FREIRE,
2001), o 6leo de primeira qualidade deve apresentar
um indice de saponificagdo entre 177 a 187 mg KOH
g, no entanto, esses valores sio estabelecidos para
dleos refinados, que ndo é o caso do 6leo analisado
nesta pesquisa.

O resultado do indice de peréxido foi de 0,10
meq 10007, bem inferior ao valor méximo admitido,que
segundo Malacrida (2003) nio deve ultrapassar o valor
de 10 meq 1000 de amostra. Estes valores indicam
uma baixa possibilidade de deterioragio oxidativa.

O indice de refragio observado foi de 1,477 na
temperatura de 25°C. Nos 6leos em geral esse indice é
muito usado como critério de qualidade e identidade
(CECCHI, 2003), Pons (2005), estudando o indice
de refragdo do 6leo de mamona a 20°C, obtido de
cultivares Nativas, D26, Tarabai e B-9, encontrou-se

o valor de 1,479 para todas as amostras, valor este
semelhante ao constatado neste trabalho.

Com os valores de densidade do 6leo de
mamona nas diferentes temperaturas (-15, -10, -5,
0, 20, 40, 60 e 80°C) foi realizada uma regressio
linear conforme mostrado na figura 1. Os valores
das densidades do éleo de mamona estdo na faixa de
0,930 a 0,978 g cm™ para temperaturas que variam
de -15°C a 80°C. Observando a curva desta figura,
percebe-se que a densidade diminui linearmente
com o aumento da temperatura, com coeficiente
de correlagdo superior a 99%. O comportamento
decrescente obtido com o aumento da temperatura
é tipico dos fluidos newtonianos. Conforme Castro
(1999), comportamento semelhante também foi
obtido quando se estudou a densidade do azeite de
babagu.

Na tabela 2 encontram-se os resultados da
andlise de varidncia realizada para os valores de
viscosidade do 6leo obtidos das duas cultivares em
8 temperaturas. A andlise de varidncia resultou em
diferengas significativas ao nivel de 1% em relacdo
as temperaturas e aos cultivares e também para a
interagdo temperatura versus cultivar.

Na tabela 3 encontra-se a comparagio entre
médias das viscosidades nas temperaturas estudadas
da cultivar BRS-188 Paraguacu, obtidas em 8
temperaturas.

Com relagio ao fator Temperatura, ocorre um
decréscimo na viscosidade do 6leo de mamona com
o aumento da temperatura até 20°C e a apartir de
40°C até 80°C nio existe diferenca significativa. Este
comportamento foi idéntico para o 6leo de ambas as
cultivares de mamona.

Costa Neto et al. (2000) em estudos de
especificagbes de alguns 6leos vegetais “in natura’
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Figura 1. Densidade do 6leo de mamona da cultivar BRS-188 Paraguagu, em fungio da temperatura
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Tabela 2. Anilise de variincia dos dados de viscosidade do 6leo de mamona da cultivar BRS-188

Paraguacu.
FV G.L Quadrado médio
Temperatura (T) 7 210,705**
Residuo 40 4313
CV 0,0443
Total 47

= significativo a nivel de 1% de probabilidade
* = significativo a nivel de 5% de probabilidade
ns = ndo significativo

encontraram viscosidade de 296,87 mPa s para o
6leo de mamona a uma temperatura de 37,8°C.
Comparando este resultado aos valores obtidos
nesta pesquisa na temperatura de 40°C,194,3 mPas,
para as BRS-188, pode-se dizer que os valores estio
de acordo, considerando ainda que a temperatura
utilizada nesta pesquisa foi superior, o que leva a
viscosidade para um valor inferior.

Com os dados de viscosidade do dleo bruto
de mamona das cultivar BRS-188 Paraguacu foi feita
uma andlise de regressio nio-linear, segundo o modelo
da poténcia, para fluidos Newtonianos. Percebe-
se através da figura 2 que o modelo exponencial
proposto por Andrade se ajusta satisfatoriamente aos
dados experimentais com coeficientes de correla¢io
superior a 96%.

Na figura 3 encontra-se a curva de
congelamento do éleo de mamona da cultivar
BRS-188 Paraguacu, a -196°C, onde é possivel
verificar mudangas no comportamento da curva;
notam-se apenas duas fases: o resfriamento, que
vai até a temperatura de -98°C, e o tempo em que
essa temperatura é atingida, 59 e 21 segundos,
respectivamente.

E mais razodvel verificar a Razio de
Temperatura em que ocorre o inicio da mudanga que,
para ambas as curvas, foi em torno de 0,40; embora
esse tempo inicial esteja muito sujeito a erros, haja
vista que é medido em intervalos de segundo com
dificuldade de precisar o tempo em que a amostra entra
em contato com o nitrogénio, podendo-se acionar o
crondmetro em tempos diferentes;. A partir dai, inicia-
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Tabela 3. Médias das viscosidades obtidas dos
temperaturas -15, -10, -5, 0, 20, 40, 60 e 80°C.

6leos de mamona da cultivar BRS-188 Paraguacu, nas

T (°C) VISCOSIDADE (m Pas™)
-15 16 325,67a
-10 9 506,50b
-5 7874,67c

0 4076,33d
20 992,0e
40 194,3f
60 67,0f
80 25,6f
Média geral 4 882.7
CV (%) 4,31
DMS 0,388

Obs: As médias seguidas pela mesma letra nao diferem estatisticamente entre si pelo teste de Tukey ao nivel de 1% de probabilidade

Figura 2. Viscosidade do 6leo bruto de mamona da cultivar BRS-188 Paraguacu, ajustadas segundo modelo
exponencial, para fluidos Newtonianos, proposto por Andrade, citado por Machado (1996).
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Figura 3. Curvas de congelamento do 6leo de mamona da cultivar BRS-188 Paraguacu realizado & temperatura

de -196°C.
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se o processo de congelamento instantineo, ou seja,
percebe-se uma quebra no comportamento da curva
quando se inicia um processo mais suave de decréscimo
de temperatura, que pode ser identificado como a fase
de pés-congelamento. Nio existem trés fases bem
definidas, fato comum em curvas de congelamento de
materiais biolégicos. Para o 6leo de mamona detecta-se
apenas uma quebra na continuidade dessas curvas.

Conclusio

Com base nos resultados obtidos, estabelecem-
se as seguintes conclusdes para as caracteristicas
fisico-quimicas e fisicas do 6leo de mamona:

- o teor de 4gua e saponificagio encontrado no
6leo bruto da cultivar estudada foi um indice aceitivel
para o 6leo de mamona, bem como, de acordo com a
literatura, a acidez o classificou como 6leo comercial
do tipo 1;
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- o indice de iodo como 6leo semi-seco e os
indices de peréxido e refragdo evidenciaram a sua boa
qualidade e potencialidade na industria de cosméticos;

- adensidade e aviscosidade apresentaram um
decréscimo com o aumento da temperatura, o modelo
de exponencial para fluidos newtonianos propostos
por Andrade, aplicado aos dados experimentais
da viscosidade, ajustou-se satisfatoriamente com
coeficiente de corelagio superior a 96%;

- o congelamento do 6leo foi obtido na
temperatura de -98°C, pois a partir desse ponto iniciou
o processo de congelamento instantineo, identificado
pela quebra do comportamento da curva, explicando
o fenémeno que ocorre no dleo de mamona durante a
redugio da temperatura.
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