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RESUMO: E descrito um métode para determinacio de éleos vegetais
bromados, aplicdvel & rotina de andlise de refrigerantes. Os dleos sfo
extraidos da amostra e submetidos a uma combustfo alcalina e todo bromo
existente & convertide em brometo alcalino. Em saparelho extremamente
simples, o bromo é libertade pela reacfio com &cide sulfdrice e dicromato
de potéssio ¢ absgorvido em tiras de papel amido iodetado produzindo ecolo-
racio azul proporcional as guantidades iniciais de dleo vegetal bromado.
Por este método & possivel detectar até 10 partes por milhdo de dleo

vegetal bromado em refrigerantes.

DESCRITORES: éleos vegetals bromados, determinacdo; agente de
turvagio; estabilizante de bebidas; refrigerantes.

INTRODUCAOQ

Oleos vegetais bromades tém sido usados
como agentes de dispersdo na preparagde de
. refrigerantes 3 hase de odleos citricos, pois
ajustam a densidade destes dleos & do pro-
duto, impedindo a separacfo em camadas.

(s Gleos vegetais bromados sio obtidos a
partir de Gleos de milho, sésame, oliva ou
amendoim. Detalhes de sua constituicio e
composiciio foram estudados por CoNacHER
et alii®, que analisaram vérios desses Qleos
bromados, por meio de cromatografia em {a-
se gasosa, chegando A conclusio de que con-
sistem principalmente de misturas de estéres
dos dcidos dibromo e tetrabromoestearico,

havendo uma relagio entre oz ésteres oléicos .

e linoléicos do dleo original e os niveis dos
di e tetrabromoestedricos. Caleularam o con-
teiido de 34 a 45% de bromo para oz Gleos
de oliva, sésamo, algodfo e milho, gnande
bromados.

Estudos realizados em animais de labora-
téric mostraram a possibilidade de os dleos
vegetais bromados serem causa de lesdes car-
dlacas degenerativas . Por esta razio, o “Co-
mité Mixto FAO/OMS de Experios en Adi-
tivos Allmentarios” ® passou a considerar o
uso destas substincias ndo seguro, tendo al-
guns paises proibide o seu emprege. Ne
Brasil, a Comnss@o Nacional de Normas e
Padefes para Alimentos, alravés de resoln-
ghes 1 2, restringiu o limpite maximo para

0,0015%, ou sefa, 15 ppm no produto =
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ser consumnide ¢ incluiu, entre os aditives per.
mitidos, wm substitwio para Sleos vegetais
bromados — ¢ acetato de isobutirate de sa-
carose (SAIB).

Até o presente, ndo se conhecem dados
sobre os niveis de &leos vegetais bromados
nos vefrigerantes exposlos a4 venda em nosso
meio, Hi falta de nma metodologia adequa-
da ac controle de rotina. Us poucos métodos
descritos na liferatura, como os de CONACHEER
et alii **, empregando espectrofluorescéncia
de Raios X e cromatografia em fase gasosa.
sAo de aplicaciio restrita. O métode propos-
te por Dow® requér um conirole dos rea-
gentes e nfc se presta as determinagbes de
baixas concentragbes. Mesmo o métedo apre-
- sentade por GRFEN & KEEN© para a rotina,
exige dispositivo e reagentes ndo facilmente
enconirados nos laboratérios de controle.

O método que propomos e gue & descrito
a segnir € de facil execucdo e aplicagdo.
Consta’ de uma exiragdo, para separacfo dos
olecs da amostra; uma combustis alcalina.
para conversio de todo bromo exisiente em
brometo inorginico; libertacie de bromo.
por meio da reagdo com dicromate de po-
tassio ¢ &cide sulfiirico e determinacio do
bromo pela coloragio obiida na reacio com
indeto de potdssio e amido.

MATERIAL E METODO

Apurelha

Frasco Erlenmeyer de 125 ml com beca
esmerilhada & qual se adapta um tubo de
vidro de 12 em, ¢ 2 mm de didmetro.

Reagentes

Mistura éter etilico — éter de petroleo
1+

Solugho saturada de sulfate de sédio

Sulfato de sédie anidro

Mistura de carbonato de sédic ¢ carbo-
nato de potissio anidros (1-+1)

Acidos sulftrico 7N

Solucdo de bicromato de potdssio 0.5 M

Solugiio de amide

Solugao de iodeto de potdssio a 0,577

Papel amido lodetado: tiras - de papel
Whatman n.° 1, mergulhadas em sole-
cio de amide durante 30 minutos, reti-
radas e secas; mergulbadas a seguir na
solucin de iodeto de potassic a 0,5%,
retiradas ¢ secas entre 2 folhas de pa-
peldiltro, :

Procedimento

Extragio: Transfira 25 ml do relvigeran-
te {produtos concentrados podem ser dilui-
dos convenientemente} para um funil de se-
paragic ¢ exirala com trds vezes 50 mi da
mistura éter etilico~ éter de petrdlee {141}
{UJse a solucio saturada de sulfato de sédio
para quebrar & emulsBe que se forma).
Reuna os extrstos e complete o volume de
200 ml. Passe através de filtvo contendo 15 ¢
de sulfato de sodio anidro, recolhendo 160 mi
do {iktrado para um béquer de 250 ml
Fvapore os solventes até um velume aproxi-
mado de 0,5 ml, com corrente de nitrogénio
em banho de dgua a 40°C.

Combustio:
2 ml do solvente, o residuo da extragio para
um cadisho de poreelana contende 2 g da
mistura de carbovatos de sédic ¢ de polds-
sio anidros. Fvapore os solventes cuidade-
sarmente e adicione mals 0.5 g da mistura
de carbenatos. Agqueca em bico de Bunsen
durante 10 minutes. Deixe esfriar, Trans-
fira o conleGdo para o frasco FErlenmeyer
do aparelho, com auxilio de 5 mi de agua
e 10 ml de Acido sulffirico 7N, observando
o desprendimento de C..

Transtiva, com o auxilie de

Determinacio do bromo: Adicione mais
5 ml de acido sulfdrice 7N e 3 ml de solu-
¢io de bicromate de poldssio e imediala-
mente coloque o tubo em posighe vertical,
contends uma tirva de papel amide iodetado
recém preparade. Cologue o conjunlo em
banho de dgua a 60°C, durante 60 minutos,
mantende o frasco mergnlhade ne banhe.
Meca em millmetros a2 maucha azul obtida
na tira de papel e compare os valores encon-
trados com oz ohtidos a partir de alignotas
de uma solugio padrice do dlec vegetal bro-
madeo, contendo de 10 & 50 ppm, submeti
dos ac mesmo métode.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Foram estedadas as melhores condigbes
para ohiencio da coloragio azul na tira de
papel amido iodetado, na fase de delermina-
gao do bromo. Usamos alignotas de ume
solugdo de brometo. de potdsio p.a., em
concentragBes correspondentes 3z de dleo ve-
getal bromadoe, comumente vsadas nos refri-
gerantes 4 base de Gleos cltvicos. O falor
de conversio usado foi 2.5, que & aceito
guando nfio se conhece qual o dleo vegetal
bremado empregado *

Verificames uma grande influéncia da
temperatura ¢ tempo de aguecimento sobre
a coloragio azul obtida. Temperaturas aci-
ma de 60°C provecaram, em pouces minu-
tos, nas concentragbes maiores, um desloca-
mento da mancha ns tira de papel. As tem-
peraturas mais baixas exigiram muito lem-
po {cerca de 10 horas) para o aparecimen-
to da (Eeleragﬁo nas conceniragbes menores.
As condigbes que ofereceram sensibilidade,
dentro de tempe e temperatura razoaveis pa-
ra @ rotina, foram as de 60°C, 60 minutes
de aguecimento, para concenlragBes de 10
até 50 partes por milhdc de édleo vegetal
bromade.

Quanto ac medo de preparar as liras de

papel amido icdetado, optamos por wma
preparagic recente. pois olerece a vantagem
de evitar possiveis alteracfes devidas & con-

servacdo.

O métode, em todas as suas fases, foi apli-
cado & uma série de concentragbes conheci-
das de éleo de mitho bromado e solugdo de
Oleos citricos {limfo, laranja) sem d&leo de
milho bromado. Nao se obteve coloragio al-
guma com as solugbes sem dleo de milthe
bromado. Os resuitados obtides estie na
tabela 1; com os mesmos, fol tracade o gra-
fico da variagio da coloracio obtida, medida
em milimetros, e as concentracbes de dleo
de milko bromado consideradas em partes
por milhdo (mg/1). <

TABELA 1

Solugdes com dlec de mitho bromuado

Oleo de milho bromade Coloracdo obtida

popm mm
i0 3
20 o
30 R
44 16
50 12

Amostras de refrigerantes. adquiridos em
supermercados locais, foram examinadas pe-
lo métode descrito, Refrigerantes limpidos
nio apreseniaram coloragio algoma (eomo
era esperade) o os turvos, das variedades
mais conhecidas, apresentaram valores que

estio reunidos na tabela 2:

TABELA 2

Determinacdo de dleo vegetal bromado
em rvefrigerantes

Amostras Gleo vegetal bromado

pom
Turvas
A 40
B 30
C 45
D 27
E 30
¥ 11,4
Limpidas
A i
B -
C J—
:{} J—
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Cotoragho;
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YVariacio da coloragio obtida com conceniracdes de éleo de milho promads adictonado.

Estes valores estio.bastante abaixo do an- Agradecimentos
tigo limite maxime permitido, de 9,05%, on
seja, 500 ppm de oleo vegetal bromade no
preduto a ser consumido, mas acima do novo Agradeccmos a colaboragio da senhora
limite estabelecido pela Comissdio Nacional Mickiko Y. Takahashi na realizagio das
de Normas e Padrdes para Alimentos. que ¢ andlises dos refrigerantes.

de 15 ppm.
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SUMMARY: A method for the detection and estimation of brominated
vegetable oils applicable to the routine of soft drinks analysis iz presented.
Qils are extracied from the sample and then submitted to an alkaline
combustion. The existing bromine is thus fransformed in alkaline bromide,
In an extremely simple device bromine iz released through the reaction
with sulphuric acid and potassium dichromate being then absorbed by
starch-iodide paper strips producing a blue colour proportional to the
original quantities of vegetable oils. By using this method it is possible
to detect til 10 parts per million of brominated vegetable oils in soft drinks.

DESCRI?’I‘ORS: brominated vegetable oils, determination; dispersing
agent; beverage stabilizer; soft drinks.
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