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Contexto e objetivo doTED n° 1/2022

Instrumento: Termo de Execugao Descentralizada (TED) n° 1/2022, firmado entre a
Anvisa e a Universidade Federal de Juiz de Fora - UFJF.

Finalidade do projeto: pesquisa para monitorar quantitativamente acidos graxos trans
totais (AGT), expressos em acido elaidico, em 6leos vegetais refinados e alimentos

processados, para subsidiar o monitoramento da implementagao da RDC n°® 632/2022.

Valores repassados: R$ 283.027,59




Escopo amostral e produtos analisados

Local de coleta: redes de supermercados de Juiz de Fora/MG; lotes distintos por unidade.
Exclusao de produtos com ingredientes de origem animal para evitar interferéncia de Acidos
Graxos Trans de Ruminantes - AGTR.

Periodo da coleta: entre dezembro de 2023 e maio de 2024.

Produtos coletados:
Oleos vegetais refinados (1 13 amostras)
10 algodéo | 31 canola | 24 girassol | 21 milho | 27 soja.

Alimentos processados (200 amostras de 10 categorias de alimentos)
23 macarrao instantaneo | 23 caldos prontos | 16 pipocas micro-ondas | 18 preparados p/
sopas | 16 biscoitos égua esal | 30 salgadinhos | 15 biscoito de polvilho | 24 batatas palha |

15 margarinas | 20 batatas Congeladas.




Metodo analitico (CZE-HV) C parﬁmetros

Técnica: Eletroforese capilar de zona com detecgao UV (CZE-UV)

Preparo das amostras e quantificacao: triplicata auténtica, hidrolise basica/saponificagao;
dilui¢ao 1:10; adigao de padrao (comparagao da area da amostra versus amostra enriquecida com

acido elaidico); media das 3 réplicas por unidade.
LOD/LOQ (razao sinal/ruido, convertidos para % m/m):

- Oleos vegetais: LOD 0,0044 % m/m; LOQ 0,015% m/m (por 100 g de gorduras).
- Alimentos processados: LOD 0,045 % m/m; LOQ 0,150 % m/m (por 100 g de produto).

- Limite de AGTI em oleos refinados estabelecido na RDC n® 632/2022: 2 % m/m
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Classical methods to Fatty Acids

FATTY ACIDS
1 | 1
Spectroscopics Chromatographics
' Fourier-Transform Infrared Gas Chromatography with
(FTIR) == Flame lonization

Detection (GC-FID)

Infrared Total Attenuated Gas Chromatography with
Reflectance (ATR-IR). T (GCYMS)

. High Performance Liquid
Chromatography (HPLC)
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Other detection possibilities:
-C*D
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Optimized parameters of the CZE-UV method for EA determinarion, and injec-
tion program for the sample and the sample with EA standard injected by the on-
column method.

Parameter Optimized values
Temperature G

Wavelength 200 nm

Voltage + 1 ky

Generated current (average) 80 pA

Run time 16 min

Injection Program

Sample Sample with EA standard addition
Sample: 20 mbarx 3 5 Sample: 20 mbar x 3 5

MeOH: 10 mbar x 3.5 EA 2 mmol L% 10 mbarx 3 =
BGE: 10mbarx 3 s BGE: 10 mbar x3 5

Wait: 35 Wait: 35
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Fig. 1. Schematic representation of the dynamic on column injection pro-

gram opfions.
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Fig. 2. Electropherograms of a QC of vegerable oils (A), and a QC of vegetable
oils fortified with EA (C18:1 t) at a concentration of 2 mmol L' (B). Electro-
Iyte: 30 mmol L™ of Na,B,0-, 12 mmol L' of Brij® L23 surfactant, 33 % (v/)
of MeOH, and 17 % (v/v) of ACN. Other experimental conditions: hydrody-
namic injection (25 mbar for 5s); cartridge temperature: 27 °C: voltage:
+ 19 kV; b= detection: 200 nm; and a TSP capillary, 33.5 cm (25 cm effective
length), 50 pm i.d., and 375 mm ed.
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Fig, 3. Electropherograms of a QC of non-diary food products (A), and a QC of
non-diary food products fortified with EA (C18:1t) at a concentration of
2.0mmol L' (B). Electrolyte: 30 mmol L' of Na.B,0, 12 mmol L' of Brij®
123 surfactant, 33 % (v/v) of MeOH, and 17 % (v/v) of ACN. Other experi-
mental conditions: hydrodynamic injection (25 mbar for 5 5); cartridge tem-
perature: 27 °C; voltage: + 19 kV; detection: 200 nm; and a TSP capillary,
33.5 em (25 cm effective length), 50 pm id., and 375 mm e.d.
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Fig. 1. Schematic representation of the dynamic on column injection pro-
gram options.
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Fig. 5. Electropherogram of a QC of vegetable il with 2 % of EA (C18:1 t). Electrolyte: 30 mmol L' of Na,B,405, 12 mmol L' of Brij® L23 surfactant, 33 % (v/v) of
MeQH, and 17 % (v/v) of ACN. Other experimental conditions: hydrodynamic injection (25 mbar for 5 s); cartridge temperature: 27 °C; valtage: + 19 kV; detection:
200 nm; and a TSP capillary, 33.5 cm (25 cm effective length), 50 pm i.d., and 375 mm e.d.
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Fig. 6. Electropherograms of successive dilutions until the quantification {0,150 %, w,/w) and detection (0.045 %, w/w) limits. Electrolyte: 30 mmol L * of Na,B,0,
12mmol L ! of Brij® L23 surfactant, 33 % (w/v} of MeOH, and 17 % (v/v) of ACN. Other experimental conditions: hydrodynamic injection (25 mbar for 5 z);

Cﬂidgt temperature: 27 °C; voltage: + 19 kV; detection: 200 nm; and a TSP capillary, 33.5 cm (25 cm effective length), 50 pm i.d., and 375 mm e.d.

Concentragcdo mol/L de 2% de trans expresso

em dcido elaidico na amostra

mol/L={2.0 g/[(282,46 g/mol) x (0,1L) x (0,919)]}
mol/L=0,077047 x 1000
mmol/L = 77,047

Andlise da ah’quota da amostra analisada

mol/L={0,15 g/[(282,46 g/mol) x (0,002L) x (0,919)]}
mol/L=0,288927 x 1000
mmol/L = 288,89
Diluindo 1:10 — mmol/L=28,89 mmol/L (~0,75% na amostra)

- (Sl XCSXVS)
T (82— 81) x V)

- S1 é a area do pico de EA na amostra;
-S2 é aarea de EA a 2,0 mmol/L na amostra enriquecida;
- CS ¢ a concentragao da solugao padrao
- VS é o volume da solu¢gio padrao
- eVx é o volume da amostra
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FA analysis results by CE and GC

Samples C18:0 C18:1t C18:1c C16:0 C18:2cc C18:3ccc
CE GC CE GC CE GC CE GC CE GC CE GC

501 307 344 - - 25.67 259 1115 11.07 46.76 49.03 4.55 530
502 319 3.19 = = 2592 253 1093 1115 47.19 48.20 4.89 5.26
Mean 313 332 - - 25.80 25.60 11.04 1111 47.98 48.62 472 5.28
Standard deviation 0.09 018 = = 0.18 0.46 0.16 006 0.31 0.59 0.25 0.03
001 362 347 = - 73.66 731 1011 10.22 7.03 6.97 0.65 0.66
002 325 364 - - 73.61 729 1013 10.20 6,29 6.91 0.69 0.69
Mean 344 356 - - 73.64 73.00 1012 1021 6.80 6.94 - -
Standard deviation 026 012 - - 0.04 0.09 0.01 002 0.53 0.04 - -
BT 1 756 823 282 2.86 16,63 16,34 1857 1900 0.96 1.06 ng 0.28
BT 2 8.50 856 280 2.82 17.63 16.10 1836 1859 0.98 0.97 ng 027
Mean 808 B840 2.81 2.84 17.13 1622 1846 1879 0.99 1.02 - =
Standard deviation 059 023 0.01 0.03 0.71 07 015 023 0.m 0.06 - -
MG 1 333 344 203 221 5.659 5.58 2,285 243 5.44 527 0.69 0.61
MG 2 383 354 271 222 5.971 618 2123 228 532 5.85 0.65 0.63
Mean 358 349 237 222 5.82 5.88 220 236 5.49 5.56 0.67 0.62
Standard deviation 036 007 0.49 0.01 022 D.42 0.11 011 0.09 0.41 0.03 0.01
HVF 1 9.06 BAS5 26.4 26.65 25.55 262 17.14 165 5.89 5.69 nd 0.07
HVF 2 861 9.18 26.7 2547 26.64 26.8 1664 173 5.57 6,17 nd 0.07
Mean 8.54 902 26.55 26.06 26.09 26.53 16.89 16.88 5.85 593 - -
Standard deviation 032 023 0.24 0.83 077 0.45 0.35 0.60 023 0.34 - -
FC1 299 302 5.51 5.56 5.822 536 4,387 441 242 203 nd 0.12
FC2 328 346 527 5.38 5711 5.4 4,065 409 241 2.08 nd 0.13
Mean 314 324 539 5.47 577 5.38 4,23 425 n 202 - -
Standard deviation 020 031 0a7 0.13 0.08 0.03 0.23 023 0.50 0.01 - -
Shapiro-Wilk test* 0547 0,679 0.163 0.022

0.011 0.047
[ test 0.090 0.128 0.288 0.317

0.484 0,529
Pearson correlation 0995 0.999 0.998 0.999

0.999 0.999

- absent in the sample.

nd: lower of limit of detection.

nq: lower of limit of quantification.

Note: All FA content by CE and GC was expressed in g/100 g of sample.

S0: soy oil, 00: olive oil, BT: butter, MG: margarine, HVF: hydrogenated vegetable fat, FC: filled cookie.

4 p-values.




Resultados (sfntese dos relat(')rios)

Execugdo e entregas: relatorio de cumprimento de metas do TED enviado, com registro de

execugao or¢camentaria/financeira e execugao fisica (coletas, analises por CZE-UV).

Nao foram identificados AGT nas amostras de oleos refinados e de
alimentos processados analisadas.




Conclusoes

- Desenvolvimento de estratégias analiticas alternativas, aplicdveis ao controle de qualidade de

alimentos é muito relevante.

- Disponibilizag&o de um método de triagem por CZE-UV para a andadlise quantitativa de gordura

trans, expressa em dcido elaidico, em dleos vegetais e produtos alimenticios ndo ldcteos.

- O uso do programa de inje¢do em coluna por CZE-UV e um método de adi¢do de padrdo de ponto
unico para quantificagdo, apesar de considerar a determinagdo de dcidos graxos trans totais
expressos em AE, é muito util e interessante devido a etapa simples de preparagdo da amostra, é
automatizado, apresenta maior rendimento analitico, apresenta custo reduzido e evoca mais os

principios da Quimica Verde, quando comparado ao método de referéncia G C-FID.

- Foi entregue o seguinte produto para a unidade descentralizadora: Relatorio contendo a

quantificagdo de dcidos graxos trans totais para cada produto selecionado!
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