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Difratometria de Raios X e Método de Rietveld para a analise quantitativa em triacilglicerois
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Resumo

Neste trabalho sédo analisados os dados obtidos por difratometria de raios X para uma cristalizacao estatica de amostra
de 6leo de soja totalmente hidrogenado (hardfat de 6leo de soja) para 0 e 10 dias de armazenamento e de amostra
contendo a mistura do hardfat com a adicdo de 5% de 6leo de canola para diferentes tempos de armazenamento
(0,1,7,10 e 16 dias). A observacéo qualitativa direta desses resultados € que houve um grande aumento na velocidade
da transicdo polimérfica da amostra com 6leo de canola, passando do polimorfo B em menores tempos, para o
polimorfo B em tempos maiores que 10 dias. A incorporacao de pequenos teores de 6leo de canola ao hardfat de soja,
promove, portanto, rapida estabilidade polimérfica em [, viabilizando aplicagdes em que este tipo de cristal é desejavel.
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Introducéo

A difracdo de raios X j& tem sido utilizada pelo grupo de
pesquisa no estudo do polimorfismo, cinética de
cristalizag8o e microestrutura de varios tipos de Oleos e
gorduras, e é a técnica mais indicada a ser utilizada na
andlise estrutural das gorduras totalmente hidrogenadas
deste trabalho, em que se pretende obter informacgfes
guantitativas, através da associagdo com metodo de
Rietveld para refinamento de estruturas cristalinas.

Esta primeira parte do projeto, que constou de apenas 5
meses, permitiu as medidas das amostras de hardfat de
Oleo de soja puro e como mistura com a adicao de 5% de
O0leo de canola, para diferentes tempos de
armazenamento, utilizando a difratometria de raios X
para amostras policristalinas. Pretende-se avaliar o efeito
do 6leo de canola na mistura com relacdo a velocidade
da transicdo polimérfica. Por enquanto, a associagdo
com o método de Rietveld para permitir a andlise
guantitativa ainda ndo foi possivel ser realizada, nesta
primeira etapa do projeto.

Resultados e Discussao

O habito polimorfico das bases lipidicas foi determmado
por difragdo de raios X, método AOCS Cj 2- 95, As
medidas foram realizadas no Laboratorio de Preparacéo e
Caracterizagdo de Materiais (LPCM), DFA, IFGW,
UNICAMP. Foi utilizado um Difratbmetro Philips (PW 1710,
Almelo, Holanda), com a geometria Bragg-Brentano
(©:26) utilizando radiagdo Cu-Ka (A =1,5418 A, tenséo de
40KV e corrente de 30 mA). As medidas foram obtidas
com passos de 0,02° (26) e tempo de aquisicdo de 2s,
com varreduras de 15 a 30° (escala 20). A identificacdo da
forma polimorfica foi determinada a partir dos valores dos
shorts spacings (distancias entre os grupos acila paralelos
no triacilglicerol) caracteristicos dos cristais. As amostras
foram fundidas para completa destruicdo do historico
cristalino, e estabilizadas com cristalizagdo estatica em
béquer a 25°C.

Os resultados mostrados na fig, 1, claramente exibem a
transicao polimérfica para a amostra da mistura, uma vez
gue o hardfat puro se apresentou na fase a, e com a
adicao do 6leo de canola foi possivel a obtencgdo da fase
B. Apés 7 dias, as duas fases polimorficas B e B
passaram a coexistir com 0 inicio da formacdo desta

tltima fase cristalina. Pode-se ainda observar, a
predominancia quase total da fase B apés 16 dias.
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Figura 1. Difratogramas de raios X para a amostra

contendo a mistura de hardfat com 5% de 6leo de canola
para diferentes tempos de armazenamento.

Conclusdes
O estudo da cristalizagéo estatica (25° C) do hardfat puro
(6leo de soja) e mistura a partir da adicdo de 5% do 6leo
de canola com a difratometria de raios X levou a clara
observacdo do efeito do aditvo no aumento da
velocidade da transicao polimorfica, com a deteccao das
fases B (inicio da adicdo), B +B (7 dias) e, finalmente,
apenas a fase B (16 dias). A incorporacdo de 6leo de
canola maximiza, portanto, o uso do hardfat de soja em
aplicagBes nas quais o polimorfo B € desejavel para esta
base lipidica.
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