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APRESENTACAO

No Laboratério de Ciéncia e Tecnologia dos Alimentos sdo desenvolvidas
pesquisas como, composicdo centesimal de alimentos, determinacdo de compostos
bioativos, pesquisa de potencial antioxidante de alimentos e extratos vegetais e tecnologia
de producéo de alimentos. O laboratério é utilizado para atividades de ensinocomo aulas
praticas, minicursos, trabalhos de conclusdo de cursos, estagios e suporte para 0S
laboratdrios de Parasitologia, Microbiologia e Analises Clinicas.

Esté localizado no Campus | da Universidade Catélica de Brasilia, no Bloco Séo
Gaspar Bertoni (Bloco M), sala 125. Conta com uma area total de 158,69 m?, dividida em
area de uso comum (com bancadas, pias, armarios e mobiliario), area interlab (com
bancadas e armarios e materiais de uso mais restrito), uma sala utilizada para

armazenamento de produtos quimicos, uma camara fria.
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1. OBJETIVO

Descrever de forma simples e objetiva as técnicas, atividades e operacdes realizadas no laboratorio.

2. RESPONSABILIDADE

2.1 Cursos que utilizam o laboratorio

e Agronomia

e Biomedicina

e Ciéncias Bioldgicas

e Farmécia

e Engenharia Ambiental
e Nutricdo

e Gastronomia

e Quimica

e QOdontologia

e Medicina Veterinaria

2.2 Pessoas envolvidas diretamente com o laboratério

e Técnicos:

Giseli Kelly de Melo Oliveira Gomes

2.3 Plano de avaliacéo periodica dos espacos

A verificagdo dos laboratorios é feita diariamente pelo técnico que identificando algum problema de
infraestrutura abrird um chamado via sistema SISPRED para que a equipe de manutencéo providencie 0s

reparos necessarios.

2.4 Plano de manutencéo e guarda patrimonial

Anteriormente ao inicio do semestre a limpeza dos equipamentos e geladeiras séo feitos, e se necessario, as
calibracGes internas de equipamentos especificos sempre no inicio e no fim dos semestres afim de preparar
0s equipamentos para inicio das aulas praticas.

2.5 Plano de limpeza e organizagao

O piso ¢ limpo todos os dias pelos servidores do servigo de limpeza e conservagao, conforme escala
estabelecida pela gestdo de Higienicacdo da UCB.
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As bancadas sdo limpas com sab&o neutro e alcool 70°no inicio e ao término de todas as aulas.
Equipamentos e materiais sdo encaminhados para a limpeza e desinfec¢édo ao término de cada aula (ex: tubos
de ensaio, espatulas, almotolias etc.), primeiramente ficam por cerca de 24h de molho em solucéo de cloro a
1%, em seguida sdo enxaguados

e lavadoas normalmente com sab&o neutro e novamente enxaguados com agua corrente e preferivelmente
pelo menos trés enxagues com agua destilada. No caso de derramamento fluidos bioldgicos dentro de
equipamentos (centrifugas, estufas etc.) deve imediatamente ser descontaminados com hipoclorito 1% e em
seguida passar alcool 70%.

O laboratdrio possui identificagcfes quanto ao que estd em cada armario e gaveta, bem como 0s riscos
quimicos e bioldgicos.

2.6 Plano de atualizacédo dos equipamentos

Anualmente ocorre uma previsdo orcamentaria de Investimentos para o laboratério, seu grau de importancia
e urgéncia.

2.7 Agendamento de aulas préaticas

Ao inicio do semestre é solicitado aos professores que utilizam os laboratorios, bem como os coordenadores
dos cusos, os planos de ensino com as datas e roteiros das praticas. O agendamento é solicitado por email
para o reservasala@uch.br e sdo acompanhadas via sistema VBI, bem como planilha compartilhada com os
laboratérios de Microbiologia, Parasitologia e Técnologia de Alimentos para controle pessoal.

3. NORMAS DO LABORATORIO

e Na4o € permitida a presenca de pessoas nao autorizadas no laboratério.

e A chave do laboratdrio esta na responsabilidade do técnico do laboratorio ou professor e
somente sera liberada aos alunos e pesquisadores que tiverem autorizacdo prévia da
coordenacdo do curso junto a gestdo do EAP’s.

e E obrigatdrio o uso de EPI — Equipamento de Protecdo Individual (jaleco, sapato fechado,
calca comprida e luvas, sempre durante a realizacdo de qualquer procedimento, além de
touca, méscara e Oculos de seguranca, caso se faga necessario) dentro do laboratorio
(Portaria da reitoria n°® 143 NRO6).

e Fica proibido a entrada e permanéncia do aluno que estiver com sandalia, sapato que nao
cubra totalmente os pés, shorts, saias, bermudas, cropped, salto alto, tamanco e similares.

e Todos os alunos que utilizarem o laboratério devem ser orientados pelo professor e técnico
quanto ao seu funcionamento antes do inicio das atividades no laboratdrio.

e E proibida a entrada e o consumo de qualquer tipo de alimento ou bebida no laboratério.

e Ap0s os procedimentos realizados no laboratoério o aluno devera deixa-lo limpo, organizado
e verificar se desligou todos os equipamentos que utilizou.

e Guardar objetos de uso pessoal como mochilas, bolsas, materiais de aula nos armarios ou
locais especificos. N&o é permitido manter estes materiais em cima das bancadas durante
a realizacdo das atividades do laboratorio.
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4. PLANOS DE ACAO

e Plano de avaliacdo periodica dos espacos: A verificacdo do laboratorio € feita diariamente,
e quando acontece alguma divergéncia é aberto um chamado via SISPRED para que a
equipe de manutencédo providencie 0s reparos necessarios.

e Plano de Manutencdo e Guarda Patrimonial: Fazemos verificacdes e se necessario, as
calibracGes internas de equipamentos especificos sempre no inicio e no fim do semestre
afim de preparar 0s equipamentos para o inicios das aulas praticas.

e Plano de limpeza e organizacgéo: A organizagdo e limpeza é realizada diariamente antes e
apos de todas as aulas praticas realizadas no laboratorio.

e Plano de atualizacdo dos equipamentos: A reposi¢cdo dos equipamentos é feita sob
substituicdo e atualizacdo do mesmo no decorrer do uso durante as aulas.

e Agendamento para aulas praticas: Todo inicio de semestre os professores repassam para 0s
técnicos as disciplinas que serdo desenvolvidas no laboratorio e posteriormente é enviado
0 e-mail para reservasala@uchb.br para serem incuidas e controladas no sistema VBI.

5. ATIVIDADES DESENVOLVIDAS

Aulas praticas, trabalhos de conclusdo de cursos ( Inseridos em projetos de pesquisa),estagios

obrigatorios, minicursos

AULAS PRATICAS
e Fundamentos da Ciéncia dos Alimentos
e Tecnologia de Alimentos
¢ Andlise de alimentos
e Trabalho de Conclusao de Curso (execucédo de parte pratica, quando inserida em projetode

pesquisa).

6. PROCEDIMENTOS

5.1 Equipamentos de Prote¢do Individual — EPI
E obrigatorio, para todos os usuarios do Laboratério de Ciéncia e Tecnologia dos Alimentos,
0 uso dos equipamentos de protecao individual (jaleco, luvas, 6culos de protecdo, mascara, touca)
durante a realiza¢do de quaisquer trabalhos experimentais.


mailto:reservasala@ucb.br
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A frequéncia do uso de cada equipamento sera de acordo com os riscos das atividades

realizadas:

e Jalecos: Durante todas as atividades do laboratorio.

e Luvas: Ao manipular amostras de trabalho, realizar anélises ou lavar vidrarias e

utensilios.

e Oculos de protecdo: ao manipular substancias que provocam irritacio ou quando ha risco

de contato com os olhos.

e Mascara (Respirador Purificador de Ar): ao manipular substancias volateis e toxicas.

e Touca: Ao realizar atividades de tecnologia de alimentos.

5.1.2 Equipamentos de Protec¢ao Coletiva — EPC

E obrigatdrio, para todos os usuérios do Laboratdrio de Ciéncia e Tecnologia dos Alimentos,

0 uso dos equipamentos de protecdo Coletiva (Chuveiro de seguranca, lava olhos e capela de fluxo

laminar) durante a realizacdo de quaisquer trabalhos experimentais.

A Frequéncia do uso de cada equipamento seréd de acordo com os riscos das atividades realizadas.

e Fluxo Laminar: Deve ser utilizada toda vez que o técnico precisar manipular algumreagente

volatil ou uma mistura que seja perigosa. E importante que a cabine esteja funcionando no

minimo 30 minutos antes do inicio do trabalho e permaneca ligada mais

30 minutos ap6s a conclusdo do trabalho e ser submetida a processo de limpeza,

descontaminacao e desinfeccdo, nas paredes laterais e internas e superficie de trabalho antes

do inicio das atividades, na ocorréncia de acidentes e derramamentos de respingos e apos as

atividades. Para utiliza-lo proceder conforme a descricdo abaixo:

1.
2.
3.

Limpar o interior do equipamento com bucha e sab&o;

Higieniza-lo com alcool 70%;

Ligar o fluxo acionando a chave metélica para cima, a qual esta localizada na parte
externa a direita do Fluxo Laminar;

Apds 30 minutos ligar a luz, acionando a chave metéalica para a esquerda, a qual esta
localizada na parte interna e superior;

Ao término do procedimento acionar a chave metalica externa para baixo, desligando

assim o Fluxo e a chave metélica interna para a direita para desligar a luz.

e Lava-olhos de Emergéncia: E um equipamento utilizado para acidentes na mucosa ocular,

0 jato de agua deve ser forte e dirigido aos olhos. Quando ocorrer acidente com derramede

material nos olhos, estes devem ser lavados por, no minimo 15 minutos, para remocao



Pégina 10 de 93

da substancia, reduzindo danos ao individuo. Para utiliza-lo basta seguir as instrugdes
abaixo:

1. Acionar a alavanca “Empurre”, segurar as palpebras bem abertas com os dedos,
deixar a &gua em contato com os olhos por 15 minutos;

2. Procurar assisténcia médica imediatamente.

e Chuveiro de Emergéncia: Tem como objetivo fornecer uma ducha de agua com um
grande angulo de abertura, para atingir totalmente o operador que sofreu um acidente com
espirros de liquido corrosivo ou inflamavel. Para utiliz&-lo basta seguir as instrugdes abaixo:

1. Posicionar-se em baixo do crivo e acionar a haste tipo tridngulo de acionamento;

2. Tomar uma ducha por 15 minutos. Despir-se caso a roupa estiver contaminada;
Procurar assisténcia médica imediatamente.

OBS: Deve-se fazer teste de funcionamento, idealmente, uma vez por semana do Chuveiro de
Emergéncia e do Lava Olhos. A limpeza também deve ser realizada semanalmente, com agua potavel,
por meio de teste de acionamento com duragdo de pelo menos um minuto.

5.1.3 Higienizacdo/Desinfec¢cdo

e O piso é limpo uma vez ao dia, todos os dias, pelos servidores do servico de limpeza e
conservacdo com desinfetante comum;

As bancadas sdo limpas com alcool 70% ao término de todas as analises, bem como antes e
apos as aulas praticas. A limpeza geral das mesmas é feita duas vezes na semana com
detergente multiuso e alcool 70%;

Equipamentos sdo limpos semanalmente ou conforme a necessidade;

A lavagem de vidrarias é realizada com detergente neutro préprio para evitar residuos
(Extran) ap0s as realizagdes das andlises;

Locais infectados com materiais bioldgicos deverdo ser descontaminados com solugéo de
cloro a 1,0% ou &lcool a 70%;

Equipamentos e materiais sdo lavados ao término de cada aula e os residuos de produtos
quimicos tratados conforme técnica adequada, de acordo com o Plano de Gerenciamento
de Residuos.
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1. OPERACAO DE EQUIPAMENTOS

6.1.1 pHMETRO DE BANCADA (PG 1800 GEHAKA)

INTRODUCAO
O pHmetro Digital Microprocessado Gehaka modelo PG 1800, € um instrumento para

laboratdrio, preciso, rapido, de facil calibracdo e compacto, que combina a possibilidade de medicao
de pH, Oxido reducéo (ORP) e Temperatura de uma amostra. Para medicao de pH é disponibilizado
a faixa de -2,0 a 20,0 Ph com a divisao selecionavel de 0,001 pH em toda a faixa.

Possui compensacdo de temperatura automatica de -20°C a 120°C, ou manual, bastando remover
0 sensor de temperatura e escolhendo a temperatura desejada.
Para a medicdo de dxido reducdo vocé dispde de uma faixa de leitura de -1.999,9 mV a +1.999,9 mV,
com uma divisdo de 0,1 mV.
O pHmetro Digital Microprocessado Gehaka modelo PG 1800, pode ser usado em uma variedade
enorme de aplicagdes, tais como: controle de qualidade da agua, de solucgdes, formulacdes,
processamento de alimentos, cosméticos e outros.

DESCRICAO

ESCAPE

1 - Tecla ON/OFF Liga e Desliga o PG 1800.

2 - Tecla SETA ESQUERDA Mostra funcédo anterior. Diminui um valor.

3 - Tecla SIM Congela a leitura (fungdo HOLD). Confirma a execucdo de uma operagéo ou
valor.

4 - Tecla SETA DIREITA Mostra proxima funcdo. Aumenta um valor

5 - Tecla MENU Entra no MENU. Permite calibrar o PG 1800 e efetuar outros ajustes ou

configurar o instrumento.
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6 - Tecla ESCAPE Permite abandonar o MENU. Também é usada para sair das fungdes sem

alterar o valor.

Verificacdo do Eletrodo

1.
2.
3.

4.

Retire a borracha protetora;

Lave o eletrodo com &gua deionizada e seque com papel macio sem friccionar;

Verifique se ndo tem bolhas de ar na ponta sensivel do eletrodo (se positivo agite
devagar até ela subir);

Abra o respiro de borracha.

Ajuste de Solucbes

Atualmente dispomos de Solugdes Tampédo com diversos valores e principalmente com

um Certificado de Calibracdo que indica o valor real da Solucéo. De posse dessa informacao

podemos ajustar o valor do Padrdo da Solucdo que sera utilizado para ajustar o PG1800, obtendo

dessa forma a maior precisdo de leitura. O PG1800 trabalha com 3 Solu¢bes Tampdo para

efetuar o ajuste, divididas em 3 faixas bem caracterizadas: Faixa Neutra, com pH entre 6 e 8pH;

Faixa Acida com pH entre -2 e 6pH e Faixa Basica com pH entre 8 e 20pH. Com isso podemos

ajustar o PG1800 na faixa que vai interessar no uso, dando maior precisdo a leitura. Para efetuar

0 ajuste das Solucgbes proceda da seguinte forma:

1.
2.

Com o PG1800 em operagéo acione a tecla MENU;

Procure pela fungdo “5. Ajustar Solugdes” usando as teclas SETA DIREITA OU
ESQUERDA e tecle SIM para confirmar;

Ira surgir uma tela solicitando que seja informado o valor da Solucio Acida, tecle SIM
para seguir;

O valor padrdo de fabrica é 4,010. Para alterar esse valor utilize as teclas SETA
DIREITA, soma uma divisdo, ESQUERDA subtrai uma divisdo, ESCAPE, multiplica
por 10 o valor e finalmente MENU divide por 10 o valor. Dessa forma em poucos passos
fazemos o ajuste do valor, confirmando com SIM no final. Solugéo Acida Seguir SIM;
Ir& surgir uma tela solicitando que seja informado o valor da Solucdo Neutra, tecle
SIM para seguir;

O valor padrdo de fabrica € 7,010. Para alterar esse valor utilize as teclas SETA
DIREITA, soma uma divisdo, ESQUERDA subtrai uma divisdo, ESCAPE, multiplica
por 10 o valor e finalmente MENU divide por 10 o valor. Dessa forma em poucos passos
fazemos o ajuste do valor, confirmando com SIM no final;
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7. Irasurgir uma tela solicitando que seja informado o valor da Solugdo Basica, tecle SIM
para seguir;

8. O valor padrdo de fabrica € 10,010. Para alterar esse valor utilize as teclas SETA
DIREITA, soma uma divisdo, ESQUERDA subtrai uma divisdo, ESCAPE, multiplica
por 10 o valor e finalmente MENU divide por 10 o valor. Dessa forma em poucos passos
fazemos o ajuste do valor, confirmando com SIM no final;

9. Tecle SIM para confirmar. Todos estes valores serdo armazenados na memoria do
PG1800;

10. No display aparecera novamente “5. Ajustar Solucdes”, tecle ESCAPE para abandonar
0 MENU,;

11. O PG1800 voltara a indicar o pH e Temperatura.

Logo ap6s mudar de tipo de solucdo ndo se esqueca de efetuar os procedimentos de ajuste, e nessa

rotina seré solicitado o jogo de soluc¢des programado. Utilize a fungdo “1. Ajustar pH”.

Ajustar pH
O Eletrodo combinado permite somente medigdes relativas de pH. Além disso, seus potenciais
estdo sujeitos a certos desvios no decorrer do tempo. Portanto é necessario, ajustar com solucées de
referéncia ou buffer, com pH conhecido. Com este ajuste faremos a escala pH do instrumento
coincidir com o sinal do eletrodo que estivermos usando. Este procedimento devera ser feito pelo
menos uma vez por semana ou com frequéncia maior, quando for necesséario. ATENCAO: Durante
0 ajuste, limpe o eletrodo quando estiver mudando de uma solucdo para outra, enxague com agua
deionizada. Jamais guarde o eletrodo sem antes efetuar sua limpeza, e procure sempre manté-los em
solucdo de KCI. Para obtermos o melhor resultado, € importante que o sensor de temperatura esteja
dentro da solucéo, para compensar o efeito de temperatura. Para efetuar o ajuste proceda:
1. Com o PG1800 em operacdo pressione a Tecla MENU;
2. A primeira opcdo do Menu é “1. Ajustar pH”, tecle SIM para confirmar;
3. Enxaguar o eletrodo utilizando uma Pisseta com agua deionizada;
4. Serasolicitado que se mergulhe o eletrodo na solugdo buffer neutro, normalmente de pH 7,01;
5. Acione a tela SIM, e o PG1800 indicara no Display que esta processando a medida. Ele
indicara uma contagem regressiva a partir de 120 segundos, aguarde. Durante esse periodo o
PG1800 ir4 aguardar a estabilidade da leitura, se ela ndo ocorrer surgira uma mensagem de
erro no display e a funcdo serd abandonada. Isto pode acontecer se o tempo de resposta do
sensor estiver muito alta. Neste caso troque o Eletrodo, ou entre em contato com a Assisténcia
Técnica da Gehaka;
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Enxaguar novamente o eletrodo utilizando uma Pisseta com agua deionizada;

. Em seguida sera solicitada a solugdo tamp&o basica ou &cida, normalmente 4,01 ou 10,01.

Coloqgue o eletrodo na solucéo e acione a tela SIM, e 0 PG1800 indicara no Display que esta

processando a medida. Novamente serd iniciada uma contagem regressiva a partir de 120

segundos, aguarde;

. Ap6s alguns instantes aparecerd no display uma mensagem com o percentual qualidade do

eletrodo;

. Tecle SIM para finalizar o ajuste.

Preparando o PG para operar

1.

Ajustar o suporte do eletrodo de forma que a ponta do eletrodo fique imersa dentro da
solucdo que se deseja determinar o pH, aguardar o equilibrio no display e efetuar a leitura.
O nivel de amostra devera ser o suficiente para cobrir um ponto branco que existe na
lateral do sensor;

Ap0s cada medicao, enxaguar bem o eletrodo com &gua deionizada;

Manter o eletrodo de pH dentro de uma solucdo de KCI 3 molar. Este procedimento nao
desgasta o eletrodo e melhora seu tempo de resposta;

No display aparecera a indicacao do valor do pH e a temperatura da solucéo;

Seteclar SETA DIREITA/ESQUERDA PG 1800 passara a indicar o valor de mV ou ORP.

6.1.2 ESPECTROFOTOMETRO (UV-2100 / UNICO)

Procedimentos de Operacao

1.
2.

Ligue o instrumento na tomada;

Ligue o aparelho. O interruptor esta ao lado esquerdo mais abaixo no painel de controle.
Deixe o equipamento aquecer por pelo menos 20 minutos;

Selecione o comprimento de onda analitico através das teclas WAVELENGHT UP e
DOWN ARROWS (setas pra baixo e pra cima). O comprimento de onda é indicado no
display a esquerda das setas;

Escolha a ld&mpada correta para 0 comprimento de onda selecionado. Para analises UV,
ligue a ldmpada de deutério localizada no painel. A lampada requer aquecer-se por 20
minutos para ativar a estabilidade méxima antes que as leituras sejam feitas (somente
modelo UV);

Nota: Se trabalhar somente com comprimento de ondas visiveis, vocé deve desligar a
lampada de deutério pressionando o botdo D2 e o indicador de lampada D2 é desligado;
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5. Selecione o modo de operacdo desejado como Transmitancia, Absorbancia ou
Concentracdo quando usar o MODE SELECTOR,;

6. Escolha as cubetas combinadas do percurso dptico apropriado para o método analitico que
voCé esta usando. Vocé deve usar o0 mesmo percurso optico das cubetas para todos 0s
brancos (blank), padrdes e amostras;

Nota: Cubetas de vidro devem ser usadas somente acima de 325 mm. Cubetas de quartzo
devem ser usadas num comprimento de onda abaixo de 325 nm.

7. Encha uma das cubetas com branco e posicione no suporte da cubeta. Nas outrasposi¢des
coloque solugdes da amostra para serem medidas;

Nota: A solucdo deve ter ao menos 20 mm de altura na cubeta.

8. Feche a tampa do compartimento da amostra, coloque o branco na posi¢do do feixe de
luz, ajuste 100% T ou 0 ABS / 100% até aparecer no display “100,0% T ou 0,000 A”;
Nota: Para indicar 0,00% T nos espectrofotdmetros 2100, segure pressionada a tecla
MODE por 3 segundos, o display lera ZERO por 30 segundos enquanto a CPU é
reajustada a zero. Depois de ter reajustado a corrente escura (0% T) vocé deve restaurar
0 100% T/0A no instrumento como indicado na etapa 8 acima.

9. Vocé pode entdo posicionar o suporte de cubetas puxando o brago seletor para a
proxima posicéo e ler % T ou os valores de ABS das amostras.

6.1.3 AGITADOR DE PENEIRAS PARA ANALISE GRANULOMETRICA (N. 1435
BERTEL)

Finalidade
Aparelho destinado a realizar ensaios de separacdo de materiais sucessiveis a serem

classificados pelo tamanho de seus graos.
Descricao geral
O aparelho pode ser usado tanto em 110V como em 220V. Possui um reldgio marcador de tempo
com desligamento automatico de 0 & 30 minutos e um reostato para controle das vibragdes. Oagitador
permite o uso de até 6 peneiras de 2” de altura mais Fundo e Tampa ou de até 12 peneiras de 1” de
altura mais Fundo e Tampa.
Montagem
Deve-se ligar o aparelho na forca, ndo necessitando o cuidado de verificar se 0 mesmo esta
regulado de acordo com a voltagem no local de uso (110V ou 220V) devido a sua bivoltagem. A
sequir, parafuse as Hastes no Prato Superior do aparelho dando um leve aperto com a chave de
boca.
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As peneiras devem ser encaixadas uma sobre a outra. Em primeiro lugar coloca-se o Fundo no
aparelho, depois a peneira de melhor malha até a de maior malha e por fim a Tampa e Travessa. O
parafuso da travessa deve ser apertado até o conjunto estar bem preso.

Instrucdes para uso do aparelho
- Fixar as duas hastes cromadas no prato, rosqueando-as e apertando-as com a chave de boca de %,
que acompanha o aparelho;
- Ligar o aparelho a tomada sem a preocupacéo de verificar se a voltagem é de 110 ou 220 V, pois 0
circuito identifica a tensdo da rede e regula-se automaticamente;
- Ap0s a colocacdo do fundo com as peneiras e a tampa sobre o prato, deve-se fixar o conjunto com
a travessa superior dando o devido aperto;
- Colocar o botdo de Liga e Desliga na posigdo de Liga, apds isso acendera um LED vermelho;
- Ajustar o timer nos minutos desejados, tomando-se o cuidado de girar o botdo no méaximo de até
30 minutos e nunca dar uma volta completa forcando o fim de curso;
- Ajustar as vibragOes de acordo com a intensidade desejada;
- Apertar o centro do botdo de partida sobre a membrana plastica, sendo que o LED vermelho se
apagara e acenderd um LED amarelo indicando o funcionamento;
- Para interromper o funcionamento do aparelho durante o processo de peneiramento deve-se

apertar o centro do botéo de parada sobre a membrana plastica.

6.1.4 LIOFILIZADOR (LC 3000 TERRONE)

Operacéo (Interruptores no Painel)
- GERAL: chave geral/ desliga todo o sistema;
- VACUO/ AR: Vécuo liga/ desliga bomba de vacuo e AR liga/ desliga a valvula solenoide e da
entrada de ar na camara de secagem;
- FRIO: aciona a unidade frigorifica, o resfriamento do condensador;
- CALOR: habilita o aquecimento nas plataformas da estante;
- LACRAR: comprime as rolhas para vedar os frascos sob vacuo, no final da secagem.
Considerando nos controladores de temperatura ja estarem programadas a rampa e 0 ponto de
controle (temperatura desejada), coloque o produto ja congelado nas estantes e ligue o vacuo.
Mantenha os interruptores CALOR desligados até que o termémetro indique temperatura abaixo de
0°C ou menor, conforme o produto.
OBS: ao colocar o produto congelado na estante, mantenha por 20/30 minutos, os interruptores
AQUECER desligados para que o sistema, bandejas e plataformas da estante entrem em

equilibrio térmico.
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Quando os controladores indicarem temperaturas seguras para o inicio do processo de secagem
(recomendamos abaixo de 0°C), ligue o interruptor CALOR para que inicie o controle do
aumento progressivo da temperatura a partir da indicada, desde ponto.

IMPORTANTE:

Considere que as bandejas com os produtos ao sairem do congelador estardo com temperatura inferior
a — 20°C negativos e as plataformas do liofilizador acima de 25°C positivos. Este € o motivo da
necessidade de se aguardar baixar a temperatura indicada pelos termémetros antes de acionar o
aquecimento. Para minimizar problemas com alguns produtos, € possivel resfriar as plataformas
deixando o frio (condensador) ligado, o aquecimento desligado e a porta fechada até baixar a
temperatura indicada nos controladores. Porém essa ndo € uma alternativa eficaz e ndo deve ser
utilizada com frequéncia. Outra alternativa é resfriar as plataformas da estante da cdmarade secagem
colocando bolsas de gelo ou bandejas contendo dgua congelada sobre as mesmas. Dessemodo, por
transferéncia de calor, as bandejas com agua congelada resfriardo as plataformas antes dacolocacéao
do produto.

Acionamento
ATENCAO: para o fechamento & vacuo ou gés inerte, os frascos deverdo ser levados para
congelamento ja& com suas respectivas rolhas especiais e também com a placa uniformizadora sobre
as mesmas.
OBS: o congelamento do produto é feito externamente ao liofilizador.

e Ligue o interruptor FRIO, aguarde 20/30 minutos, para obter temperatura segura no
condensador;

e Apbs 20 a 30 minutos, sem perda de tempo, no transporte das bandejas com os produtos
ja congelados, do congelador para a cdmara de secagem do liofilizador, posicione nas
plataformas da estante da camara de secagem do liofilizador os conjuntos (bandejas +
frascos com os produtos j& congelados + as rolhas especiais para liofilizagdo + as placas
uniformizadoras j& posicionadas);

e Sem perda de tempo coloque a campanula de acrilico, ligue o vacuo — interruptor
VACUO/AR na posicido VACUO.

OBS: As bandejas com os frascos, rolhas e placa uniformizadora deverdo ir da fonte de

superfrio diretamente para a camara de secagem. N&o esqueca de fechar a torneira do dreno

de agua do liofilizador, antes de reaciona-lo. Apds posicionar o produto congelado, as
bandejas nas estantes, feche a porta e ligue o vacuo, mas mantenha o interruptor AQUECER
desligados até que o sistema entre em equilibrio. Ao iniciar o bombeamento do vacuo, as
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temperaturas indicadas nos controladores deverdo comecar a baixar e sé quando atingirem

uma temperatura segura (recomendamos abaixo de 10°C) ligue o interruptor CALOR para

que 0 aquecimento gradativo (simulagéo de rampa) seja iniciado deste ponto.

Ligue o aquecimento e mantenha o FRIO ligado para que os vapores sublimados do
produto sejam aprisionados no condensador (superfrio);

Observe o comportamento do produto. Estando normal o mesmo tera aparéncia inerte e
opaca. O produto devera permanecer nestas condic¢des, sob vacuo, aquecendo mais o frio
do condensador ligado por um longo periodo de tempo. A qualidade do vacuo manteré o
produto solidificado (congelado) mesmo sob brando aquecimento;

O tempo da secagem (sublimagdo) dependerd, principalmente, da espessura da camada
congelada e sua finalizacdo é determinada pela aparéncia do produto e pelo tempo
(ensaiado) de processamento. Pode-se esperar que a secagem progrida a razdo de 1
mm/hora; portanto a secagem de produtos com camada congelada de 10 mm de espessura
demorara de 10 a 12 horas.

Retirada do produto do liofilizador

Caso os frascos estejam com rolhas especiais para liofilizacdo pressione o interruptor LACRAR

para fazer fechamento sob vacuo original. Observe muito bem o fechamento dos frascos e

CUIDADO para ndo exceder o inchago das bolsas. Estando os frascos lacrados, solte o

interruptor.

Quando da utilizagcdo do fechamento sob vacuo é preciso que todas as plataformas estejam

completas com frascos de idénticas alturas. Caso qualquer uma das plataformas esteja vazia ou

com frascos muito menores ocorrera dano ao sistema.

Coloque e mantenha o interruptor VACUO/AR em AR. A bomba de vacuo sera desligada
e a valvula solenoide de entrada de ar, acionada. Aguarde a campanula soltar- se por
completo e retire;

Retire os frascos cuidadosamente puxando as bandejas;

Coloque o interruptor VACUO/AR na posicao central;

Desligue o interruptor FRIO e o interruptor GERAL,;

Abra a torneira do dreno e coloque um recipiente para recolher a agua que (com o tempo
descongelard) saira do condensador.

OBS: Caso ndo tenha sido usado o fechamento sob vacuo tape-os com rolha de boa

qualidade. Nao se esqueca de retirar o tampo do dreno d’agua ao findar o processo e

recoloca-lo antes de nova liofilizacéao.
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CUIDADO: com o destino da agua retirada pelo dreno, principalmente quando no processo

estiverem envolvidos virus, fungos ou bactérias.

Bomba de Vécuo

A unidade de bombeamento trabalha submersa em 6leo de alta qualidade e baixa pressao de

vapor que, além da funcdo de vedacdo, atua como refrigerante e lubrifica as partes méveis

internas.

A frequéncia das trocas de 6leo da bomba de vacuo dependerd, basicamente, do seu tempo

de utilizacdo, do tipo de produto que se processa, etc; e é determinado pela inspecdo visual através

do visor de nivel da bomba (6leo contaminado muda a coloragéo ficando leitosa com umidade ou

escura com outros detritos) ou drenando aproximadamente 20 ml de 6leo, o 6leo novo ou

adequado é translucido.

Para efetuar a troca de 6leo:

Feche a valvula da succéo do vacuo funcione ele por 5 minutos em seguida solte 0 émbolo
do dreno de 6leo e ao parar de escorrer o 6leo usado, ligue novamente a bomba por 5
segundos para esvaziar o 6leo das camaras;

Apos escorrer todo o 6leo, reaperte o émbolo do dreno com as méos, sem auxilio de
qualquer ferramenta;

Retire o tampé&o da carga do 6leo localizado sobre o corpo da bomba e com auxilio de um
funil limpo e seco, recoloque 6leo novo (obs: cuidado para ndo ultrapassar a marca do
visor do nivel do 6leo, evite excesso).

Recoloque o tampdo da carga do dleo sem o auxilio de qualquer ferramenta. N&o € preciso
muito aperto, aperte-os com os dedos, o nivel do 6leo ¢é o centro do visor, se colocar acima
do nivel a bomba expulsara o excesso pelo escapamento.

OBS: Devido a possibilidade de succgdo reversa, embora remota, nunca deligue a bomba de

vacuo deixando o sistema — o liofilizador — sob vacuo. Isso podera provocar a sucgdo do

6leo do depdsito da bomba de vacuo enchendo a tubulacdo do sistema e, muitas vezes,

escorrendo para a cdmara de vacuo.
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6.1.5 AUTOCLAVE VERTICAL (PHOENIX)

Operagéo

Abrir a tampa e colocar agua na caldeira até atingir o descanso do cesto. Em seguida
introduzir o material a ser esterilizado, fechar a tampa apertando os manipulos por igual
e em forma de cruz;

Abrir o registro de vapor e ligar a chave comutadora na posi¢do (MAX);

Aguardar a total eliminacédo do ar interno (saida constante do vapor) através do bico e, em
seguida, fechar o registro;

Atingida a presséo de trabalho, ajustada deslocando-se o contra-peso para frente (menor
pressdo) ou para tras (maior pressdo), mudar a chave comutadora para a posi¢cdo médio
(MED) para manter esta pressao;

Terminado o tempo de esterilizacéo, desligar a chave comutadora (DESL), abrir oregistro,
esperar 0 mandmetro voltar a zero e em seguida abrir a tampa;

OBS: Ao iniciar cada ciclo, verificar o nivel da 4gua, pois a falta da mesma provocara a queima

das resisténcias; Pressdo maxima de trabalho: 1,5 KGF/CM2; Para escoamento da caldeira,

abrir o registro inferior.

6.1.6 ESTUFA COM CIRCULACAO DE AR MA 035 (MARCONI)

OPERACAO DO EQUIPAMENTO

OBS: Antes de ligar o equipamento, verifique se estd limpo. Caso néo esteja, limpe-o passando um pano

limpo e imido. Caso haja sujeira incrustada, utilize esponja com detergente neutro para remover

e pano Umido.

Observe a voltagem da estufa (220 V) e conecte-a na tomada com a mesma tensao;

Acione a chave GERAL, no painel verifique a temperatura programada no visor do
controlador;

Em seguida, pressione as teclas A e ¥ para aumentar ou diminuir o valor da
temperatura a ser programada;

O visor mostrard o valor da temperatura presente no equipamento;

Entdo, aguarde a regulagem da temperatura (+ 50 min.), observando o Visor até
alcancar a temperatura programada;

Coloque os materiais ou amostras sobre as prateleiras internas da estufa. Aguarde a
secagem pelo periodo recomendado;
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OBS.: Sempre coloque os materiais enfileiradas e espacadas = 1 cm para facilitar a circulacéo

do ar. O excesso de amostras na estufa prejudica o seu funcionamento e pode danifica-la.

e Ao término da utilizagdo da estufa, desligue-a na Chave Geral (3) e desconecte da
tomada;

Faca a limpeza do equipamento com pano limpo e imido. Caso haja sujeira incrustada,

utilize esponja com detergente neutro para remové-la, e pano umido.

6.1.7 CENTRIFUGA GERBER (MARCONI)
Para seguranca do operador

- Verificar se o fio terra esta conectado;

- N4o colocar a centrifuga em funcionamento com a clpula aberta;

- Colocar os butirdmetros de modo a evitar o desbalanceamento da centrifuga;

- Usar 6culos de prote¢gdo ao manusear com os butirbmetros.

Operagao

Ajuste a temporizagdo conforme a necessidade (a escala do painel é uma referéncia,
devendo o usuario determinar o tempo necessario de 1-5 minutos);

Acione a chave para cima (Liga), para ligar;
Ao final do tempo ira soar p alarme sonoro, indicando o final da operacéo;
Pressione a chave para baixo (Freio), para a parada do motor. Obs: A chave devera ser

pressionada somente até a parada do motor, caso contrario 0 motor ira girar no sentido
contrario.

6.1.8 MICROSCOPIO OLYMPUS

Sequéncia de ajuste inicial do microscopio

Ajuste a voltagem com o seletor de voltagem do microscépio de acordo com a
voltagem da rede elétrica local,

Ligue a fonte luminosa;

Coloqgue a lamina na platina, destrave a trave mecanica de pré-focalizacéo;

Focalize a lamina com a objetiva 10 X, ajuste a distancia interpupilar a correcédo
dioptrica;

Coloque a objetiva adequada para observacdo, ajuste a intensidade da luz com o

reostato deslizante;

Focalize com o botdo macrométrico e micrométrico, trave a pre-focalizacéo;
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e Ajuste o contraste de imagem com o diafragma de abertura, estando o condensador
na posicao maxima superior.
OBS: Para observacao com a objetiva 100 x, é necessario uma gota de 6leo de
imersao sintético para microscopia.
Importante

Depois do uso, limpe o dleo sintético com um pano macio e um pouco de Xxilol ou éter
sulfurico na superficie dptica. Nunca deixe o 6leo nas superficies Opticas depois do
trabalho.

As lentes devem estar sempre limpas, poeira fina nas superficies pode ser removida
com um pano ou pincel limpos e impressdes digitais limpam-se com um pano macio e um
pouco de xilol, benzina ou éter sulfdrico. N&o use solugdes orgénicas para limpar as
superficies dos componentes, especialmente nas partes plasticas, deve ser usado
detergente neutro.

6.2 SELOVAC (200S)

Instrucdes Para Operacdo (Painel Analdgico)

e Regule o Potenciémetro de Vacuo conforme a Tabela de Equivaléncias. Considere a
equivaléncia de seis segundos por numero de 0 a 10. Exemplo: Posicdo 5 = 30

segundos;

e Regule o Potenciémetro de Gés conforme necessario para oferecer protecao fisica e/ou

conservacéao ao produto. Para maiores detalhes consulte o fornecedor do gés;

¢ Regule o Potenciémetro de solda conforme a espessura da embalagem. A regiéo selada
ndo deve apresentar corte devido ao excesso de calor, tampouco deve permitir abertura
ao puxar-se as extremidades. Certifique-se que a tensdo seja 220 V monofésico.

Como operar
e Coloque ou retire as placas de suplemento;
e Ligue a chave geral e ajuste os potenciémetros, no caso de painel analdgico;
e Posicione o produto na camara;
e Posicione a boca do saco plastico sobre a barra de solda;

e Feche atampa, serd iniciado o ciclo, aguarde;
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Retire o produto da camara, produtos devem ser inseridos em sacos plasticos especiais
para embalagem a vacuo;

OBS.: A boca dos sacos plasticos devem ultrapassar a barra de solda em aproximadamente 3

cm. .Ap0s a conclusdo destas operacles, a cAmara € pressurizada e a tampa € aberta. Todo

este processo é automatico. Sao necessarias para regulagem de altura do produto em relacao a

barra de selagem. O ideal é alinhar a barra de selagem a metade da altura do produto.

6.2.1 BALANCA

Verificar a voltagem antes de conectar o aparelho na tomada;
Ligar a balanca analitica, aguardando um momento para ela se estabilizar;
Calibrar o aparelho pressionando a tecla que indique a palavra Cal e aguardar o ajuste

interno, com as laterais e o teto da balanca fechados e sem encostar nabancada
ou fazer qualquer movimento nela;

Antes da pesagem do segundo material em diante é necessario tarar a balanca,
pressionado a tecla TARE;

Ap06s o uso desligar a balanca e posteriormente o estabilizador.

6.2.2 AGITADOR MAGNETICO COM AQUECIMENTO

Verificar se a tensdo da tomada é compativel com a tenséo do aparelho;
Ligar o plug na tomada de forca;

Colocar sobre a plataforma o recipiente contendo a amostra e a barra magnética, caso
utilize a agitacdo, com o aparelho desligado;

Gire o botdo referente & acdo desejada (aquecimento e/ou agitagéo):

- para agitagdo magnética gire o botdo “Potenciometro de ajuste de velocidade” devagar

até chegar a velocidade de trabalho desejada evitando a quebra do recipiente ou

derramamento da amostra.

- para aquecimento gire o0 botdo “potenciOmetro de ajuste de aquecimento” na

temperatura desejada sem exceder a temperatura maxima do equipamento (220°C).

- para ambas as funcbes seguir as instru¢des anteriores ligando primeiro o bot&o de

velocidade.

Tomar cuidado com o tipo de recipiente para ndo riscar a superficie da plataforma.

6.2.3 BANHO MARIA

Ligue o aparelho na chave (Liga/Desliga), localizada na parte detras do aparelho;
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Programe no controlador a temperatura desejada, conforme o item 6.3;

A lampada piloto do controlador (°C) ficara acesa, indicando o aquecimento;
Aguarde estabilizar a temperatura programada;

Coloque os recipientes/frascos sobre a grade metalica ou no caso de tubos, na estante
de agitacdo;

Verifique a existéncia de ruidos ou vibra¢@es diariamente;

Limpeza e conservagcao:

Para limpeza do corpo utilize um pano, com massa de polir, caso esteja muito
impregnado;

Para limpeza interna &lcool 70%;

Caso haja alguma oxidacéo no tanque, utilize polidor de metais;

Caso haja depositos/sujeiras no tanque ou na resisténcia, limpe somente com esponja
de aco e &gua;

Caso haja precipitado de carbonato de célcio, utilize vinagre ou &cido acético 10%
para a remocao;

N&o instale o0 Banho-Maria dentro de capela, pois havera corrosdo nos componentes
do banho;

o
® oo

—®

OO
®O® b

. Indicacdo de aquecimento;

. Alarme de temperatura alta ou baixa (n&o habilitado);

. Indicador de acionamento do auto-tune;

. Tecla para retroceder parametros e avancar ciclos (<4 »);

. Tecla para decremento de valores (¢);

. Tecla para incremento de valores (¢);

1
2
3
4. Tecla para avancgar os parametros do controlador (¢);
5
6
7
8

. Indicador Superior: Exibicdo do valor de temperatura real; Exibicdo do nome de cada

parametro do controlador;

9. Indicador Inferior: Exibicdo de temperatura programada; Exibi¢do do contetdo/valores

de cada parametro.
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Para selecionar a temperatura, siga 0s passos seguintes:

Pressione a tecla (), entrard SP (programar temperatura);

Pressione a tecla decremento (#) ou incremento (4), insira o valor desejado;
Pressione a tecla (¢), entrard Time (programar tempo) — ndo aplicavel para este
modelo;

Pressione a tecla (), entrara rATE (rampa rapida) — ndo aplicavel para este modelo;
Pressione a tecla (¢), entrara Run (aquecimento);

Pressione a tecla decremento (#) ou incremento (#), insira a opcéo desejada (Yes / No).
Lembre-se que é através deste parametro que o aparelho iniciara o aquecimento,e
pode-se perceber que estd acionado se o led vermelho do controlador que indica
aquecimento (1) estiver aceso;

Caso queira voltar aos parametros anteriores, pressione a tecla (<€ »);

Quando o led vermelho (1) do controlador se apagar indica que a temperatura foi
atingida, e apo6s isto, iniciam-se os ciclos de liga e desliga, apagando e acendendo
este led (1) para a manutencdo da temperatura.

Para realizar o Auto-Tune:

O parametro auto-tune serve para fazer a sintonia dos parametros de controle, e pode ser feito

todas as vezes que se achar necessario, caso o0 aparelho ndo tenha um bom desempenho de controle.

Depois de programada a temperatura, quando a mesma néo estabilizar, € necessario que seja

feita a correcdo dos valores, também através do auto-tune.

Para acionar e ativar 0 auto-tune, siga 0s passos a seguir:

Primeiramente ajuste a temperatura para o valor em que ira trabalhar, e aguarde até
que o led (°C) comece a piscar;
Mantenha o aparelho vazio;
Pressione a tecla (<4 » ), segure-a e pressione a tecla (¢) uma vez;
Aparecendo o parametro Atun, vocé pode soltar as duas teclas;
Para acessa-lo, pressione a tecla decremento (#) ou incremento (#), e entrardo as
seguintes opcdes:
- Off (Desligado)
- Fast (Sintonia Automatica Rapida)
- Full (Sintonia Automatica Precisa)
- Self (Sintonia Precisa + Auto-adaptativa)

- rSIf (forca uma nova sintonia automatica precisa + autoadaptativa)
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- t9ht (forca uma nova sintonia automatica precisa + auto-adaptativa quando
Run=Yes ou controlador é ligado).
Pressione a tecla decremento (¢) ou incremento (#) e escolha a opcdo Fast (para
sintonia rapida);
Para acionar o auto-tune, basta pressionar a tecla (¢) ou (< »), que ficara habilitado;
Enquanto o auto-tune € realizado o aparelho ndo pode ser aberto e a programacéo de
temperatura ndo deve ser mudada;
Quando o auto-tune estiver acionado, o led (3) do controlador ficara aceso. Quando
se apagar, ja pode-se utilizar o aparelho normalmente, pois o ciclo do auto-tune ja se
completou;
Caso queira interromper o processo do auto-tune, basta entrar no parametro Atun
novamente e escolher a op¢do Off (proceda conforme a explicacdo dos tdpicos
anteriores deste item 6.4);

Caso pressione a tecla (*) novamente, aparecerdo o0s seguintes parametros:

- Pb; Ir; dT; Ct; Act; Sfst; SP.AL.

N&o é necessario mudar estes valores, pois ja saem de fabrica configurados;

Para sair do parametro e voltar a tela inicial, pressione a tecla (< » ) por tréssegundos.

6.2.4 BLOCO DE DIGESTAO

Colocar os tubos com material para digestdo nos orificios;
Ligar o termostato regulando a temperatura lentamente até a desejada;

Ao final da operagéo retirar o material com luva de protegdo e colocar em estante
para resfriar.

6.25 DIGESTOR DE FIBRAS

Ligar na rede elétrica;
Conectar as mangueiras de agua do resfriamento;

Levantar os condensadores corredicos, ap0ia-los no descanso superior do conjunto e
ligar o banho refrigerante;

Carregar o béquer forma alta com produto e a solugdo de hidrolise, coloca-lo no local
apropriado, acoplar os condensadores e ligar o interruptor de aquecimento.

Ao final da operacdo retirar o material com luva de protecéo.
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6.2.6 DESTILADOR DE PROTEINAS

Verificar o nivel de &gua. (ligar botdo ate que apague a luz de nivel)
Conectar as mangueiras de agua do resfriamento.

Ligar na rede elétrica.

Selecionar aquecimento 1 .

Verificar o nivel de NaOH.

Proceder como pede o protocolo de anélise.

Ao final da operacéo retirar o material com luva de protecao.

6.2.7 CONJUNTO EXTRATOR

Conectar as mangueiras de dgua do resfriamento no condensador;
Ligar na rede elétrica;

Montar o sistema de extragéo;

Selecionar aquecimento;

Proceder a extracdo conforme o protocolo de analise;

Ao final da operagéo retirar o material com luva de protecéo;

Desligar o sistema.

6.2.8 ESTUFA DE SECAGEM

Ligar na rede elétrica;

Selecionar aquecimento;

Colocar o material para secagem;

Ao final da operacdo retirar o material com luva de protecgéo;

Desligar o sistema.

6.29 ESTUFA DE SECAGEM (QUIMIS)

Ligar na rede elétrica;

Selecionar aquecimento no botdo analdgico (obs.: colocar um termémetro no orificio
superior da estufa);

Colocar o material para secagem;
Ao final da operagéo retirar o material com luva de protecéo;

Desligar o sistema.

6.3 FORNO MUFLA



6.3.1

6.3.2

e Ligar narede elétrica;
e Selecionar aquecimento controle analdgico (girar);

e Colocar o material para secagem;
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e Ao final da operacédo retirar o material com luva de protecdo. Direto para o

dessecador;

e Desligar o sistema.

EVAPORADOR ROTATIVO
e Verificar o nivel de agua
e Conectar as mangueiras de agua do resfriamento no condensador.
e Conectar a bomba de vacuo ao sistema.
e Ligar narede elétrica
e Colocar o baldo para receber o evaporado (encaixe do condensador).
e Colocar o material a se evaporado.
e Selecionar aquecimento controle digital A/V(pressionar)
e Ligar rotacdo.
e Seguir protocolo para a amostra.

e Ao final da operacéo desligar o sistema

HPLC - HIGH PERFORMANCE LIQUID CHROMATOGRAPHY \
CROMATOGRAFIA LIQUIDA DE ALTA PERFORMANCE

Para iniciar as atividades devem ser seguidos 0s seguintes procedimentos:

e Verificar se os reservatorios de fase movel estdo cheios;

e Ligar os estabilizadores da direita para a esquerda, 0 do computador € o ultimo a ser

ligado;
e Ligar os equipamentos da direita para a esquerda;
e Lavar as bombas;

e Abrir avalvula preta, 2 voltas;

e Apertar a tecla “PURGE”, 1 minuto para cada bomba (A, B, C) somente deve ser

feito com as bombas que estdo em uso;

e Ao termino aperte a tecla “STOP” e feche a valvula preta completamente;

e No caso de utilizacdo do sistema de injecdo automaética clicar em “SERIAL” no

amostrador automatico;

e Para configurar o equipamento, seguir 0s seguintes passos:
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- Clicar em System Control/Automation;
- Clicar em Instrument Parameters e dar nome ao equipamento e ao operador;
- Clicar em Instrument e selecionar o equipamento (1,2 ,3 ou 4);

- A tela System Control - com 0 nome do equipamento ira aparecer, por exemplo,

System Control - GC 3400.

O instrumento ja esta configurado e o proximo passo sera criar um método e depois
ativa-lo para gque a analise possa ser executada.

Para criar um método, seguir 0s seguintes passos:

Clicar em View / Edit Methods;

A tela Create / Open Method File sera aberta;

Selecionar Create a New Method File para criar um novo método e clicar em OKk;

O assistente de criacdo de métodos seré aberto, clicar em avancar;

Na tela que sera aberta selecione o instrumento que deseja configurar (1, 2, 3ou 4), ou
Custom para configuragdo manual dos equipamentos e endere¢os dos mesmos), clicar
em avangar;

A tela que sera aberta vai ser utilizada para adicionar as secdes para coleta /
processamento de dados e para confeccdo do relatdrio, selecione os mddulos de
detetores apropriados (por exemplo, ADC Board 18, GC 3800 modulo 44, etc.). Se
quiser adicionar, selecione o detetor apropriado e clique em avancar;

Na tela que sera aberta, selecionar quais 0s canais que serao utilizados (Canal A, Canal
B ou Ambos) e quais as se¢des a serem criadas (Data Handling - Aquisicdo de dados,
Standard Report - Relatorio ou Ambas as se¢des). Clicar em avancar;

Na tela que sera aberta, confirmar as secdes a serem criadas e clicar em concluir. Se
desejar alterar algo, é so clicar em voltar, fazer a alteracdo, clicar em avangar e
finalmente clicar em concluir;

O assistente de criagdo do método € finalizado e abaixo podemos visualizar a tela com
a estrutura basica do método que acabou de ser construido;

Podemos verificar que o método possui 3 secdes, sendo elas Instrument Control,
Data Handling e Standard Report;

Clicar em cada um dos sub itens de cada uma das 3 se¢es do método e programa-los
de acordo com o tipo de equipamento e metodologia analitica a ser utilizada;



Péagina 30 de 93

Feita a programacéo das 3 secdes do Método e das respectivos parametros de cada
secdo, clicar em File — “SAVE”. Dar um nome ao método, selecionar o diretério aonde
ira salva-lo e clicar OKk;

Pronto, 0 método ja esta salvo. Para sair, clicar em File - Exit.

Para ativar o método, seguir 0s seguintes passos:

A partir da janela System Control, clicar em File - Activate Method e na tela que serd
aberta, selecionar o método desejado e clicar Abrir;

O método serd entdo ativado e na barra de status do System Control aparecera o
nome do método que esta ativo;

Injecdo de uma Unica amostra (Inject Single Sample). Para fazer a injecdo de uma
Unica amostra, seguir 0s seguintes passos;

Clicar em “Pump” no computador e esperar que o valor da Pressdo Atmosférica se
estabilize;

A partir da janela System Control, clicar em Inject - Inject Single Sample;
Dar um nome a amostra no campo Sample Name;
Selecionar o tipo de amostra no campo Sample Type;

Entrar com a quantidade de injecdes no campo Inj, (se quiser colocar alguma
observacao clicar no campo Injection Notes e na janela que abrira digitar a observacao
e clicar em OK para fechar a janela), e por fim, selecionar o Canal a ser utilizado;

Para lecionar o canal a ser utilizado, clicar em MultiChannel/MultiStandard;

Selecionar o canal no campo Detector Channel e depois clicar Ok;

Para construir uma listagem de amostras (Sample List) a fim de injetar varias
amostras, seguir 0s seguintes passos:

A partir da janela, System Control, clicar em File - New Sample List;

Nomear a Sample List e depois clicar em Salvar;

Dar um nome a amostra no campo Sample Name;

Selecionar o tipo de amostra no campo Sample Type;

Entrar com a quantidade de injecdes no campo Inj, (se quiser colocar alguma

observacao clicar no campo Injection Notes e na janela que abrira digitar a observacao
e clicar em OK para fechar a janela), e por fim, selecionar o Canal a ser utilizado;
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Numerar os vial no campo Vial ao lado de Inj;

Para selecionar o canal a ser utilizado, clicar em MultiChannel/MultiStandard,;
Selecionar o canal no campo Detector Channel e depois clicar OKk;

Fechar a Sample List;

A partir da janela, System Control, clicar em File - Open Sample List, selecionar a
Sample List salva anteriormente e clicar Abrir;

Para ativar uma Sample List, seguir 0s seguintes passos:

A Sample List selecionada aparecerd; (Observacdo: Se estiver utilizando padrdo
interno, teremos que entrar com a quantidade do padréo interno no campo Amount
Standard. Feito isso, minimize a Sample List);

Clicar em Automation - Begin Sample List para rodar a Sample List;

Confirmar o nome do equipamento e do operador, clicando em OKk;

Confirmar o nome do Método a ser utilizado e clicar Ok.

Para entrar no View/Edit Chromatograms a fim de manipular os cromatogramas
gerados anteriormente, alterar modo de integracao, relacdo sinal/ruido, para comparar
cromatogramas, etc., seguir 0s seguintes passos:

A partir da Star Toolbar (pagina de apresentacdo da Workstation), selecionar Run
Application - View/Edit Chromatograms;

A janela Open Multiple Data Files aparece, selecionar os cromatogramas a serem
abertos, clicando no nome de cada um deles e apertando Add to List ou dando um
duplo clique no nome do arquivo. Feito isso, aperte Open File(s);

Cada um dos cromatogramas selecionados serd mostrado na tela Graphics (até 7
cromatogramas no maximo);

Abrir o método utilizado para gerar estes cromatogramas, sendo que para isso devemos
clicar em File - Open Method;

Selecionar o nome do método a ser aberto / ativado e clicar em Ok;

Clicando em Edit Method, temos acesso as 5 janelas da se¢do Data Handling do
Método (ja descrito anteriormente), sendo que podemos alterar qualquer parametro e
depois reintegrar 1 ou mais cromatogramas;

Depois de alterarmos alguns parametros do método, devemos clicar em Results -
Reintegration List. - Calculate Results (A tela abaixo serd aberta) ou em Results -
Reintegrate Now (Quando quiser reprocessar apenas um cromatograma) para que o
cromatograma seja reprocessado e para que as alteracoes feitas tenham efeito;
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Podemos ainda interativamente adicionar eventos de tempo como inibir integracéo,
rejeitar o solvente, agrupar picos, etc. Para isso, devemos clicar em Edit Method - Add
Method item e depois selecionar o evento a ser adicionado a partir de uma listagem
que aparece ao lado com o nome do evento e a respectiva funcdo (conformetela
abaixo);

Ao adicionarmos um evento, abaixo do cromatograma aparecerd uma barra colorida
e através do mouse podemos arrasta-la a fim de determinar o intervalo de tempo aonde
aquele evento ir4 atuar. Podemos ainda dar um clique com o botdo direito do mouse
para editar (Edit) manualmente o intervalo de tempo ou apagar (delete) aqueleevento
(vide tela abaixo);

Depois de alterarmos alguns parametros do método, devemos clicar em Results -
Reintegration List... - Calculate Results ou em Results - Reintegrate Now (Quando
quiser reprocessar apenas um cromatograma) para que O cromatograma seja
reprocessado e para que as alteracdes feitas tenham efeito (conforme ja descrito
anteriormente);

Podemos tambem verificar detalhes de um cromatograma através da fungdo Zoom;
Para selecionar o Zoom, devemos manter pressionado o botdo esquerdo do mouse e
entdo selecionar a parte do cromatograma aonde sera dado o Zoom;

A seguir podemos visualizar um cromatograma sem 0 zoom e depois 0 mesmo
cromatograma com o zoom, sendo que a area branca selecionada do primeiro
cromatograma € aonde foi dado o0 zoom;

Para sair do Zoom, dar um duplo clique no mouse;

Clicando em View - Preferences, podemos mudar a forma como serdo visualizados
0s varios cromatogramas abertos na tela Graphics.

Para calibrar um método para dar o resultado das analises em padrdo externo, seguir 0s

seguintes passos:

Injetar o padréo ou os padrdes a serem utilizados para gerar a curva de calibracdo para
0 padréo externo;

A partir da Star Toolbar (pagina de apresentacdo da Workstation), selecionar Run
Application - View/Edit Chromatograms;

Selecionar os cromatogramas a serem abertos, clicando no nome de cada um deles e
apertando Add to List ou dando um duplo clique no nome do arquivo. Feito isso, aperte
Open File(s);
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Cada um dos cromatogramas selecionados serd mostrado na tela Graphics (até 7
cromatogramas no maximo);

Abrir o método utilizado para gerar estes cromatogramas, sendo que para isso
devemos clicar em File - Open Method;

Selecionar o nome do método a ser aberto / ativado e clicar em OK;

Clicar em Edit Method - Calibration Setup;

Selecionar na janela que se abre em Calibration Type - External Standard, emNunber
of Calibration Levels - o nimero correspondente aos padrbes injetados(Level 1
quando utilizamos apenas um padrdo e 2 ou mais quando utilizamos varios padroes
com concentracdes diferentes), em Curves Defaults o tipo da curva decalibragéo e
depois salve através do botdo Save;

Dar um Zoom na base dos picos, proximo a linha de base;

Clicar em Method - Fill Peak Table;

Com o mouse, clicar em cada um dos picos de interesse do cromatograma e
automaticamente a tabela de picos sera preenchida com o tempo de retencdo de cada
um dos picos;

Salvar a tabela através do botdo Save;

Clicar em Edit Method - Peak Table;

Preencher a tabela com o nome de cada um dos picos, selecionar o(s) pico(s) de
referéncia (Campo REF) e entrar com as concentracGes de cada um dos compostos
do cromatograma, de acordo com os niveis de concentracdo (level 1 quando utilizamos
apenas um padrdo e 2 ou mais quando utilizamos varios padrdes com concentragdes
diferentes);

Salvar a tabela através do botdo Save;

Clicar em Results - Reintegration List;

Em Sample Type selecionar Calibration, em Cal. Level selecione o nivel de calibracéo
de acordo com a concentracdo da amostra (1 para a de menor concentracao e as demais
para as de maior concentracdo, na ordem crescente), em Calibrations Coefficients
selecione Clear Coefficients at Start of List (para fazer umanova calibragdo) ou
Incorporate New Calibrations into Data Set (para incorporar dados a uma curva de
calibracdo ja existente) e finalmente clique em Calculate Results;

Feito isso, a curva de calibracdo é gerada e 0 método esta calibrado agora para dar os
resultados em Padrdo Externo;
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Para visualizarmos a(s) curva(s) de calibracdo, devemos clicar em Results - View
Calibrations Curves;

Clicando em Peak Name podemos visualizar a curva de calibracdo para cada um dos
componentes da amostra. Podemos imprimir a curva de apenas um composto ou de
todos os compostos juntos, atraves do cursor X,Y podemos verificar a relacdo entre o
tamanho do pico e a concentracao, etc.

Clicar em Cancel se desejar sair da curva de calibragéo;

Para calibrar um método para dar o resultado das analises em padrédo interno, seguir
0S seguintes passos:

Injetar o padrdo ou os padrbes a serem utilizados para gerar a curva de calibracdo
para o padréo interno;

A partir da Star Toolbar (pagina de apresentacdo da Workstation), selecionar Run
Application - View/Edit Chromatograms;

A janela Open Multiple Data Files aparece;

Selecionar os cromatogramas a serem abertos, clicando no nome de cada um deles e
apertando Add to List ou dando um duplo clique no nome do arquivo. Feito isso, aperte
Open File(s);

Cada um dos cromatogramas selecionados serdo mostrados na tela Graphics (até 7
cromatogramas no maximo);

Abrir o método utilizado para gerar estes cromatogramas, sendo que para isso devemos
clicar em File - Open Method;

Selecionar o nome do método a ser aberto / ativado e clicar em Ok;

Clicar em Edit Method - Calibration Setup;

Selecionar na janela que se abre em Calibration Type - Internal Standard, em Nunber
of Calibration Levels - o numero correspondente aos padr@es injetados (Level 1
quando utilizamos apenas um padréo e 2 ou mais quando utilizamos varios padrdes
com concentracOes diferentes), em Curves Defaults o tipo da curva de calibracéo e
depois salve através do botdo Save;

Dar um Zoom na base dos picos, proximo a linha de base;

Clicar em Method - Fill Peak Table

Com o0 mouse, clicar em cada um dos picos de interesse do cromatograma e
automaticamente a tabela de picos sera preenchida com o tempo de retencdo de cada
um dos picos;

Salvar a tabela através do botdo Save;
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Clicar em Edit Method - Peak Table;

Preencher a tabela com o nome de cada um dos picos, selecionar o(s) pico(s) de
referéncia (Campo REF), selecionar o(s) pico(s) do Padrdo Interno (Campo STD);
Selecionar qual o padréo interno a ser usado (Campo Standard Peak Name) e entrar
com as concentracdes de cada um dos compostos do cromatograma, de acordo com 0s
niveis de concentracdo (level 1 quando utilizamos apenas um padrdo e 2 ou mais
quando utilizamos varios padrées com concentracdes diferentes);

Salvar a tabela através do botdo Save;

Clicar em Results - Reintegration List;

Em Sample Type selecionar Calibration, em Cal. Level selecione o nivel de calibracéo
de acordo com a concentracdo da amostra (1 paraade menor concentracgao e as demais
para as de maior concentragdo , na ordem crescente);

Clique em Amount(s) dentro do campo Internal Standard;

Cligue em Update List - Save Changes para informar a concentracdo do padrdo
interno;

Clique em Calibrations Coefficients selecione Clear Coefficients at Start of List (para
fazer uma nova calibragcdo) ou Incorporate New Calibrations into Data Set (para
incorporar dados a uma curva de calibracdo ja existente) e finalmente clique em
Calculate Results. (Feito isso, a curva de calibracéo é gerada e 0 método estacalibrado
agora para dar os resultados em Padréo Interno);

Para visualizarmos a(s) curva(s) de calibragdo, devemos clicar em Results - View
Calibrations Curves (A tela abaixo sera aberta);

Clicando em Peak Name podemos visualizar a curva de calibragdo para cada um dos
componentes da amostra. (Podemos imprimir a curva de apenas um composto ou de
todos 0s compostos juntos, através do cursor X,Y podemos verificar a relagdo entre o
tamanho do pico e a concentracao, etc);

Clicar em Cancel se desejar sair da curva de calibracgéo;

Para entrar no Standard Reports a fim de visualizar como o cromatograma e o relatorio
serdo impressos, para alterar parametros da secdo Report do Método da Workstation,
seguir 0s seguintes passos:

A partir da Start Toolbar (pagina de apresentacdo da Workstation), selecionar Run
Application. - Standard Reports;

A janela Open Data Files aparece;

Selecionar o cromatograma a ser aberto, clicando no nome dele e apertando Abrir;
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Feito isso, aparecerdo 2 janelas, sendo uma referente ao cromatograma e a outra
referente ao relatorio;

Maximize a janela do Cromatograma;

Para fazer alteragdes com relacdo ao cromatograma, clique em Options;

Neste menu, podemos mudar o titulo do relatério do cromatograma, opg¢des do
cromatograma e opg¢des do resultado do relatério do cromatograma;

Para fazer alteracGes no cromatograma devemos selecionar Chromatogram, a janela
Chromatogram Format se abrir3;

Em Start Time e End Time podemos selecionar o intervalo de tempo de impresséo do
cromatograma(Por exemplo, imprimir um cromatograma do tempo 2,0 min até 7,0
min, ou do tempo 0,0 min até o fim do cromatograma, etc);

Podemos selecionar Auto Scale para automaticamente enquadrar o maior pico do
cromatograma na escala do papel,(sendo que neste caso a Workstation estabelece
automaticamente o valor para a Atenuagéo (Initial Attenuation) e para o Offset (Zero
Offset); Obs: Se ndo selecionarmos Auto Scale, podemos manualmente estabelecer
um valor para Atenuacdo e Offset;

Para selecionar em quantas paginas o cromatograma sera impresso utilizar a fungéo
Length in Pages permite, sendo que a Workstation estabelecerd um valor automatico
para a velocidade do papel; ou entdo podemos estabelecer um valor fixo para a
velocidade do papel através de Initial Chart Speed, desabilitando assim a fungéo
Length in Pages;

Em Chromatogram Annotations podemos selecionar o que sera visualizado no
cromatograma, como Tempo de Retencdo, Eventos de Tempo, Eventos do
Cromatograma, Nome dos Picos e Linha de Base;

Feitas as alteracdes, clicar em OKk;

Maximizar agora a janela do Report, para fazer alteragdes com relagdo ao Relatério e
clique em Options;

Selecione Report Title se quiser alterar o titulo do relatério do cromatograma /
andlise e na janela que sera aberta digite o novo titulo e clique em OK;

Ao clicar em Options - Results, a janela Results Format se abrira;

Em Amount Units podemos dar nome a unidade de medida dos picos, como PPM,
PPB, ng/ul, etc.;

Em Number of Decimal Digits, podemos estabelecer o nimero de casas decimais;
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Em Run Documentation, podemos selecionar o que serd impresso no relatério, como
Historico da Corrida, Historico de Erros, Relatorio de Calibragdo, Historico de
Alteracdes e Notas sobre a amostra;

Feitas as alteraces, clicar em Ok.Para Imprimir o cromatograma e o resultado, clicar
em File - Print e selecionar o que deseja imprimir (Cromatograma, Relatério ou
ambos) e 0 numero de copias, clicando Ok. A impressdo € entdo inicializada;

Para converter os resultados em ASCII e jogar os dados do relatério no Word ou em
uma planilha Excel, clicar em File - Convert (ASCII), e o resultado sera convertido;
Se desejar mudar o tamanho da Fonte (Letra) do relatorio, clicar em Font e selecionar
o tamanho desejado;

Feitas as alteracdes, clicar em Ok.

Para desligar o equipamento seguir 0s seguintes passos:

Desligar o computador;
Desligar os equipamentos da direita para a esquerda;

Desligar os estabilizadores, o do computador deve ser o ultimo.

7. TECNICAS REALIZADAS NO LABORATORIO
Métodos de Analises de Alimentos

Umidade - Dessecacao

Cinzas - Residuo incineracao

Proteinas - Método de Kjeldahl

Lipideos - Extracao direta Soxhlet

Fibra Bruta

Fibra alimentar — Método enziméatico—gravimétrico
Fibra alimentar soltvel e insoltvel — Método enzimatico—gravimétrico
Conservadores nitrato e nitrito de sodio

Corantes artificiais - Cromatografia em papel
Determinacdo de agucares redutores

Determinagéo de pH

Bebidas fermento-destiladas

Densidade relativa com picnémetro

Densidade relativa com densimetro de leitura direta

Acidez total
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e Acidez fixa

7.1.1 DETERMINACAO DO TEOR DE UMIDADE EM ALIMENTOS

7.1.1.1 METODO GRAVIMETRICO

MATERIAL

Cépsula de aluminio com tampas
Dessecador

Estufa — 103 °C a 105 °C
Balanca analitica

Tenaz metélica

Espatula de pesagem

PROCEDIMENTO

- Retirar da estufa com o auxilio da tenaz metalica, as capsulas de aluminio que

permaneceram na estufa por 2 h a 103 °C-105 °C;

- Esfriar em dessecador por 15 min;

- Pesar as cépsulas em balanca analitica (4 casas) e anotar o peso;

- Pesar cerca de 5 g de amostra em cada capsula e anotar o peso da amostra Umida +
peso da capsula;

- Levar as cépsulas na estufa a 103 °C-105°C por 2 h;

- Tirar as capsulas da estufa e esfria-las em dessecador por 15 min;

- Pesar e anotar os dados;

- Repetir as trés operacOes anteriores até obter peso constante da amostra. A diferenca
entre duas pesagens pode ser de 0,0005 g.

Obs.: N&o tocar as capsulas com as maos, pois as particulas de gordura poderao ficar

impregnadas, dando erro de resultado. Utilizar sempre a tenaz metélica.

CALCULOS
% Umidade= [(Pi — Pf) x 100] / Pa
Pi = peso da capsula + peso da amostra imida (peso inicial em gramas)
Pf = peso da capsula + peso da amostra seca (peso final em gramas)
Pa = peso da amostra imida em gramas
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Expressao dos resultados: gramas de umidade/100 gramas de amostra ou % de umidade.
Podemos obter a porcentagem de solidos totais (ST): % ST = 100 - % Umidade

7.1.2 DETERMINACAO DO TEOR DE CINZAS - METODO DE INCINERACAO

MATERIAL
Cadinho de porcelana
Tenaz metélica
Balanca analitica
Dessecador

Forno mufla

PROCEDIMENTO

- Retirar da estufa, com o auxilio da tenaz metalica, os cadinhos que permaneceram na
estufa por 2h a 103 °C-105°C;

- Esfriar em dessecador por 15 min;

- Pesar os cadinhos em balanca analitica (4 casas) e anotar 0 peso;

- Pesar cerca de 5 g de amostra em cada cadinho e anotar o0 peso da amostra Umida + peso
cadinho (por diferenca calcula-se o peso da amostra);

- Levar os cadinhos a mufla a 550 °C até obter cinzas brancas;

- Tirar os cadinhos da mufla e esfria-los em dessecador por 20 min;

- Pesar e anotar os dados.

Obs.: Usar sempre a tenaz metalica para manipular os cadinhos. Usar luvas de protecao
para colocar e retirar os cadinhos da mufla. Ao retirar os cadinhos da mufla coloca-los direto
no dessecador e nunca em cima da bancada.

CALCULOS

% Cinzas Totais = [(Pf-Pc) x 100] / Pa

Pc = peso do cadinho (em gramas)

Pf = peso do cadinho + peso da amostra final (em gramas)
Pa = peso da amostra inicial (em gramas)

Expressdo dos resultados: gramas de cinzas/100 gramas de amostra ou % de cinzas
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7.1.3 DETERMINAGAO DE NITROGENIO TOTAL - METODO DE KJELDAHL
(PROTEINAS)

MATERIAL

Tubos de digestéo Kjeldahl
Conjunto de digestdo
Destilador de nitrogénio
Erlenmeyer

Balanca analitica

Bureta

Pipeta Pasteur

Banho termostatizado com refrigeracéo e circulacéo

REAGENTES

Acido sulfarico (H2SO4 96-98%)

Hidroxido de sodio (NaOH 1:2)

Solucgéo de &cido borico (H3zBOs) a 2% (p/v) mais indicadores (vermelho de metila e verde de
bromocresol a 0,1%)

Acido cloridrico 0,02N

Catalisador de Kjeldahl: sulfato de potassio e sulfato ctprico (10:1)

PREPARO DAS SOLUCOES DA AULA
- Hidroxido de sédio (NaOH 1:2): Adicionar lentamente 50g de NaOH para cada 100 ml de
agua destilada, manter sob agitacao.

- Solugéo de &cido bérico (H3BO3) a 2% (p/v): Dissolver 2g em 100 ml de 4gua destilada.

- Vermelho de metila 0,1%: Dissolver 0,1g em 100 ml de alcool etilico.

- Verde de bromocresol a 0,1%: Dissolver 0,1g em 100 ml de alcool etilico.

- Acido Cloridrico 0,002N: Adicionar lentamente 1,656mL de HCI (4cido cloridrico) em
500mL de &gua destilada, em baldo volumétrico de 1000mL, em seguida completar o volume de &gua
até 1000mL.

- Catalisador de Kjeldahl: Misturar 10g de sulfato de potassio ou sulfato de sddio com 1g de
sulfato de cobre.

PROCEDIMENTO
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DIGESTAO

- Pesar 0,1 a2 0,2 g (100 a 200 mg) de amostra e colocar no tubo de digest&o;

- Adicionar ao tubo de digestdo 1 a 2 g de catalisador;

- Adicionar ao tubo de digestdo 4 a 5 ml de H2SOu;

- Levar o tubo ao bloco digestor elevando lentamente a temperatura até 400 °C;

- Realizar digesté&o por cerca de 1 hora e 30 minutos, observando com frequéncia;
- Quando o conteudo ficar verde claro, deixar mais 30 minutos aquecendo;

- Retirar o tubo do digestor, com auxilio de tenaz metélica, e deixar esfriar;

- Adicionar 5 a 10 ml de agua destilada e colocar o tubo no destilador.

DESTILACAO
Obs: Passar um tubo com agua destilada no destilador antes da analise

- Verificar o nivel de agua do reservatorio (no minimo até a marca branca);

- Ligar o aguecimento no nivel 1;

- Fazer dois testes em branco (sem amostra);

- Colocar 20 ml de solugéo de &cido borico mais 0,8 ml, ou de 3 a 10 gotas, de cada indicador
num erlenmeyer e colocar no destilador com a ponta do condensador imergindo na solucéo;

- Encaixar o tubo digestor no destilador;

- Colocar no reservatério 20 ml de NaOH (1:2) e adicionar lentamente a soda por gravimetria,
abrindo a torneira;

- Liberar a soda até que a amostra no tubo de digestdo fiqgue marrom;

- Aumentar o aquecimento para o nivel 2;

- Destilar o contetudo no tubo até que aconteca a viragem da cor do &cido borico de rosa para
verde no erlenmeyer;

- Marcar 10 minutos depois da viragem;

TITULACAO

- Titular a solucéo do erlenmeyer (cor verde) com a solu¢do de HCI 0,02 N até coloracdo rosa.

Obs.: Observar o nivel de dgua no reservatério atras do destilador quando comecar a
ferver. Se o nivel estiver baixo e a luz verde a direita do aparelho comecar a piscar, esperar
acabar a destilacdo, retirar a amostra, desligar o aquecimento e ligar o botdo da direita até a
agua alcancar o nivel suficiente.
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CALCULO
(Va—VDb) x N x 14 x 100
%N =

peso da amostra (mg)
Va = volume de HCI gasto na titulagdo da amostra (ml)
Vb = volume de HCI gasto na titulacdo do branco (ml)
N = normalidade da solucéo de HCI
14 = peso molecular do nitrogénio
100 = porcentagem

% proteina = % N x fator especifico

Fator especifico para a maioria dos alimentos = 6,25

7.1.4 DETERMINACAO DE GORDURA - METODO COM EXTRATOR SOXHLET

MATERIAL

Aparelho de extracdo Soxhlet completo
Suporte metalico

Agarradeira metélica

Papel de filtro ou cartucho de extracéo
Balanca analitica

Estufa (200 °C)

Tenaz metélica

Dessecador

Baldo de fundo chato

Proveta

Banho termostatizado com refrigeracéo e circulagédo

REAGENTE

Eter etilico ou Hexano (PA)

PROCEDIMENTO
- Retirar da estufa com o auxilio da tenaz metalica, o baldo, que permaneceu na estufa por 2 h
a 103 °C-105 °C;
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- Esfriar em dessecador por 15 min;

- Pesar o bal&o em balanca analitica (4 casas) e anotar 0 peso;

- Pesar a amostra num papel de filtro ou cartucho de celulose, anotar o peso da amostra e
amarrar as extremidades, se for necessario, ou fechar os cartuchos com algodao;

- Colocar a amostra na secgao central do extrator;

- Adicionar 150 ml de éter ou hexano no baldo (uma vez e meia o volume do extrator);

- Montar o aparelho, ligar o banho refrigerante para a passagem de dgua no condensador, e a
chapa agquecedora, colocando sobre esta o bal&o acoplado ao extrator;

- Aquecer e destilar por 2 h;

- Desmontar o aparelho de extracéo;

- Evaporar o solvente;

- Completar a evaporacao em estufa a 103 °C-105 °C até peso constante;

- Esfriar em dessecador;

- Pesar e anotar os dados.

CALCULO

% GORDURA = [(Pf-Pi) x 100]/ Pa
Pi = peso do baldo (g)

Pf = peso do baldo com gordura (g)
Pa = peso da amostra utilizada (g)
100 = para obter em porcentagem

Expressdo do resultado: % de gordura ou gramas de gordura por 100 gramas de amostra.

7.1.5 DETERMINACAO DE FIBRAS

MATERIAL

Béquer de 600 ml

Kitassato de 1000 ml

Cadinho filtrante em vidro

Balanca analitica

Proveta de 50 ml

Digestor de fibras

Sistema de filtragdo — bateria de cadinhos filtrantes
Banho termostatizado com refrigeracéo e circulacéo
Bomba de vacuo
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REAGENTES

Acido sulfurico 0,3 N (H25040,3N)
Hidrdxido de sodio 1,5 N (NaOH 1,5 N)
Alcool etilico

Eter etilico

Agua destilada

PREPARO DAS SOLUCOES DA AULA

- Acido sulfdrico 0,3N: Adicionar lentamente 8,2 ml de H2SO4 (d = 1,8356 g/mL) em 950 mL
de 4gua destilada e manter sob agitacdo. Passar para um baldo volumétrico e completar o volume até
1000 ml com agua destilada. OBS: Concentracéo final = 0,3011 N.

- Hidrdxido de sddio 1,5 N: Adicionar, lentamente, 6g de NaOH em 90 mL de &gua destilada,
manter sob agitacdo. Passar para baldo volumétrico e completar o volume para 100 mL com agua
destilada. OBS: Concentracao final = 1,5025 N.

PROCEDIMENTO

- Colocar o cadinho filtrante na estufa por 2 h a temperatura de 105°C, esfriar em dessecador

e pesar em balanca analitica;

- Colocar o cadinho filtrante no sistema de filtracéo;

- Pesar 1 g de amostra em béquer de 600 ml;

- Adicionar 50 ml de acido sulfurico 0,3 N no béquer;

- Adaptar o béquer ao digestor de fibras ligado ao banho refrigerante de refluxo;

- Deixar ferver por 30 minutos apds iniciada a ebuligéo;

- Esfriar e adicionar 25 ml de hidroxido de sodio 1,5 N;

- Ferver por 30 minutos;

- Esfriar, verter o contetdo no cadinho filtrante e filtrar a vacuo (sistema de filtracéo);

- Lavar o cadinho filtrante com &gua destilada até o liquido de filtragem ficar neutro (ph = 7).
Medir com fita medidora de pH;

- Lavar 3 vezes com alcool etilico, usando de 5 a 10 ml em cada lavagem;

- Repetir a lavagem usando éter etilico;

- Secar o cadinho filtrante em estufa;

- Tirar da estufa e esfriar em dessecador;

- Pesar (peso constante) e calcular o teor de fibras.
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CALCULO

(Pf -Pi) x 100

%Fibras =

peso da amostra ()

Pf= peso do cadinho filtrante + peso da fibra (g)

Pi = peso do cadinho filtrante (g)

100 = porcentagem

Expressdo do resultado = % de fibra ou g de fibras por 100 g amostra

7.1.6 DETERMINACAO DE ACUCARES TOTAIS

MATERIAL

Tubos de ensaio
Baldes volumétricos de 50 e 25 mL
Papel filtro

Pipetas volumétricas
Pipetas mohr
Agitador

Grade para tubos
Banho-maria
Centrifuga

Bal&o volumétrico

Espectrofotémetro UV-Visivel ou Leitor de Microplacas

REAGENTES

Etanol 80%

Solucéo de fenol 5%

Acido Sulfurico concentrado
Solugéo de glicose 100pg/mL

PREPARO DAS SOLUCOES DA AULA
- Etanol 80%: Adicionar a um baldo volumétrico (100 ml) 80 ml de Etanol Absoluto e

completar até a marca o volume com agua destilada.
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- Solucgéo de Fenol 5%: Dissolver 5g de Fenol em 100 ml de 4gua destilada.
- Solucéo de Glicose 100pg/mL: Dissolver 0,001 mg de Glicose Anidra em 1 mL de agua
destilada.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

1. Extracdo alcoolica

- Pesar 500mg da amostra homogeneizada em tubo de centrifuga e proceder com a
extracéo;

- Adicionar 10 mL de alcool 80% e manter em banho-maria por 15 minutos com
agitacao;

- Equilibrar o tubo em par com etanol 80%;

- Centrifugar a 10.000 RPM por 15 minutos;

- Transferir 1 mL do sobrenadante para um baldo volumétrico de 50 mL e completar o
volume com &gua destilada (dilui¢do 50 vezes);

- Pipetar 1 mL da solucdo do baldo e colocar em outro baldo volumétrico de 25 ml,
completar o volume com &gua destilada (dilui¢ao de 25 vezes);

- Retirar uma aliquota de 1 mL e transferir para tubo de ensaio;

Obs: repetir os procedimentos com mais dois tubos de forma a ter uma triplicata da
amostra. Em um quarto tubo, colocar 1 mL de agua (branco da analise).

2. Determinacao de Acucares Totais

NOTA. Realizar todo o procedimento para um tubo antes de seguir com o seguinte.

- Preparar uma diluicdo da amostra em &gua destilada, procurando fazer com que a
concentracdo de carboidratos se encontre no intervalo de sensibilidade do método (10-
100pg/mL) = curva-padréo;

- Em tubos de ensaio colocar 1 mL da solu¢do da amostra;

- Para cada tubo adicionar 0,6 mL de fenol a 5% e homogeneizar;

- Adicionar cuidadosamente 3,6 mL de &cido sulfurico concentrado e homogeneizar;

- Esfriar a temperatura ambiente (aproximadamente 30 min) ou em banho de gelo e
agua;

- Proceder a leitura em espectrofotdmetro ou leitor de microplacas a 490 nm, frente a
um branco preparado da mesma forma substituindo a amostra por dgua desmineralizada;
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- Calcular o teor de acgucares redutores (totais) da amostra utilizando a curva padréo de

glicose.

Absorbdncia

A=kx¢

onde k =tag «

Iga

y=ax+b

FC = Média (Cp/Ap)
C=A.FC

Onde:

0

25 50 -]

100 125

150

Curva de Calibracio: Absorbincia em funcio da Concentraciio

CURVA PADRAOQ DE GLICOSE

FC - fator de conversao ou fator da curva
Ap - absorbancia do padrao

Cp - concentragdo do padrdo

C - concentragdo da amostra

A - absorbéancia da amostra

A Solugé | Concentrag Fenql_ AC'd,O. - _

Agu o del 30 final Sulfari | sulfarico | Ab | Ab | Ab | Médi | o )

a - Cco concentra |sl |s2 |s3 |a Padra
glicose | pg/mL 506, il o

0 1 100 0,6 3,6

02 |08 80 0,6 3,6

04 |06 60 0,6 3,6

06 |04 40 0,6 3,6

08 |02 20 0,6 3,6

09 |01 10 0,6 3,6

1 0 0 0,6 3,6

CURVA DA AMOSTRA

Amostra | P80 da) hiesg [ Abs 1 | APS | APS | vggia | DESVIO

amostra 2 3 padrao

Sopa

Cereal

Miojo

Batata

Leite
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7.1.7 NOCOES DE MICROSCOPIA DE ALIMENTOS - METODOS DE
SEDIMENTACAO, FLUTUACAO E FILTRACAO

7.1.7.1 METODO 1: CAFE MOIDO - TECNICA DE SEDIMENTACAO PARA
SUJIDADES PESADAS, AREIA E TERRA
Obs.: Deixar uma amostra pronta na vespera para ser filtrada

MATERIAIS
Béquer de 600mL
Funil de Biichner

Papel de filtro isento de cinzas

REAGENTES
Cloroformio(CHCIs)
Tetracloreto de carbono (CCly)

EQUIPAMENTQOS
Balanca

Capela
Bomba ou trompa de vacuo

PROCEDIMENTO:
- Pesar 100g de amostra em um béquer de 600mL, adicionar 350mL de CHClsz e ferver

durante 15 minutos agitando ocasionalmente (em capela);

- Lavar as paredes do béquer com CHCI3 . Deixar a mistura esfriar e decantar durante
15 minutos, agitando ocasionalmente a camada superior;

- Decantar cuidadosamente o CHCIs e o material flutuante em papel de filtro de 15 cm
de Biichner sem perturbar o residuo pesado do fundo do béquer;
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- Repetir a decantacdo com pequenas quantidades de CHCIs, até que praticamente
nenhum tecido vegetal permaneca no fundo do béquer;

- A densidade aparente do CHCI3z pode ser aumentada com CCls, para flutuar com mais
eficiéncia o material vegetal. Nao usar CCls além de uma parte deste para uma parte de
CHCl3;

- Transferir o residuo do béquer para papel de filtro isento de cinzas e examinarsujidades
com auxilio de microscépio;

- Se o residuo for grande, incinerar o papel de filtro e determinar o peso da terra, areia,
etc.

7.1.7.2 METODO 2: FARINHA DE TRIGO - SUJIDADES LEVES POR
FLUTUACAO
Obs.: Deixar uma amostra pronta na véspera para ser filtrada!

MATERIAIS:
Béqueres de 1L e de 2L
Percolador

Bastéo de vidro

Papel de filtro

EQUIPAMENTOS:
Balanca semi-analitica

Autoclave

Barra magnética

Bastdo de agitacdo

Placa de aquecimento com agitacdo magnética
Microscopio estereoscopico

REAGENTES:
Solucéo de acido cloridrico: 3+97 (HCI 3+97)
Oleo mineral
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Alcool

Lauril sulfato de sédio 5% em H.O

PREPARO DAS SOLUCOES DA AULA

- Solucéo de éacido cloridrico 3+97: Coloque 97 ml de &gua destilada em um baldo

volumétrico, adicionar 3 ml de acido cloridrico concentrado.
- Solugéo Lauril sulfato de sédio 5% em H2O: pesar 5 g de Lauril sulfato de sodio e

transferir para um baldo volumétrico de 100 ml e completar com &gua destilada.

PROCEDIMENTO:

- Colocar 50g de farinha para digerir em béquer de 2L com cerca de 600mL de HCI
(3+97) em autoclave a 121C durante 5 minutos;

- Transferir imediatamente o digerido para o béquer de 1 litro, usando HCI (3+97) a
temperatura ambiente para ajudar na transferéncia;

- Adicionar 50mL de 6leo mineral e agitar magneticamente durante 5 minutos;

- Colocar HCI 3% no percolador (5cm);

- Transferir o material do béquer para o percolador e reter o béquer;

- Deixar em repouso durante 30 minutos agitando com o bastdo de vidro,
cuidadosamente durante os primeiros 10 minutos;

- Drenar a camada inferior até cerca de 3cm da interface, lavar os lados do percolador
com &gua morna e deixar as camadas separarem por cerca de 2-3 minutos;

- Repetir a drenagem e 0 enxaglie com agua, até que a camada inferior se torne limpida;
- AplGs a lavagem final, drenar a camada de Oleo para o béquer que ficou retido,
enxaguando as paredes do percolador com &gua e alcool,

- Se tiver muito residuo adicionar cerca de 3% (v/v) de HCI e ferver durante 3-4
minutos em placa quente;

- Filtrar a solucdo quente através do papel de filtro riscado, lavar cuidadosamente o
béquer e o funil com agua, éalcool e solucdo detergente (lauril sulfato de sodio a 5%);

- Filtrar cada material de lavagem separadamente através do mesmo papel de filtro e
examinar com auxilio de microscopio.
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7.1.7.3 METODO 3: ACUCAR POR FILTRACAO

MATERIAL
Béquer
Funil de Buchner

Papel de filtro riscado

EQUIPAMENTOS

Balanga semi-analitica

Placa de aquecimento
Bomba ou trompa de vacuo
Microscopio estereoscopico

PROCEDIMENTO:

- Dissolver 100g de amostra em cerca de 200mL de agua aquecida (cerca de 70C);
- Ferver e filtrar imediatamente através de papel de filtro de rapida filtracdo em funil de
Buchner;

- Examinar com auxilio de microscopio;

7.1.8 IDENTIFICACAO E QUANTIFICACAO DE SUBSTANCIAS BIOATIVAS EM
ALIMENTOS POR HPLC

MATERIAL
HPLC com coluna C 18 fase reversa 250 micrometros x 4,6 micrometros

REAGENTES
1 L de solucdo A de acido acético 1%
1 L de solucdo B (solucéo A 4: 6 metanol)
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Padrbes de acido galico 300ppm, acido caféico 300ppm, &cido feralico 300ppm,

acido vanilico 300ppm e mistura de 2 padrdes.

PREPARO DAS SOLUCOES-PADRAO

- Pesar 0,006 g de cada padrdo e diluir em metanol até massa final de 1g.

- Desta solucéo-estoque de 6000ppm, pipetar 0,05 mL e diluir para 1mL com metanol

para obtencdo da concentracéo final de 300ppm.

PREPARO DAS SOLUCOES AEB

- Solucédo A: Pipetar em um baldo volumétrico de 1L, 10mL de &cido acético e completar

0 volume com &gua destilada ou grau HPLC. Agitar e guardar em frasco ambar com a
identificacdo da solucéo.

- Solugdo B: Com auxilio de uma proveta de 1L, medir 400mL da solucdo A e verter em
um baldo volumétrico de 1L. Completar o volume com metanol.

PROCEDIMENTO

Para iniciar as atividades devem ser seguidos 0s seguintes procedimentos:

- Verificar se os reservatorios de fase movel estdo cheios e abastecé-los caso ndo
estejam;

- Verificar se os coletores de solvente estdo cheios, descartar os solventes caso estejam;
- Ligar os estabilizadores da direita para a esquerda, 0 do computador € o ultimo a ser
ligado;

- Ligar os equipamentos da direita para a esquerda;

- Lavar as bombas:

- Abrir a valvula preta, 2 voltas;

- Apertar a tecla “PURGE”, 1 minuto para cada bomba (A, B, C) somente deve ser feito
com as bombas que estédo em uso;

- Ao término aperte a tecla “STOP” e feche a valvula preta completamente;

- No caso de utilizacdo do sistema de injecdo automatica clicar em “SERIAL” no
amostrador automatico;

Para configurar o equipamento, seguir 0s seguintes passos:
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- Clicar em System Control/Automation;

- Clicar em Instrument Parameters e dar nome ao equipamento e ao operador;

- Clicar em Instrument e selecionar o equipamento (1,2 ,3 ou 4);

- A tela System Control - com o nome do equipamento ira aparecer, por exemplo,
System Control - GC 3400;

- O instrumento ja esta configurado e o proximo passo sera criar um método e depois
ativa-lo para que a analise possa ser executada;

- Para ativar o método de analise de fendis, seguir 0s seguintes passos:

- A partir da janela System Control, clicar em File - Activate Method e na tela que seré
aberta, selecionar o método desejado (Método Yacon 2007) e clicar Abrir;

- O metodo sera entdo ativado e na barra de status do System Control aparecerd 0 nome
do método que esta ativo;

- Injecdo de uma Unica amostra (Inject Single Sample). Para fazer a injecdo de uma
Unica amostra, seguir 0s seguintes passos;

- Clicar em “Pump” no computador e esperar que o valor da Pressdo Atmosférica se
estabilize;

- A partir da janela System Control, clicar em Inject - Inject Single Sample;

- Dar um nome a amostra no campo Sample Name;

- Selecionar o tipo de amostra no campo Sample Type;

- Entrar com a quantidade de injecbes no campo Inj, (se quiser colocar alguma
observacao clicar no campo Injection Notes e na janela que abrira digitar a observacéo e
clicar em OK para fechar a janela), e por fim, selecionar o Canal a ser utilizado;

- Para lecionar o canal a ser utilizado, clicar em MultiChannel/MultiStandard;

- Selecionar o canal no campo Detector Channel e depois clicar Ok;

- Com o procedimento acima serdo injetadas as amostras de cada padrdo na véspera da
aula para caracterizacdo dos padrdes externos. Verificar os cromatogramas e respectivos
tempos de retencéo;

- No momento da aula sera injetada uma mistura de dois padrdes desconhecidos em
concentragdes diferentes de 300 ppm, para identificacdo e quantificacdo pelos alunos.
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7.1.9 NOCOES DE ANALISE SENSORIAL: DETERMINACAO DO INDICE
LIMIAR DE GOSTO PRIMARIO E METODO TRIANGULAR

MATERIAL

12 erlenmeyers de 1000 mL

Copos para apresentacdo das amostras

Sacarose

Proveta de 100mL

PREPARO DAS SOLUGOES
- Rotular 12 erlenmeyers com 50; 25; 12.5; 6.25; 3.125; 1.56; 0.78; 0.39; 0.195; 0.097;
0.048; 0.024;
- Pesar 500 g de sacarose;

- Adicionar pequena quantidade destilada ao erlenmeyer rotulado com 50, dissolver a
sacarose (500g) e completar o volume para 1000 mL (50%p/v);

- Retirar uma aliquota de 500 mL para o erlenmeyer rotulado com 25, completando o
volume para 1000 mL (25%p/v).

- Repetir o procedimento anterior até a obtencdo de 1000 mL de solucéo das séries nas

seguintes concentracoes:

50

25

12.5

6.25

3.125 Solugéo no.8
1.56 Solugdo no.7
0.78 Solugéo no.6
0.39 Solugéo no.5
0.195 Solugéo no.4
0.097 Solucéo no.3
0.048 Solugéo no.2
0.024 Solugéo no.1
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PROCEDIMENTO:

- O método triangular serd utilizado para apresentacdo das amostras na determinacdo do

indice de limiar de detec¢cdo e de reconhecimento do gosto doce. Apresentam-se oito
séries de trés amostras (em ordem crescente de concentracdo): em cada série (triangulo),
uma amostra é a solucdo de sacarose e as outras duas sdo dgua a mesma temperatura.
Solicita-se ao provador analisar cada série, selecionar a amostra diferente e, se possivel,
identificar qual o estimulo. O procedimento de apresentacdo das amostras para
determinacdo do limiar da sacarose sera:

Rotular copos (copos pléasticos), como mostrado abaixo:

12 1B 1C Solucéo no. 1
22 2B 2C Solugéo no.2
3 3B 3C Solucéo no.3
42 4B 4C Solucéo no.4
52 5B 5C Solucéo no.5
62 6B 6C Solugéo no.6
7° 7B 7C Solucéo no.7
8 8B 8C Solugéo no.8

- Decidir aleatoriamente em qual dos trés copos de cada tridngulo deve ser colocada a
amostra (aproximadamente 30 mL de solucdo de sacarose). Nos outros dois copos colocar
a mesma quantidade de agua a mesma temperatura da amostra.

- Apresentar todas as amostras de uma vez. O provador avalia e completa a folha de
respostas, selecionando a amostra que julgar diferente e, se possivel, identificar o gosto

primario.

Obs.: O provador ndo € informado sobre qual gosto primario se esta
determinando o limiar. Assim, o teste € realizado em cabines individuais antes de
se fornecer os roteiros aos estudantes (provadores).
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7.2 TESTE DISCRIMINATORIO: METODO TRIANGULAR
MATERIAL.:
Copos de café para apresentacdo das amostras.
Copos para dgua
Produtos :
2000 mL de suco de caju
1000mL de suco de caju com 0,1% de acido citrico

Agua para consumo humano.

PROCEDIMENTO:
- Apresenta-se aos provadores, em cabines individuais, um tridngulo de amostras de cada

vez, com aproximadamente 30mL de cada amostra devidamente codificadas com nimero
aleatorio de 3 digitos, sendo duas delas idénticas. No conjunto de todo o teste, as amostras
devem ser analisadas em grupamentos balanceados. (AAB, ABA, BAA, BBA, BAB,
ABB), evitando, assim, que resultados tendenciosos comprometam o desenvolvimento do
teste. Solicita-se que os provadores analisem as amostras e identifiquem qual delas é a
diferente; deve-se enxaguar a boca ap0s cada degustacdo e esperar trinta segundos.

Ficha de resposta:

Nome:
Data:

Duas das trés amostras apresentadas sdo idénticas. Por favor, prove as amostras da

esquerda para a direita e circule o codigo daquela que lhe pareca diferente. Enxagiie a

boca apos a degustacdo e espere trinta segundos.

718 132 511
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Comentarios:

TABULACAO E ANALISE DOS RESULTADOS:
As fichas de respostas sdo organizadas, sendo separadas e anotadas aquelas de

selecdes corretas da amostra diferente. Como observado anteriormente, a probabilidade
de selecionar a amostra diferente por acaso, em cada julgamento é um terco. O nimero X
de selecOes corretas em N julgamentos independentes segue a distribui¢cdo binomial, com
p= 1/3. Neste teste, a hipdtese de nulidade HO: p=1/3 e a sua alternativa a H: p>1/3
(unilateral). Se, em determinado teste de N julgamentos ocorrer X =X1, a P(X>X1)
pode ser estimada pela aproximacdo normal da distribuicdo binomial. Alternativamente,
pode ser estimado o nimero X de selecBes corretas, considerando um determinado nivel
de probabilidade. Estes valores de X ja estdo tabelados para alguns valores de N e niveis

de probabilidade.

7.2.1 ANALISE DE MINERAIS EM PESCADO

MATERIAL

Baldes volumétricos de 50mL
Bloco digestor

Tubos para bloco digestor
Fotdmetro de chamas

Filés de pescado

100mL de HNO3z (Merck)
50mL de H20230%

Agua deionizada

PROCEDIMENTO
- Pesar 1 g de filé de peixe liofilizado;

- Transferir para um tubo digestor;
- Adicionar 3 mL de acido nitrico concentrado da marca merck;
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- Adicionar 2 mL de agua;

- Colocar no tubo digestor e aquecer a 50°C. Aquecer gradativamente até atingir
150 °C. A digestao deve ser feita até que o material fique translicido (aproximadamente
1 hora e meia);

- Transferir para um baldo volumétrico de 50mL e completar com dgua deionizada;

- Transferir o material para tubos Falcon e armazenar para leitura em fotbmetro de
chamas.

7.2.2 CONTROLE DE QUALIDADE DE LEITE FLUIDO

7.2.2.1 TESTE DO ALIZAROL

PRINCIPIO

Baseia-se no mesmo fundamento do teste do alcool, porém, um indicador de pH
(alizarina) permite estimar o pH da amostra, auxiliando a diferenciagdo entre o

desequilibrio salino e a acidez excessiva.

VIDRARIAS

Tubo de ensaio

Pipeta graduada de 2mL, com intervalo de graduacdo de 0,1mL
Suporte para tubos de ensaio

REAGENTES
Solucdo de Alizarol 68 °GL

PREPARO DAS SOLUCOES

- Solucdo de Alizarol 68 °GL: Dissolver, lentamente, 0,2 g de Alizarina em 100

ml alcool etilico neutralizado de concentracdo variavel de 68 a 78%.

PROCEDIMENTO
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- Transferir para um tubo de ensaio, partes iguais (2mL) de leite e de alizarol e

misturar por inversao do tubo 2 a 3 vezes.

RESULTADO
- Coloracdo violeta: suspeita de fraude com alcalinos ou com agua.
- Coloracdo rosea-salmdo: leite normal;

- Coloracao amarela com coagulacgéo: leite acido
7.2.2.2 DETERMINAQAO DA ACIDEZ PELO METODO DORNIC

PRINCIPIO

Consiste na titulacdo de determinado volume de leite por uma solucdo alcalina de
concentracdo conhecida (hidroxido de sédio 0,111N), utilizando como indicador a
fenolftaleina. O resultado pode ser expresso em graus Dornic (°D) ou porcentagem de
compostos com carater acido, expressa como acido latico.

MATERIAL

Bequer 100 ml

Pipeta volumétrica, capacidade de 10mL

Bureta, capacidade de 25 mL, intervalo de graduacédo de 0,05mL

REAGENTES
Solucdo de hidréxido de sodio 1/9 M (Solugdo Dornic - 4,44 g NaOH/ 1000)

Fenolftaleina alcoodlica 1 %

PREPARO DAS SOLUGOES
- Solucdo Dornic (NaOH 0,1N): Adicionar, lentamente, 4,44 g de NaOH em 900
ml de &gua destilada, manter sob agitacdo. Passar para baldo volumétrico e completar o

volume para 1000 ml com agua destilada.
- Fenolftaleina alcodlica 1 %: Dissolver 1 g de fenolftaleina em 100 ml de alcool

etilico.
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PROCEDIMENTO

- Transferir 10 mL de leite para o erlenmeyer

- Adicionar 3 a 5 gotas de fenolftaleina
- Titular a amostra com a solucdo de hidroxido de sodio 1/9 M até aparecimento
de coloragdo rosa que persista.

CALCULO

Cada 0,1 ml de reagente Dornic corresponde a 1°D e cada 1°D corresponde a
0,01% de acidez expressa com acido latico.

Exemplo: na titulagdo gastou-se 2 ml do reagente Dornic : — 20°Dornic = 0,2%
acido latico.

INTERPRETACAO

Leite acido > 21°D

Fresco 15 a 20°D

Basico < 14°D

7223 DETERMINACAO DA DENSIDADE PELO METODO DO
LACTODENSIMETRO

PRINCIPIO

A determinacdo da densidade é feita em fungdo do principio de Arquimedes; “todo
corpo mergulhado em um fluido recebe um empuxo vertical, de baixo para cima, igual
ao peso do fluido deslocado pelo corpo”. Assim, a imersdo do densimetro demassa
constante no liquido provocara o deslocamento de uma quantidade deste, que sera, em
massa, igual ao densimetro utilizado, e, em volume, proporcional & densidade da amostra.
Esse deslocamento fard o liquido alcancar um valor na escala, graduada em graus

densiométricos.

MATERIAL
Proveta de 250 ml

Lactodensimetro
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Termdmetro

PROCEDIMENTO

- Homogeneizar a amostra;

- Transferir 180 ml de leite para a proveta, evitando formar espuma;

- Medir a temperatura do leite;

- Introduzir o lactodensimetro deixando-o flutuar e anotar o valor que coincide
com o menisco formado;

- O valor corresponde a 2° e 3° casa decimal da densidade, ou seja se a leitura for
30 a densidade é de 1,030.

CALCULO

Corrigir a densidade lida para a densidade a 15°C por meio da formula abaixo:

Dis = Diiga + (T-15) x K

Sendo:

D15 = densidade corrigida para 15°C

Diida = densidade lida no lactodensimetro.

K = fator que apresenta os seguintes valores, de acordo com a temperatura da
amostra:

K = 0,2 (temperaturas de até 25°C)

K = 0,25 (temperaturas entre 25,1 e 30 °C)

K = 0,3 (temperatura superior a 30,1°C).

INTERPRETACAO
Densidade normal do leite entre 1,028 e 1,035 a 15°C

7.2.24 TEOR DE GORDURA NO LEITE

PRINCIPIO
Baseia-se na separacdo e quantificacdo da gordura por meio do tratamento da
amostra com acido sulfurico e alcool amilico. O acido dissolve as proteinas que se
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encontram ligadas a gordura, diminuindo a viscosidade do meio, aumentando a densidade
da fase aquosa e fundindo a gordura, devido a liberacdo de calor proveniente da reacao,
(o que favorece a separacdo da gordura pelo extrator 9 alcool amilico). A leitura é feita
em escala graduada do butirémetro, apds centrifugacdo e imersdo em banho-maria.

MATERIAL.

Butirémetro de Gerber.

Pipeta graduada, capacidade de 1,0 mL.
Pipeta graduada, capacidade de 10 mL.
Pipeta volumétrica, capacidade de 11 mL.
Banho-maria regulado em 65 a 66°C.
Centrifuga de Gerber.

Estante para butirdmetro

TermOmetro com escala de 0 a 100°C, intervalo de graduagéo de 0,1°C.

REAGENTES
Alcool amilico R dzo = 811g/L
Acido sulfdrico (H2SOa) dzo = 1.825g/L

PREPARO DA SOLUCAOQ
- Acido sulfirico dao = 1.825g/L: Pesar 169 g de H,SO4 (d = 1,84) em baldo
volumétrico e completar o volume até 100 ml com agua destilada.

PROCEDIMENTO

- Transferir para um butirdbmetro de Gerber, 10 mL de &cido sulfarico;

- Adicionar, cuidadosamente, 11 mL de leite, com o auxilio de uma pipeta
volumétrica;

- Limpar o gargalo com auxilio de papel absorvente e vedar;

- Envolver em toalha e agitar vigorosamente;

- Centrifugar por 4-5 minutos a 1200-1400rpm;
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- Deixar em banho-maria por 2-3 minutos;

- E fazer a leitura na escala do préprio butirometro.

INTERPRETACAO
- Resultado Direto: em % m/v.

7.2.3 EXTRATO SECO TOTAL - METODOS INDIRETOS
PRINCIPIO

A aplicacdo de formulas matematicas ou utilizacdo de instrumentos apropriados
permite calcular o extrato seco total a partir da densidade (refazer a anélise de densidade
como na aula anterior) e da gordura do leite.

FORMULAS:
Formula de Fleishmann
% ES =1,2 x Gd x 2,665 x [(D-1)/D] x 100

FORMULA DE HALENKE E MOESLINGER
%ES = (5 x Gd + D) /4 + 0,07.

FORMULA DE FURTADO
%ES=1,2xGd+0,25x D + 0,25.

Sendo: %ES = teor de extrato seco total, em %m/v.

Gd = Gordura da amostra em % m/v.
D = densidade da amostra, em g/mL (Férmula de Fleischmann) ou g/L omitindo-

se 0s dois primeiros algarismos (férmulas de Halenke e Moeslinger e de Furtado).

EXTRATO SECO DESENGORDURADO
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Dispondo-se das porcentagens de extrato seco total e de gordura, ao subtrairmos
da primeira a segunda, obtemos o extrato seco desengordurado, que em leite normal,
apresenta valor minimo de 8,25%.

7.2.4 PONTO DE CONGELAMENTO - CRIOSCOPIA

PRINCIPIO

A crioscopia do leite corresponde a medicdo do ponto de congelamento ou da
depressdo do ponto de congelamento em relacdo ao da &gua. A composicéao do leite gera
um valor aproximado de —0,531°C (-0,550°H) para o ponto crioscopico. Este valor
depende de uma série de fatores relacionados ao animal, ao leite, a0 ambiente, ao
processamento e as técnicas crioscopicas.

CRIOSCOPIA MANUAL

A crioscopia manual foi o primeiro processo desenvolvido para a determinacao do
ponto de congelamento do leite, mas tem sido progressivamente substituida pela
crioscopia eletrénica.

O crioscapio é constituido por uma cuba cilindrica de aco inox, parede dupla, com
tampa, na qual é colocada uma mistura refrigerante, mantida sob agitacdo e com
temperatura controlada entre — 5 e —8°C. A amostra é colocada em um tubo de vidro
com rolha de borracha perfurada, por onde passam um agitador e o termémetro de
Beckmann.

A calibracdo do crioscopio manual é realizada com auxilio de solu¢des padréo, com
pontos de congelamento acima e abaixo da faixa usual do leite, permitindo calcularo
ponto de congelamento das amostras. As solugdes padrdo mais indicadas sdo:

-cloreto de sédio 6,859 g/L a 20°C — -0,408°C (-0,422°H).

-cloreto de sddio 10,155g/L a 20°C—-0,600°C (-0,621°H).

EQUIPAMENTO

-Crioscopio de Beckmann completo.
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SOLUCOES E REAGENTES
-Muistura refrigerante (2kg de gelo moido, 300g de cloreto de sodio e 1L de agua

destilada), temperatura de —5 a —8°C;

-Solugdes padrdo de cloreto de sddio (-,0422 e —0,621°H) conforme descritoacima;

PROCEDIMENTO

Apbs a calibracdo do equipamento com a solucdo de cloreto de sodio, cologue o

leite no tubo do crioscdpio, e o termdmetro, verifique a decida na escala de temperatura
e posterior ascengdo. Anotar a temperatura constante apos a ascencao.

O célculo da estimativa de fraude por adi¢do de 4gua pode ser realizado por meio
da férmula abaixo:

% H,O=T-Ta/T (100-ES)
sendo:

%H,0: porcentagem de fraude com agua;

T = depresséo do ponto de congelamento do leite auténtico;
Ta = depressdo do ponto de congelamento da amostra;

ES = % extrato seco da amostra.

7.2.5 ANALISE DE CONTROLE DE QUALIDADE DE SUCOS E BEBIDAS

MATERIAL

1 garrafa de suco integral sabor maracuja
1 garrafa de suco integral sabor uva

1 embalagem de néctar de péssego

1 embalagem de néctar de goiaba

1 embalagem de néctar de manga

1 embalagem de néctar de morango
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1 litro de vinho branco seco
1 litro de vinho tinto suave
1 litro de cachaga 51

7.2.5.1 SOLIDOS SOLUVEIS TOTAIS (SST)

MATERIAL
1 Pisseta

1 refratbmetro

MATERIAL POR GRUPO
1 bécker
1 pipeta de Pasteur

Para fins de controle de qualidade é usualmente o valor obtido pelo uso de um
refratbmetro convertido para uma escala de sélidos sollveis, assumindo-se que 0ssélidos
soluveis consistem inteiramente de sacarose.

A determinacdo dos solidos sollveis quando feita com o uso de um refratbmetro
tipo Abbé ou manual € um excelente exemplo de como devem ser as analises de controle
de qualidade.

O procedimento completo consiste nada mais do que misturar e homogeneizar
completamente a amostra, colocar uma ou duas gotas da mistura no refratbmetro e ler o
resultado.

OBS: para frutos que ndo contém suco suficiente é so diluir a polpa. EX. digamos
que tenha pesado 10g de polpa e triturado com 20ml de agua, com o filtrado ler no
refratdmetro, é so multiplicar a leitura do refratbmetro por 3 ( porque o volume final foi
3 vezes maior - 10 para 30)

7.2.5.2 ACIDEZ TOTAL TITULAVEL (ATT)
MATERIAL
Pisseta com agua destilada
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1 proveta de 50mL

pHMetro

Agitador magnético com bailarinas
Bureta com suporte

1 bécker

1 pipeta de 10mL com pipetador
Balanca analitica

REAGENTES
Solucao alcodlica de fenolftaleina
Solucéo de NaOH 0,1M

PREPARO DAS SOLUCOES
- Preparo da solucéo de NaOH 0,1 mol/L: Em um Becker de 50 mL ou menor, pesar

4,0 g de NaOH e transferir, com agua para um baldo volumétrico de 1000 mL. Deixar
esfriar e completar o volume com agua recém destilada. Agitar levemente.Armazenar
em frasco de polietileno rotulado corretamente. Guardar em fraco de polietileno para ser
padronizado.

- Padronizacdo da solucdo de NaOH 0,1 mol/L com HCI padronizado: Pipetar 20
mL da solugdo — padrdo de HCI 0,1 mol/L. Transferir para um erlenmeyer de 250 mL.
Adicionar 2 a 3 gotas da solucéo do indicador fenolftaleina (1% em alcool).

Preparar a bureta com a solu¢do de NaOH 0,1 molar preparada. Iniciar a titulacdo
adicionando lentamente a solu¢do de NaOH, com agitacdo constante até o aparecimento
da Coloracéo rosea persistente anote o volume de NaOH gasto na titulacao.

Repetir a operacdo por mais duas vezes anotando sempre os volumes de NaOH gasto
em cada titulag&o.

- Padronizacdo da solucdo de NaOH 0,1 mol/L com biftalato de potassio: Pesar,
com precisdo, 0,500 grama de biftalato de potassio. Anotar o peso. Transferir,
quantitativamente, com ajuda de 25 mL de agua, para um erlenmeyer de 250 mL
previamente identificado. Acrescentar 2 a 3 gotas do indicador fenolftaleina, titular com
NaOH 0,1 mol/L até leve coloracdo résea persistente. Anote o volume de NaOH gasto
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na titulacdo. Repetir a operacdo por mais duas vezes sempre anotando o volume gasto
de NaOH em cada operacdo.
Calcular o fator de correcdo em cada operagao.

Exemplo para os calculos

- Quando foi usando o HCI padronizado a Normalidade encontrada seré calculada
da seguinte forma:

Suponha que foi gasto 22,00 mL de NaOH 0,1 mol/L e que foi usado 20 mL de
HCI 0,1 molar.

Usando e equacéo

N1.Vi= N2V

N:= Normalidade do HCI (0,1 x f)

V1 = volume usado na titulagéo ( 20 ml)

N2 = serd a normalidade do NaOH real encontrada na operacdo

V2 = 0 volume de NaOH consumido na titulagao.

- Quando for usado o bfitalato de potassio: Suponha que foi pesado exatamente
0,5006 grama de bfitalato de potéssio, e 0 volume de NaOH 0,1 N gasto na titulacéo foi
23,8 mL.

Para calcular a normalidade encontrada da solucdo de NaOH pelo principio da
equivaléncia (meg. = miliequivalente. V= volume e N= Normalidade e o equivalente do
bfitalato € 204,2)

No. meqg. de NaOH = No. De meq de biftalato de potéassio.

No. meg. de NaOH =V x N e 0 No. de meq do bftalato = m(mg) de biftalato/( eq.
Entéo:

23,8 x N =500,6/204,2

N= 0,103 (esse é o valor pratico da normalidade).

O fator em ambos os caso € calculado da seguinte forma:

f = Normalidade prética dividida pela Normalidade teorica

f=0,103/0,1 = 1,030.

Calculo do pH no ponto de equivaléncia para usar o indicador sugerido:
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O biftalato € um acido fraco, portanto, é um exemplo da titulacdo de um &cido fraco
com uma base forte. O pH no ponto de equivaléncia pode ser calculado pela seguinte
férmula:

pH = (*2 pKw) + (%2 pKa) +(¥2 log C)

pKw =14 ; pKa =5,41; C=0,1 mol/L

pH =7+ 2,7 + (-%2) = 9,2 (fenolftaleina fica résea em pH > 8,2).

PROCEDIMENTO

- Tomar uma amostra de 10 (ml ou g) do tecido comestivel homogeneizado ou

do liquido num frasco Erlenmeyer de boca larga.
Acrescentar agua destilada até o volume final de 50 mL.

- Atitulagdo volumétrica pode ser usada se a amostra ndo for totalmente colorida,
ou o procedimento eletrométrico se for altamente colorida.

- Procedimento volumétrico: Encher a bureta com NaOH 0,1 N e acrescentar &
amostra diversas gotas de fenolfateleina (3 - 4). Agitar o frasco erlenmeyer, adicionando-
se cuidadosamente o NaOH da bureta até a mudanca de cor da solugdo para levemente
roseo.

- Procedimento eletrométrico: Colocar os eletrodos do medidor de pH na amostra
e acrescentar agua destilada, se necessario, para cobrir os eletrodos completamente.
Acrescentar NaOH 0,1 N da bureta, agitando a amostra continuamente até alcancar o pH
de 8,1.

CALCULO

Para uma amostra de 10 g (ml) multiplicar o volume de NaOH 0,1 N (ml) pelo
fator apropriado de acordo com o &cido listado abaixo.

TABELA 1. Fatores para alcali 0,1 N de &cidos organicos.
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ACIDO PESO MOLECULAR FATOR ALCALIO0,1N
Citrico (anidro) 192,08 0,06404
Citrico (hidratado) 210,14 0,07005
Acético 60,05 0,06005
Latico 90,08 0,09008
Malico 134,09 0,06705
Tartarico 150,09 0,07505
CALCULO:
% &cido citrico =V x N x Meqg x 100
P

V = volume de NaOH (mL)
N = normalidade do NaOH (0,1)
Meq =miliequivalente do acido (0,064 p/ acido citrico)

P = peso da amostra ()

7.2.6 ACUCARES TOTAIS

MATERIAL

Balanca

Chapa aquecedora com agitador magnético
01 espétula

03 funis

01 proveta de 50 ml

02 béqueres de 200 ml

02 béqueres de 50 ml

02 balBes volumétricos de 250 ml
02 erlenmeyers de 250 ml

02 pipetas volumétricas de 10 ml
01 pipeta volumetrica de 20 ml

01 baldo volumétrico de 100 ml
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Barra magnética
01 bureta de 25 ml
Papel filtro

03 bastdes de vidro

REAGENTES

Solucao saturada de acetato neutro de chumbo

Sulfato de sodio seco

Solugdes de Fehling tituladas

Sulfato de zinco 30%

Ferrocianeto de potassio a 15%

PREPARO DAS SOLUGOES

- Solucdo de Fehling A: Diluir 34,639g de CuSO4 . 5 H,O (Sulfato de Cobre
penta hidratado) em agua destilada em um baldo volumétrico de 1000ml e completar o

volume. Guardar em frasco ambar.

- Solucdo de Fehling B: Dissolver 173g de Tartarato duplo de Sodio e Potassio
NaKCsH406.4H20 em 250 ml de &gua destilada e 50g de NaOH em 250 ml de agua
destilada e misture as 2 solu¢gdes em um baldo volumétrico de 1000ml e completar o
volume. Guardar em frasco ambar.

- Solugdes de sulfato de zinco (ZnS04.7H20): Pese 15 g de ZnSO4.7H-0 edissolva,
lentamente, em 100 ml de agua destilada.

- Solugdo de ferrocianeto de potéssio (KsFe(CN)e.3H20): Pese 15 g de
KasFe(CN)s.3H20 e dissolva, lentamente, em 100 ml de &gua destilada.

PADRONIZAGAO
- Preparar a solugdo de glicose, previamente seca em estufa e resfriada em

dessecador a 1%. Colocar a solucdo na bureta. No erlenmeyer: 10ml da solugdo de
Fehling A + 10ml da solugdo de Fehling B (s6 adicionar no momento da titulacdo) + 3
gotas do indicador azul de metileno e perolas de vidro. Titular a quente, com a solucao

padrdo de glicose. Anotar o volume.
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Fator = ml gasto na titulacdo da solucao
100

AMOSTRAS

Sucos, polpas de frutas, bebida.

PROCEDIMENTO

- Pesar exatamente cerca de 5g do material a ser analisado registrando o valor de

pesagem (Pa);

- Transferir a amostra para um béquer de 200 mL com auxilio de 50 mL de agua
destilada. Misture com bast&o de vidro. Aquega em banho-maria por 5 minutos. Esfrie e
filtre. Lave o béquer e o filtro com 50 mL de 4gua;

- Adicionar 2 ml de HCI concentrado;

- Colocar em banho-maria a 60°C por 60 minutos;

- Esfriar e neutralizar o excesso de acido com carbonato de sédio (Na2CO3z)ou com
hidroxido de sodio a 10%. Testar com papel de tornassol;

Atencdo: se a solucdo for muito escura sera necessario clarea-la adicionando
5ml de Sulfato de Zinco 30% e 5ml de Ferrocianeto de Potassio 15%, agitando
apos cada adicdo. Apds a precipitacao e filtrar.

- Receber o filtrado e as aguas de lavagem em um baldo volumétrico de 250 mL.
Completar o volume do baldo;

- Recolher o filtrado para titular a solu¢do de Fehling;

- Titular em erlenmeyer de 250 mL a mistura de 10 mL de cada solucéo de Fehling
medidos com pipetas volumétricas e adicionada de 40 mL de agua destilada. A mistura
deverd estar em ebulicdo e em constante agitacdo durante a titulacdo. A coloracdo devera

passar de azul para incolor com formacéo de residuos de cor vermelha (V).

CALCULOS
% Glicidios totais p/p = diluicdo x fator x 100
V1 X PA(Q)
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Resultado expresso em gramas de glicose por 100g (p/p)
* diluicdo = 250 mL
- Resultado expresso em gramas de sacarose por 100g (p/p)

7.2.7 GRADUACAO ALCOOLICA

MATERIAL
Alcobmetro
Proveta de 250mL

Conjunto de destilacdo

Este método é aplicavel para a determinacdo da porcentagem de alcool em volume
a 20°C em bebidas alcodlicas. A graduacéo alcodlica (% em volume) € obtida pela tabela
de conversdo da densidade relativa a 20°C determinada no destilado alcodlico da amostra.
Algumas amostras ndo requerem destilagdo, como, por exemplo, bebidas destiladas,

destilo-retificadas e misturas agua-alcool.

PROCEDIMENTO
- Pipete 250 mL da bebida em baldo de destilagéo;

- Destile e recolha o destilado em bal&o apropriado. Transferir para o baldo
volumétrico de 250mL completando o volume com agua a 20°C;
- Fazer leitura no alcodmetro em graus Gay-Lussac;

- Para bebidas fermento-destiladas, fazer a leitura direta de 250mL na p

7.2.8 CONTROLE DE QUALIDADE DE OLEOS

AMOSTRAS
Oleo de Soja
Oleo de Girassol
Oleo de Milho
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Azeite de Oliva
Oleo de Canola
Oleo de soja usado

7.2.8.1 INDICE DE SAPONIFICACAO

EQUIPAMENTOS

Balanca analitica

Banho Refrigerador de Refluxo
Chapa elétrica
Bureta de 25 mL com suporte

MATERIAL

Baldo de 250 mL
Pipeta de 1,0 mL
Papel de filtro

2 Béquers de 50 mL

REAGENTES

Solucdo alcodlica de hidroxido de potéassio, 0,5N em EtOH95%
Solucao alcodlica de fenolftaleina a 1%

Acido cloridrico 0,5 N padronizado

PREPARO DAS SOLUCOES
- Solucdo alcodlica de hidroxido de potassio, 0,5 N em EtOH95%: Pesar 28,055 ¢
de hidroxido de potéssio transferir para um baldo volumétrico de 1000 ml e completar o

volume com Etanol a 95%.

- Solucéo alcoolica de fenolftaleina a 1%: Pesar 1 g de fenolftaleina transferir para
um baldo volumétrico de 1000 ml e completar o volume com alcool etilico a 95%.

- Acido cloridrico 0,5 N padronizado: Colocar 45 ml de HCL em baldo

volumétrico de 1000 ml com 900 ml de agua destilada e completar o volume a 20°C.
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PROCEDIMENTO

- Pesar 5,0 gramas de amostra em baldo de 250 mL. Filtrar em papel de filtro para

remocao da umidade, se necessario;

- Adicionar 50,0 mL da solugéo alcoolica de KOH,;

- Preparar a amostra do branco, simultaneamente;

- Conectar o condensador e aquecer sob refluxo durante 1 hora;

- Apos o resfriamento, adicionar 1,0 mL do indicador e titular com acido cloridrico
0,5N até o desaparecimento da colorago rosa.

Branco: Transfira, com auxilio de uma bureta, 20 mL de KOH a 0,5N, adapte o
baldo num refrigerante de refluxo e aqueca a ebulicdo durante 30 minutos. Resfrie um
pouco. Adicione 1,0 mL de fenolftaleina. Titule com HCI 0,5N.

CALCULO

indice de saponificacdo = (V-v) x f x 28 /P
(V-v)= diferenca entre as duas titulagGes.
F = fator do HCI 0,5N.

P = nimero de gramas de amostra

28 = equivalente grama do KOH.

7.2.8.2 INDICE DE PEROXIDOS

EQUIPAMENTOS
Balanca analitica

Placa térmica
Estufa a 60-70°C

MATERIAL

Proveta de 50mL

Erlenmeyer de 250 mL com tampa esmerilhada
Pipeta de 1,0 mL

Bureta e suporte para bureta
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Péra
Funil
REAGENTES

Solucéo de acido acético-cloroférmio (3+2)
Solucdo saturada de iodeto de potéssio
Solucao de tiossulfato de sodio 0,1N
Solucgéo de amido a 1%

PREPARACAO DE SOLUCAO STANDARD DE NA,S;03
- Pese rigorosamente 0,20 a 0,23g de K2Cr.O7e coloque em frasco com tampa,

dissolvendo em 80 ml de agua destilada;

- Adicione 2 g de KI e em seguida agite enquanto adiciona 20 mL de solucdo de
HCI . Tampe o frasco e coloque imediatamente no escuro, por 10 minutos;

- Titule com Na>S.03 até obter cor amarelo palido. Adicione 2mL da solugéo de
amido e continue titulando até a cor azul desaparecer;

- Calcule a normalidade da solucéo de Na.S203 de acordo com a seguinte

formula:
N = g de K2>Cr.07 x 1000/ mL de Na2 x 49,037

PROCEDIMENTO
- Pesar 5,0g da amostra em erlenmeyer de 250 mL;

- Adicionar 30,0 mL da solucdo acido acético-cloroférmio;

- Agitar até completa dissolugdo da amostra;

- Adicionar 0,5mL de KI;

- Deixar em repouso por 1 minuto e adicionar 30mL de &gua.

- Titular com uma solugdo 0,1N de tiossulfato de sodio, agitando constantemente.
Continuar a titulagdo até que a cor amarela tenha quase desaparecido;

- Adicionar 0,5mL da solucdo indicadora de amido e continuar a titular até o

desaparecimento da coloragéo azul.
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CALCULO

Indice de per6xidos, meq/1000g de amostra = (A-B) x N x f x 1000 /P

A =mL da solucdo titulante gasta para a amostra.
B= mL da solucdo titulante gasta para o branco.
N = normalidade da solucéo titulante.

P = peso da amostra em gramas.

F= fator de correcao da solucéo de tiossulfato padronizado.

7.2.8.3 INDICE DE 10DO

EQUIPAMENTOS
- Balanga analitica

MATERIAL

Provetas de 10 e de 100 mL

Frasco Erlenmeyer de 250 mL com rolha esmerilada
Pipetas de 1,0, 20 e 25 mL

Bureta de 25 mL com suporte

Papel de filtro qualitativo

Béquers de 50 ou 100mL

REAGENTES

Solucéo de lodeto de Potassio a 15%
Solucao de tiossulfato de s6dio a 0,1 N
Solucéo de Amido a 1,0%

Solucéao de Wijs (Monocloreto de lodo)
Cloroférmio

PREPARO DAS SOLUCOES

- Solucéo de lodeto de Potéssio a 15%: Pesar 15 g de lodeto de Potéssio e colocar

em um baldo de 100 ml e completar o volume com &gua destilada.
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- Solucéo de tiossulfato de sodio a 0,1 N: Pesar 26 g de Na>S>035H.0 e transferir
para baldo volumétrico de 1000 ml e completar o volume com agua destilada.

- Solugdo de Amido a 1,0%: Pese 1 g de amido soltvel e adicione 50 ml de agua
destilada em ebulicdo, mantendo fervura por 2 minutos transfira para baldo volumétrico

de 100ml e complete o volume com agua destilada.

PROCEDIMENTO

- Pesar 0,5¢g de 6leo em erlenmeyer de 250mL com rolha esmerilada;

- Adicionar 15mL de cloroférmio para dissolucédo da amostra, na capela;

- Acrescentar 25,0mL da solucdo de Wijs;

- Arrolhar o frasco e agitar, deixar em repouso no escuro durante 30 minutos;

- Acrescentar 20mL da solucéo de Ki;

- Finalmente, acrescentar 100mL de agua e titular com solu¢do 0,1N de Na2
S203, usando amido (1,0mL) como indicador até o desaparecimento da coloracdo azul;

- Fazer o mesmo procedimento com um branco.

CALCULO

1= [(A-B) x f x 1,27]/P

A = volume de tiossulfato gasto na titulagdo da amostra
B = Volume de tiossulfato gasto na titulacdo do branco
F= fator da solu¢do do tiossulfato

P = massa (g) da amostra

7.2.9 CONTROLE DE QUALIDADE PARA PRODUTOS CARNEOS

7.2.9.1 LUGOL (PARA AMIDO)

PRINCIPIO
O amido com o iodo forma um composto de adsorgéo de coloragéo azul.

MATERIAL
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Balanga analitica

Placa aquecedora

Béquer de 150mL

Pipetas graduadas de 1 e 20mL
Tubo de ensaio de 25mL.

REAGENTES
Solucéo de Lugol

PREPARO DAS SOLUCOES

- Solugéo de Lugol:
Composicgéo
- 10 g de lodo potassico
- 100 ml de Agua destilada
- 5 g de Cristais de iodo
Preparo

- Dissolva 10 g de iodo potassico em 100 ml de &gua destilada.

- Adicione lentamente 5 g de cristais de iodo, agitando simultaneamente.

- Filtre e armazene em uma garrafa parda, bem tampada.

PROCEDIMENTO

- Em béquer de 150mL, colocar cerca de 5g de amostra. Adicionar agua (20mL).

Aquecer em placa aquecedora até fervura e deixar 5 minutos.

- Filtrar, esfriar e transferir uma aliquota de aproximadamente 20mL do filtrado

para tubo de ensaio e adicionar 2 gotas de solucédo de lugol.

RESULTADO
Positivo: coloragao azul.

Obs: O aparecimento de uma coloracéo violacea ou vermelho parda indica a

presenca de amido modificado ou dextrinas.
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7.2.9.2 PROVA PARANITRITO

MATERIAL

Tubos de ensaio de 25 mL
Papel de filtro qualitativo
Pipetas graduadas de 1 e 10 mL

REAGENTES
Solugéo de &cido sulfanilico

Solucao de cloridrato de alfa-naftilamina

PREPARO DAS SOLUCOES

- Solucdo de &cido sulfanilico: Pese 0,5 g de &cido sulfanilico e dissolva em 150 Ml

de solugdo aquosa de &cido acético (1+4).

- Solugcdo de cloridrato de alfa-naftilamina: Dissolva 0,4 g de cloridrato de
alfanaftilamina em 150 mL de &cido acético (1+4). Se ndo dissolver bem, aqueca, deixe
em repouso e decante ou filtre em algodao.

PROCEDIMENTO

- Faca um macerado da amostra com agua e filtre;

- Em um tubo de ensaio, pipete 10 mL do filtrado, adicione 1 mL da solu¢édo de
acido sulfanilico e agite;

- Adicione 1 mL de cloridrato de alfa-naftilamina e agite fortemente. Em presenca
de nitritos, havera formacao de coloragdo rosea mais ou menos intensa, dependendo da
quantidade de nitrito que foi adicionada.

Nota: amostras que possuem nitrito em excesso produzem com o reativo de
Griess-11osvay uma coloracdo vermelha fugaz, que passa a amarela-parda como se
fosse prova negativa.




. Universidade UNIVERSIDADE CATOLICA DE BRASILIA
_ ))\K Catélica de Brasilia LABORATORIO DE CIENCIA E TECNOLOGIA DE ALIMENTOS

MANUAL DE PROCEDIMENTO OPERACIONAL PADRAO [ Pagina 81 de 93

7.3 TECNOLOGIA DE ALIMENTOS

7.3.1 CONSERVACAO DE ALIMENTOS PELO FRIO E CALOR

7.3.1.1 CONSERVACAO PELO FRIO

Refrigeracdo de fruta e congelamento de polpa de fruta

OBJETIVO
Proceder a refrigeracdo de frutas e branqueamento de polpa de fruta e fazer o
congelamento adequadamente a fim de conserva-las

MATERIAL

Balanca

Facas

Vasilhas

Escorredor

Peneira

Liquiificador

Banho-Maria

Cémaras de Refrigeracdo e Congelamento
Sacos de polietileno

Etiquetas para rotulagem

MATERIA-PRIMA
Goiaba

Banana

PROCEDIMENTO PARA REFRIGERACAO DE BANANAS
- Separar dois grupos de banana e pesar;
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- Colocar um grupo na camara de refrigeracdo em temperatura inferior a 10°C
durante 7 dias;

- Manter o outro grupo de banana em condi¢des ambiente durante 7 dias;

- Apos 7 dias observar as alteracGes (cor, textura, aroma e sabor) nos dois grupos
de banana;

- Comparar os resultados.

PROCEDIMENTO PARA O CONGELAMENTO DE POLPA DE GOIABA

- Selecao e pesagem da fruta;

- Lavagem em &gua clorada;

- Descascar as frutas e pesar as cascas;

- Cortar as frutas em pedacos (8partes) e pesar;

- Triturar a fruta e peneirar para obter a polpa;

- Pesar a polpa obtida;

- Separar um pouco de polpa para medir o pH e Brix;

- Acondicionar a polpa obtida em sacos plasticos;

- Separar dois aliquotas de polpas para avaliacdo da conservacdo em camara de
refrigeracdo e a temperatura ambiente;

- Congelar as polpas em camara de congelamento a - 80°C;

- Manter as polpas congeladas até a avaliagéo na aula de conservas;

- Calcular o rendimento;

- Proceder ao controle de qualidade. Comparar os métodos: congelado.

CONTROLE DE QUALIDADE
- Caracteristicas organolépticas: Aroma, Cor, Sabor e Textura.

Comparar os métodos utilizados na conservacao das frutas

7.3.1.2 CONSERVACAO PELO CALOR

Pasteurizacdo de suco de fruta
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OBJETIVO
Proceder a extracdo de suco de fruta e aplicar tratamento térmico adequado a fim

de conserva-lo

MATERIAL

Balanca

Facas

Vasilhas

Escorredor

Peneira

Processador de suco
Garrafas de polietileno
Etiquetas para rotulagem

MATERIA-PRIMA

Laranja

PROCEDIMENTO PARA A PRODUCAO DE SUCO

- Selecédo e pesagem;

- Lavagem em &gua clorada;

- Cortar e extrair o suco;

- Separar uma aliquota para medir o pH e Brix;

- Acondicionar os sucos em 3 garrafas de polietileno previamente higienizadas:

Grupo 1: Colocar o suco em camara de refrigeracdo (temperatura inferior a
10°C).

Grupo 2: Colocar a garrafa com suco no Banho-Maria a 98°C por 30 minutos (com
agitacdo), apoOs esse periodo, resfriar rapidamente o suco e manter em temperatura
ambiente.

Grupo 3: Deixar a garrafa com suco armazenada a temperatura ambiente.

- Calcular o rendimento

- Proceder ao controle de qualidade
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CONTROLE DE QUALIDADE

- Comparar 0s sucos dos trés;

- Caracteristicas organolépticas: Aroma, Cor, Sabor e Textura;
- Medir pH e Brix ap06s 7 dias de armazenamento;
- Manter as amostras nas mesmas condi¢des e reiterar as observacgdes ap6s 30 dias

de armazenamento.

7.3.2 PROCESSAMENTO DE QUEIJO MINAS FRESCAL

PRINCIPIO
Producdo de queijo por coagulacdo enzimatica de massa frescal tipo Minas

MATERIAL

Termbmetro (0 a 100°C)

Vasilha plastica e panela (5 I) para coagular o leite
Concha

Escorredor

Faca

Forma para queijo

Coalho liquido

Leite pasteurizado

Sal

PROCEDIMENTO
- Higienizar 3 embalagens de 1 litro de leite pasteurizado;

- Colocar os 3 litros de leite numa panela e aquecé-los até 35°C;

- Acrescentar 2 ml de coalho por litro de leite, agitar e manter em repouso por um
periodo de + 50 minutos em temperatura de 32 a 35°C;

- Fazer o teste do coalho com uma faca retirando uma fatia do coalho que deve estar
firme como gelatina e perceber a cor do soro que deve ser esverdeado, caso o coalho ndo

esteja firme, esperar mais 10 minutos;
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- Proceder ao corte da coalhada em cubos de 2 cm e deixa-la em repouso por 5
minutos

- Agitar a massa lentamente por 20 minutos;

- Deixar a massa em repouso por 10 minutos;

- Dessorar a massa com uma concha;

- Enformar, colocando a massa em camadas nas formas com leve presséo;

- Adicionar 2% de sal sobre a superficie do queijo;

- Prensar o queijo com um peso de 1 kg deixando em repouso por 50 min;

- Apo0s este periodo virar os queijos e colocar sal sobre a outra superficie do
queijo, permanecendo na forma por 24-48 h na geladeira;

- Retirar os queijos das formas, pesa-los e anotar o peso, embala-los em sacos
plasticos e conserva-los dias na geladeira até a proxima aula pratica;

- Proceder ao controle de qualidade analisando as caracteristicas organolépticas
(comparar com o industrializado).

CALCULO DO RENDIMENTO DO PROCESSO
Calculo: RP = (PQ/P1 ) x 100

RP = rendimento do processo

PQ = peso do queijo
P1 = peso dos ingredientes

ANALISE ORGANOLEPTICA

Analisar os seguintes itens:

- Estufamento da embalagem
- Coagulo firme e consistente
- Olhadura interna

- Limo superficial

- Cor, sabor e odor préprio

Dé sua preferéncia e atribua notas de 1 a 10 para as caracteristicas de cor, textura,
sabor e aroma para o queijo preparado no laboratdrio e para o queijo industrializado.
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7.3.3 FABRICACAO DE PRESUNTO COZIDO

MATERIAL

Balanca

Facas

Vasilhas

Forma de presunto
Injetor

Estufa

Sacos de polietileno
Etiquetas para rotulagem

INGREDIENTES
Pernil suino desossado

Salmoura de injecao:

Agua — 90mL/Kg carne;

Sal — 8g/Kg carne

AcUcar — 3g/Kg carne

Condimento preparado para presunto — 10g/Kg carne
Nitrato e Nitrito — 8g/kg carne

Salmoura de cobertura:

Sal — 200g/Kg carne

Agua— 1L/ Kg carne

PROCEDIMENTOS
- Limpar o pernil, retirando excesso de gordura, glandulas e nervos e pesar;

- Injetar a salmoura na propor¢do de 10% do peso da carne, em sentido contrario
ao da fibra da carne;

- Massagear a carne e colocar em uma vasilha com salmoura de cobertura (1L dgua
e 200g de sal para cada Kg de carne) e deixar por 48h a 3-5°C para obter a cura (sera
elaborada uma amostra na véspera);
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- Lavar o pernil para retirar o excesso de salmoura;

- Colocar na forma de presunto e levar a estufa de cozimento;

- Quando a temperatura interna alcancar 72°C, deixar cozinhando por 1h / Kg de
carne;

- Prensar novamente a forma (1 ou 2 dentes) e levar a refrigeracéo por 24h;

- Calcular o rendimento;

- Comparar as caracteristicas do presunto feito no dia anterior (sofreu cura) com o
elaborado na aula pratica.

7.3.4 BRANQUEAMENTO DE VEGETAIS
OBJETIVOS

Determinar o tempo de tratamento térmico para garantir a inativacdo enzimatica,

visando a utilizacdo dos vegetais para congelamento.

REAGENTES

Solucéo de guaiacol a 1%
Agua destilada

Agua oxigenada 10 volumes

MATERIAL
Balanca
Potencidmetro
Fogao
Autoclave
Facas

Panelas
Escorredor
Pipetas de 1 e 5 ml
Tubos de ensaio
Beckers
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Termdmetros até 100°C

Sacos plasticos
Etiquetas para rotulagem

MATERIA-PRIMA
Batata
Cenoura

Vagem
Acido citrico
Sal

PROCEDIMENTO

- Selecédo e pesagem;

- Lavagem;

- Preparar o sistema para o branqueamento: agua quente a 96°C;

- Cortar 0s vegetais em cubos pequenos;

- Imergir os vegetais na agua quente retirando amostras de 30 em 30 segundos
para submeté-las ao teste de atividade enzimatica;

- Proceder ao teste de guaiacol para verificar a atividade enzimética da
peroxidase;

- Anotar os resultados na tabela;

- Determinar o tempo de branqueamento para cada vegetal;

- Proceder ao branqueamento de cada vegetal no tempo determinado e resfria-los
logo apds o tratamento térmico;

- Utilizar os vegetais para congelamento.

TESTE DE GUAIACOL

- Em tubo de ensaio colocar:

5 ml de 4agua destilada
1 ml de agua oxigenada (10°)

1 ml de solucéo de guaiacol 1%
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- Homogeneizar, adicionar um cubo do vegetal e ap6s 20 segundos observar se
houve escurecimento.

Completar a tabela com:

(+) para amostra que escureceu, atividade da enzima peroxidase

(-) para amostra que ndo escureceu, peroxidase inativada pelo calor

DADOS

Tabela — Branqueamento a 96°C e atividade enzimatica

Tempo de tratamento térmico (min)

Amostra 0 05 1 2 25 34

Cenoura

Batata

Vagem

Determinar pelos resultados o melhor tempo de tratamento térmico para cada
vegetal. Proceder ao branqueamento dos vegetais para posterior congelamento.

7.3.5 PRODUCAO DE CONSERVA

MATERIAL
Balanca
Potenciémetro
Fogéao
Autoclave
Facas

Panelas
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Escorredor
Beckers

Termdmetros até 100°C
Vidros com tampa

Etiquetas para rotulagem

MATERIA-PRIMA
Batata
Cenoura

Vagem

Acido citrico/lactico
Sal

AcUcar

PROCEDIMENTO
- Selecdo e pesagem;

- Lavagem em &gua clorada;

- Preparar o sistema para o branqueamento a ser realizado, 4gua quente a 96°C;

- Cortar o0s vegetais em cubos pequenos;

- Proceder ao branqueamento do vegetal na temperatura e tempo adequado;

- Acondicionar o vegetal em vidro (previamente limpo e esterilizado);

- Preparar o liquido de cobertura (salmoura) com agua, 2 % de sal, 0,3 % de acido
citrico e 4% acucar;

- Medir o pH da salmoura e anotar (deve ser menor que 4,5);

- Adicionar o liquido de cobertura no vidro até 3mm da borda;

- Para proceder a exaustao, colocar 0s vidros em agua quente (banho-maria 100°C)
e quando a temperatura no interior dos vidros chegar a 85°C, fecha-los imediatamente;

- Levar os vidros para tratamento térmico (30 minutos em agua fervente cobrindo
0s vidros);

- Resfria-los e armazenéa-los a temperatura ambiente;
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- Separar 3 amostras e armazenéa-las em 37°C;

- Depois de 7 dias fazer o controle de qualidade.

ANTES DE ACONDICIONAR OS VEGETAIS NOS VIDROS
Separar 50 ml de salmoura para medir o pH

pH da salmoura

Peso dos vidros vazios sem tampa

Peso dos vidros vazios com tampa

Peso dos vidros cheios com vegetais

Peso dos vidros cheios com vegetais + salmoura
Peso bruto

Peso liquido drenado

APOS 7 DIAS DE ARMAZENAMENTO PROCEDER O CONTROLE

DE

QUALIDADE DA CONSERVA

ANALISE EXTERNA
Vazamento
Estufamento

Corroséo tampa

ANALISE INTERNA
Vacuo

pH da salmoura
Aspecto da salmoura
Aspecto do vegetal
Aroma, cor e sabor

7.3.6 PRODUCAO DE GELEIA

MATERIAL

Balanca
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Potencidmetro

Fogao

Panelas

Escorredor

Termdmetro

Etiquetas para rotulagem

MATERIA PRIMA
Polpa de goiaba

Acido citrico
Acucar

PROCEDIMENTO

- Pesar a polpa de goiaba descongelada;

- Medir o brix da polpa;

- Adicionar agucar na proporgéo de ¥4(pp);

- Adicionar 1% de solucdo de acido citrico a 20%;

- Misturar;

- Medir o pH da preparacgéo e anotar (<3);

- Levar ao fogdo e deixar a fogo baixo durante 20 a 30 minutos. Mexer até

aparecer o fundo da panela;

- Medir o brix final;

- Colocar a geléia nas embalagens de vidro (higienizadas com solugéo clorada);

- Tampar o vidro e virar, deixar 10 minutos invertidos;

- Resfriar a geléia em camara fria;

- Armazenar a temperatura ambiente;

- Separar 1 amostra e armazenar a 37°C;

- Depois de 7 dias fazer o controle de qualidade;




. Universidade UNIVERSIDADE CATOLICA DE BRASILIA
))KK Catélica de Brasilia LABORATORIO DE CIENCIA E TECNOLOGIA DE ALIMENTOS

MANUAL DE PROCEDIMENTO OPERACIONAL PADRAO [ Pagina 93 de 93

8. COLETAS, ACONDICIONAMENTO E RECOLHIMENTO DOS
RESIDUOS

Todos o0s residuos gerados no laboratério sdo segregados e devidamente
acondicionados, conforme legislacdo vigente e da seguinte maneira:

o Residuos infectantes - Material contaminado com fungos / leveduras e outros
residuos provenientes de vegetais ndo submetidos a processos de experimentagédo
com inoculacdo de microrganismos sdo dispostos em sacos brancos leitosos
identificados. Os sacos sdo recolhidos e encaminhados para 0 Abrigo de Residuos
Infectantes (proximo ao bloco S);

o Residuos perfurocortantes — Sdo dispostos em coletores adequados de material
resistente. Quando atingem 2/3 de sua capacidade s&o acondicionados em saco
branco leitoso, identificados e encaminhados ao abrigo de Residuos Infectantes
(préximo ao bloco S);

o Residuos quimicos no estado liquido — sdo acondicionados de acordo com a
compatibilidade quimica e em embalagens de material compativel com o liquido
armazenado. Posteriormente sdo encaminhados ao Abrigo de Residuos Quimicos
da Instituicao;

o Demais residuos — Lixeira comum (ao final do expediente segregados conforme
classificacdo de reciclaveis);

o Os residuos séo recolhidos diariamente pela equipe de higienizacdo e transportados
para 0 armazenamento externo (abrigos). O recolhimento se d& em horério pré-
estabelecido e, quando necessario, imediatamente apds a sua geracao.

9. CONDUTAS A SEREM ADOTADAS EM CASOS DE ACIDENTES
E fundamental informar a Brigada de Incéndio, ao Servico Especializado de

Seguranca e Medicina do Trabalho (SESMT), a Coordenacdo do EAP’s e aos
Responsaveis pelo laboratorio a ocorréncia de qualquer acidente no laboratdrio.
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Em caso de acidente com substéncias quimicas, deve-se imediatamente lavar a
area atingida com agua corrente por no minimo quinze minutos. Se ocorrer derramamento
de produto quimico no corpo ou na roupa deve-se colocar a vitima debaixo do chuveiro
de seguranca (EPC) e liga-lo deixando a agua fluir por no minimo 15 minutos. Caso a
substancia quimica tenha atingido os olhos deve-se utilizar o lava- olhos, ligando o
esguicho de &gua diretamente no olho atingido e mantendo as palpebrasabertas, para que
o fluxo de agua lave os olhos.

Em caso de acidente com equipamentos, retirar a vitima do local e acionar a equipe
de emergéncia médica.

Em caso de acidente com vidraria ou perfuro-cortantes, deve-se lavar o local
atingido e chamar imediatamente a emergéncia médica. Choques elétricos: interromper
a descarga, com desligamento da chave imediato.

Entrar em contato com 0 SESMT e /ou a enfermaria mais proxima.

10. CONTATOS DE EMERGENCIA

e Brigada de Incéndio — 3356-9439

e Servico Especializado de Seguranca e Medicina do Trabalho (SESMT) — 3356-
9100 / 3356-9287

e Coordenacao dos EAPs — 3356-9050 / 3356-9749

e Bombeiro/Defesa Civil - 193/199

e Laboratério de Ciéncia e Tecnologia dos Alimentos — 3356-9334
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