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INTRODUCAO

Um alimento é composto por um conjunto de macro e micronutrientes, os quais pas-
sam por modificacdes quimicas devido as reacoes que ocorrem devido ao metabolismo
natural do produto, a sua deterioracdo ou ao processamento tecnoldgico a que o ali-
mento é submetido. Desta forma, as propriedades quimicas das fragdes que compdem
o alimento devem ser conhecidas, e as modificagdes sofridas pelas mesmas devem ser
compreendidas (ANDRADE, 2006), para garantir a confiabilidade dos resultados obti-
dos nas analises realizadas (CECCHI, 2003).

A andlise de alimentos é uma area importante no ensino de Ciéncia, Tecnologia e
Engenharia de Alimentos, pois é aplicada em varios pontos da cadeia de producdo de
alimentos (caracterizacao de alimentos in natura, desenvolvimento de produtos, con-
trole de qualidade, fabricacao, estocagem) (CECCHI, 2003).

Em qualquer esfera profissional, é importante desenvolver um trabalho com qualida-
de. A demonstracao da competéncia técnica, alicercada em regras internacionais con-
sensualizadas, é pré-requisito para a sobrevivéncia de qualquer laboratério. Por isso, é
importante desenvolver atividades, no sentido de implementar o Sistema de Qualidade
de acordo com os requisitos da norma ABNT ISO/IEC 17.025. Uma das principais carac-
teristicas deste sistema é documentar todas as atividades realizadas no laboratério,
com a finalidade de padroniza-las (IAL, 2008).

Os procedimentos operacionais e os métodos que definem sistemas provém instru-
coes e designam a responsabilidade pelas atividades compreendidas, através de uma
estrutura semelhante as normas técnicas que fazem parte da implementacao da gestao
da qualidade nos laboratorios (FELIPPES; AGUIAR; DINIZ, 2011).

O Procedimento Operacional Padrao (POP) busca fazer com que um processo, inde-
pendentemente da drea, possa ser realizado sempre de uma mesma forma, permitindo
a verificacao de cada uma de suas etapas. Por isso, ele deve ser descrito de forma deta-
Ihada, para a obtencao de uniformidade na rotina operacional (DAINESI; NUNES, 2007).

A elaboracdo do POP consiste em mapear um processo especifico, contemplando
todos os passos para a realizacdo do mesmo, de maneira simples e objetiva, de modo
a facilitar o seu entendimento. Inicia-se com a transcricao das tarefas rotineiras reali-
zadas, sendo que quem as executa deve colaborar na criacdo do procedimento, bem
como no treinamento e na capacitacao para a aplicacao do mesmo. O contetdo do POP,
assim como sua aplicacao ou implantacao, devera ter o completo entendimento e fami-
liarizacdo por parte das pessoas que participam direta e/ou indiretamente da qualidade
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final daquele procedimento, cabendo aos supervisores a responsabilidade pela revisao
e aprovacao do mesmo (DUARTE, 2005).

O POP analitico define o passo a passo do ensaio e, por isso, deve conter todas as in-
formagoes técnicas necessarias para um bom controle do processo. Pode conter figuras
e fluxogramas de facil entendimento, para uma melhor memorizacao da equipe e para a
realizacao de todas as etapas da analise (CAMPOS, 2004).

Sendo a qualidade um pré-requisito para a sobrevivéncia de qualquer laboratorio, de-
ve-se buscar a padronizacao dos procedimentos utilizados neste local, para a obtencao
de resultados confiaveis. Desta forma, os POPs de “Vidraria, Utensilios e Equipamentos
do Laboratorio de Bromatologia” - Partes I, Il e Il, “Seguranca no Laboratério de Broma-

nou«

tologia”, “Limpeza de vidraria do Laboratério de Bromatologia” e técnicas de Bromato-
logia de Alimentos (“Preparo de amostras’, “Determinacdo de umidade”, “Determinagao
de cinzas’, “Determinacao de proteinas pelo método de Kjeldahl”, “Determinacao de
lipidios por Soxhlet”, “Determinacao de lipidios pela técnica de Bligh & Dyer”, “Determi-
nacao de fibra bruta conforme método Ba 6a-05 da AOAC”), elaborados e implantados
no Laboratorio de Bromatologia de Alimentos do Instituto Federal Catarinense (IFC) -

Campus Concordia, estao apresentados no primeiro volume deste livro.

Este laboratério atende prioritariamente as demandas de aulas praticas dos componen-
tes curriculares dos cursos Técnicos Integrados ao Ensino Médio (Alimentos e Agropecudria)
e de Graduacao (Engenharia de Alimentos, Agronomia, Medicina Veterinaria) ofertados no
Campus. Além disso, no local, sao desenvolvidas atividades de pesquisa e extensao relacio-
nadas a projetos coordenados por docentes ou técnicos de laboratério da Instituicao.

Os POPs apresentados neste livro contemplam as atividades e analises de rotina rea-
lizadas no local, além de servirem de ponto de partida para a elaboracao e implantacao
das técnicas analiticas aqui descritas em outros laboratérios.

A elaboracao destes POPs surgiu da necessidade de facilitar a utilizacao da infraestru-
tura do Laboratorio de Bromatologia de Alimentos por parte dos docentes, técnicos de la-
boratorio, discentes, bolsistas e pesquisadores do Campus. Os procedimentos foram ela-
borados por bolsistas de iniciacao cientifica dos cursos de Graduacao em Engenharia de
Alimentos e Técnico em Alimentos, sob a supervisao de professoras da area de alimentos
e da técnica do Laboratorio de Bromatologia de Alimentos do Campus. Os procedimentos
permitem que todos usudrios possam se organizar e realizar as andlises de forma indepen-
dente, sem que duvidas surjam durante o procedimento, minimizando erros na execucao
da tarefa, o que é fundamental para a qualidade dos resultados obtidos.

Os métodos adotados para a elaboracao dos POPs seguiram, principalmente, as me-
todologias oficiais do Instituto Adolfo Lutz (IAL, 2008). Em alguns POPs, foram utili-
zados equipamentos especificos disponiveis no laboratério citado, sendo importante
ressaltar que a utilizacao de outros equipamentos ird exigir adaptacdes para a execucao
da técnica analitica. Desta forma, esta publicagdo podera ser tomada como base para
a realizacao de aulas préticas e de atividades de pesquisa ou extensao por professores,
técnicos de laboratorio, pesquisadores e alunos de cursos de pés-graduacao, graduacao
e técnicos da area de alimentos e afins.
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2. CONDUTA ADEQUADA E ROTINA
DE TRABALHO NO LABORATORIO’

2.1 POP Vidraria, Utensilios e Equipamentos do
Laboratorio de Bromatologia - Partes I, Il e IlI

2.2 POP Seguranca no Laboratorio de Bromatologia

2.3 POP Limpeza de Vidraria do Laboratorio de
Bromatologia

Laboratérios de quimica ndo sao locais de trabalho necessariamente perigosos, des-
de que certas precaugodes sejam tomadas. Acidentes em laboratérios podem ocorrer de-
vido a vdrios motivos, dentre os quais a pressa na obtencdo de resultados (DEBACHER,;
SPINELLI; NASCIMENTO, 2008).

Na conducao de um processo analitico em qualquer laboratério, ha diversos fatores
de risco de naturezas diferentes, e, por isso, € imprescindivel que este processo seja es-
tudado, visando, além de resultados confidveis, a seguranca dos profissionais que estao
executando-o, bem como dos demais usuarios do laboratorio (IAL, 2008).

Para que um estabelecimento mantenha a ordem, a seguranca e a qualidade nos
procedimentos realizados, deve haver normas que zelem pelo local, bem como proce-
dimentos operacionais padronizados em relacdo as técnicas analiticas, ao preparo de
amostras e de vidraria utilizada para a execugao das mesmas, assim como ao destino
correto dos residuos gerados (IAL, 2008; DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008).

1. Neste documento, as marcas comerciais mencionadas referem-se aos equipamentos e ao material disponiveis no Labo-
ratorio de Bromatologia de Alimentos do IFC Campus Concdrdia, no momento de elaboracao dos POPs aqui descritos. A
escolha do equipamento ou material mais adequado para uso no laboratorio deve ser feita pelos gestores do local.”
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A seguir, serdo apresentados POPs relacionados a vidraria, utensilios e equipamentos
utilizados no Laboratorio de Bromatologia de Alimentos do IFC Campus Concordia, um
POP sobre normas de seguranca que devem ser seguidas no local, bem como um POP
sobre a limpeza dos diferentes tipos de vidraria utilizados neste laboratério.

DEBACHER, N. A,; SPINELLI, A.; NASCIMENTO, M. G. Manual de regras basicas de se-
guranca para laboratérios de quimica, gerenciamento e procedimentos para dispo-
sicao final. Universidade Federal de Santa Catarina, Departamento de Quimica, 2008.

IAL (INSTITUTO ADOLFO LUTZ). Métodos fisico-quimicos para andlise de alimentos.
4.ed. Sao Paulo: 1AL, 2008. 1018p.



23




24
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Neste POP, serdo descritos utensilios que medem volumes variados ou definidos e nao

podem ser levados a estufa de secagem, chapa de aquecimento em temperaturas muito
elevadas e banho de aquecimento (FURLONG et al., 2010), suportando até cerca de 60 °C.

BALAO VOLUMETRICO

Funcdo: Utilizado para preparar e diluir solucdes, quando se deseja obter uma con-

centracao que seja a mais exata possivel (Figura 1).

Cuidados: Nao pode ser aquecido, ndo podendo, portanto, ser seco em estufa.

Figura 1 - Balao volumétrico.

by

Fonte: PROLAB (2013).
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O menisco é o ponto maximo ou minimo da curvatura do liquido, sendo que esta curva
pode ser concava (para cima) ou convexa (para baixo) (Figura 2). Para realizar a leitura
do menisco, deve-se compara-lo com a linha de marcacao do volume do baldo. Para
evitar erros de leitura, a linha de marcagao do volume do baldo deve ser posicionada de
tal forma que o liquido esteja na altura dos olhos (SANTOS et al., 2009).

Figura 2 — Ilustracao da forma do menisco: (a) cdncava e (b) convexa.

Menisco
/ B

i Graduacao
P s
Liquido

Paredes de vidro

(@) (b)

Fonte: SANTOS et al. (2009).

BURETA

Funcao: Usada para medidas precisas de liquidos e para andlises volumétricas (titu-
lacdes) (Figura 3).

Orientacoes para uso: Antes do uso, a bureta deve ser lavada com o liquido que
serd utilizado para a titulacao, o qual devera ser descartado. Esta operacao deve ser
repetida duas vezes. Em seguida, a bureta deve ser totalmente preenchida com o liquido
que serd utilizado para a titulacao, cuidando para nao haver bolhas na bureta.

Figura 3 — (a) Bureta; (b) aparato para utilizacao da bureta.

(a)

Fonte: H'quimica (2013).
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PICNOMETRO
Funcao: Utilizado para determinar a densidade de uma substancia (Figura 4).

Cuidados: Nao tocar o picnébmetro com a mao. Deve-se sempre utilizar papel absor-
vente para manipuld-lo. Eliminar cuidadosamente as bolhas de ar que tendem a perma-
necer em sua superficie interna. Lava-lo na troca de liquidos, usando, na tltima vez da
lavagem, sempre que possivel, o liquido a ser analisado em seguida. Seca-lo externa-
mente, sem tocar na parte superior.

Figura 4 - Picnémetro.

Fonte: MAX LABOR (2013).

PIPETAS

Funcao: Usada para medir pequenos volumes ou volumes varidveis (Figura 5).

Cuidados: Nao pode ser aquecida; deve ser evitado seu uso em contato com liquidos
viscosos que nao escoam facilmente e, especialmente, extratos vegetais, pois esses podem
ser resinosos, impregnando nas paredes da pipeta, dificultando, assim, sua limpeza.

Figura 5 — Pipetas graduadas.

B

P
=
= - .
-Adetge e
Fonte: CAP LAB (2013).
POP N°© Revisao 1 Elaborado por: Luana Gongalves
BROO1 10/10/2014 Aprovado por: Andréia Dalla Rosa, Giniani C. Dors, Maria Manuela C. Feltes

27



Funcdo: Permite medir um Unico volume de liquido (Figura 6).

Cuidados: Nao pode ser aquecida, pois possui grande precisao de medida; deve ser
evitado seu uso em contato com liquidos viscosos que nao escoam facilmente.

Figura 6 — Pipetas volumétricas.

i
W . e g
M Eeeme o

ey -
RN I ¥ -

Fonte: CAP LAB (2013).

ATENCAO! Nunca se deve pipetar liquidos cdusticos, venenosos ou corantes com a boca!

Obs: Como auxilio para pipetar, usa-se a pera, acoplada a pipeta (vide Pera — POP n°
BROOT1 - Vidraria, utensilios e equipamentos do Laboratério de Bromatologia - Parte Il1).

PROVETAS

Funcdo: Utilizada para a medicao precisa de volumes maiores do que aqueles propor-
cionados pelas pipetas, bem como para a transferéncia de volumes de liquidos (Figura 7).

Cuidado: Nao devem ser aquecidas.

Figura 7 - Provetas.

&b &

Fonte: PROLAB (2013).
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Neste POP, serdo descritos utensilios para conter, guardar e transferir volumes. Sao

geralmente resistentes ao aquecimento. Usados em reacoes, dissolucao de substancias,
filtracdes, entre outros.

BALAO DE FUNDO CHATO

Funcao: Utilizado como recipiente para conter liquidos ou solucdes, fazer reacoes de

desprendimento de gases e no aquecimento demorado de liquidos, utilizando-se, para isso,
o tripé com tela de amianto ou chapa de aquecimento. Pode ser com e sem boca esmerilhada

(Figuras 1a e 1b). Os baldes de boca esmerilhada sao usados para sistemas de refluxo.

Manutencao: A borda dos baldes de boca esmerilhada deve ser lubrificada com silicone.
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Figura 1 - Balao de fundo chato (a) com boca esmerilhada e (b) sem boca esmerilhada.

| ||

#_qn A0

(a) (b)
Fonte: MAX LABOR (2013).

BALAO DE FUNDO REDONDO

Funcdo: Utilizado principalmente em sistemas de refluxo e evaporacao a vacuo, para
o0 aquecimento de liquidos e reagdes de desprendimento de gases (Figura 2).

Figura 2 - Baldo de fundo redondo.

Fonte: MAX LABOR (2013).
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BALAO PARA DESTILAGAO

Funcdo: Utilizado para destilacdes simples (Figuras 3 e 4).

Figura 3 — Balao para destilacdo.

1

Fonte: PROLAB (2013).

Figura 4 - Representacdo de uma destilagao simples.

Salds de
Aqus quants

Fonte: INFO ESCOLA (2013).

A solugao é colocada em um baldo de destilacao, que é aquecido por uma chama,
até que o liquido com menor ponto de ebulicdo comece a evaporar. Antes de colocar a
solucao, a boca do balao é fechada com uma rolha com termoémetro.

Na saida lateral do balao, é acoplado o condensador, que é formado por um duto
interno, pelo qual vai passar dgua corrente fria. Quando o vapor entra em contato com
as paredes frias do condensador, ele condensa e volta ao estado liquido.
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Apds o condensador, terd um recipiente de coleta, como um béquer ou erlenmeyer, o
qual fara a coleta do liquido de menor ponto de ebulicao. No balao de destilacao, ficara
a substancia liquida com maior ponto de ebulicao.

BEQUER

Funcao: Utilizado para aquecimento de liquidos, reacdes de precipitacao, reacoes
entre solucdes, dissolucao de substancias solidas e pesagem de solidos (Figura 5).

Cuidados: Deve-se evitar o uso de bastao de vidro contra as paredes e o fundo do
Béquer, pois 0 mesmo pode ser quebrado. Para leva-lo ao fogo, deve-se usar tripé com
protecao de tela de amianto.

Figura 5 — Recipientes de béquer de diversos volumes (as solucdes contidas nos recipientes sao
apenas para facilitar a visualizacao da vidraria).

ERLENMEYER

Funcao: Empregado na dissolucao de substancias, em titulacdes, no aquecimento
de liquidos e em reacdes quimicas (Figura 6). Nao pode ser utilizado para determinar
medidas precisas, mas sim medidas aproximadas. Sua boca estreita nao permite que
respinguem solucdes e impede a evaporacao de solventes volateis.
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Figura 6 — Erlenmeyer de diferentes capacidades (as solucdes contidas nos recipientes sao
apenas para facilitar a visualizacao da vidraria).

FRASCO KITASSATO
Funcao: Utilizado em sistemas para filtracao a vacuo (Figuras 7 e 8).
Uso: Deve ser conectado, por meio de uma mangueira, a uma bomba a vacuo.

Cuidados ao usar o sistema Kitassato + Funil de Biichner + Bomba a vacuo: Deve
ser utilizado um trap entre o Kitassato e a bomba, para evitar a passagem de residuos
para o interior da bomba.

Figura 7 - Kitassato (a solucao contida no recipiente é apenas para facilitar a visualizagao da vidraria).

Fonte: PROLAB (2013).
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Figura 8 — Aparato para filtracao a vacuo: (a) Kitassato, (b) Funil de Blichner, (c) Bomba a vdcuo,
(d) trap (as solucdes contidas nos recipientes sao apenas para facilitar a visualizacao da vidraria).

FRASCO PARA REATIVOS
Funcao: Permitem guardar solucdes para posterior uso (Figura 9).

Cuidados no armazenamento: Reagentes quimicos nao podem ser guardados em
ordem alfabética, evitando que produtos incompativeis fiquem proximos (Tabela 1).
Sempre devem ser identificados com uma etiqueta (modelo na Figura 10). Outros de-
talhes sobre o armazenamento de substancias quimicas serao apresentados no POP
SEGURANCA NO LABORATORIO DE BROMATOLOGIA.

Figura 9 — Frascos para reativos: (a) em vidro, (b) em vidro na cor ambar e (c) plastico.

[
(@) (b) (©)
Fonte: MAX LABOR (2013).
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Tabela 1 - Produtos quimicos incompativeis para fins de armazenagem.

Substancia quimica Incompatibilidade

Acido acético Acido crémico, acido perclérico, peréxidos, permanganatos, 4cido nitrico,
etileno glicol.

Acido sulfdrico Cloratos, percloratos, permanganatos de potdssio e os sais de litio, sodio.

Acido nitrico concentrado  Acido cianidrico, anilinas, oxidos de cromo (V1), sulfeto de hidrogénio, liqui-
dos e gases inflamaveis, dcido acético, acido cromico.

Liquidos inflamaveis Acido nitrico, nitrato de aménio, oxido de cromo (V1), peréxidos.

Fonte: CAMPOS (2003).

Figura 10 - Sugestao de modelo de etiqueta para a identificacao de reagentes.

Reagente

Concentracdo

Disciplina

Professor

Data do preparo

Data de validade

Responsavel pelo preparo

Observacoes

Nos frascos de cor ambar, sdo colocadas as substancias que se decompdem em pre-
senca de luz. Nos frascos brancos, sdo colocadas as substancias que nao se decom-
pdem em presenca de luz. Os frascos podem ser feitos de vidro ou pldstico, com ou sem
tampa esmerilhada. Os frascos de gargalo estreito sao utilizados para conter liquidos e
os de gargalo largo, para substancias sélidas.

FUNIL ANALITICO

Funcao: Auxilia em transferéncias de liquidos, em filtracdes, no enchimento de fras-
cos e como suporte para papel filtro (Figuras 11 e 12).

Cuidado: Deve ser sempre usado apoiado em um anel de ferro apropriado, preso a
suporte adequado, e nunca apoiado sobre o frasco de acondicionamento.
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Figura 12 — Aparato para a utilizacao do funil simples.
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FUNIL DE BUCHNER

Fungao: Utilizado para filtracdo a vacuo (Figura 13), tendo a funcao de filtro em
conjunto com o Kitassato.

Figura 13 — Funil de Bichner.

Fonte: MAX LABOR (2013).

FUNIL DE SEPARAGAO

Funcao: Utilizado na separacao de liquidos imisciveis e na extracao liquido/liquido
(Figura 14). Também pode ser chamado de funil de decantacao ou funil de bromo.

Figura 14 - Funil de separacao.

Cuidado: No procedimento de extracao liquido-liquido (Figura 15) primeiro, inverte-se
o funil com a torneira para cima e abre-se a mesma para expelir os gases. Esta operacao
nao deve ser realizada com a saida da torneira no sentido da pessoa operadora, nem
de qualquer outra pessoa, e deve ser feita na capela. Apds colocar o funil de separacao
apoiado em anel de ferro conectado a um suporte universal, deixa-lo em repouso o tempo
necessario para a separacao dos liquidos. Separar os liquidos mediante a abertura da tor-
neira coletando o liquido mais denso. Nao esquecer de abrir a tampa do frasco.
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Figura 15 — Demonstracao de extracao liquido-liquido.

Fonte: UFSC (2013).

TUBOS DE ENSAIO

Fungao: Usados para efetuar reacdes com pequenas quantidades de reagentes qui-
micos. Podem ser com tampa, com rosca, sem rosca e abertos (Figura 16).

Cuidado: O aquecimento do tubo de ensaio nao deve ser realizado com a boca do
tubo no sentido da pessoa operadora, nem de qualquer outra pessoa.

ATENCAO! Ficar atento a qualquer sinal de trincamento ou rachaduras. Caso isso
ocorra, ndo se deve utilizar o tubo!

Figura 16 — Tubo de ensaio com rosca e tampa (as solugdes contidas nos tubos sdo apenas para
facilitar a visualizacao dos mesmos).

AHA R “llllll
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Neste POP, serdo descritos utensilios e equipamentos de uso variado.

AGITADOR MECANICO

Funcao: Promove agitacao em fluidos, liquidos semi-viscosos e material em suspen-

sao através de movimento circular de hélices (Figura 1).

44

Figura 1 - Agitador mecanico.

Fonte: PROLAB (2013).
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ALMOFARIZ OU GRAL COM PISTILO

Funcdo: Utilizado para triturar e pulverizar sélidos (Figura 2).

Figura 2 — Gral com pistilo.

ANEL METALICO

Funcao: Utilizado como suporte para a tela de amianto, o funil de separacao, funis
simples, entre outros (Figura 3). Vide Figura 12 (Aparato para utilizacao do funil anali-
tico simples) do POP n°® BROO1 (Vidraria, Utensilios e Equipamentos do Laboratorio de
Bromatologia- Parte I1).

Figura 3 — Anel metdlico.

BALANCA
Fungao: Permite aferir massas de substancias.

Balanca Semi-analitica utilizada no Laboratoério de Bromatologia: Gehaka
Bk3000 (carga maxima: 3.100 g; minima: 0,2 g; d: 0,01 g) (Figura 4).

Balanca Analitica utilizada no Laboratério de Bromatologia: Gibertini E425-B
(carga maxima: 240 g; minima: 0,01 g; d: 0,1 mg).

Balanca Analitica utilizada no Laboratoério de Bromatologia: Shimadzu AUY220
(carga maxima: 220 g; minima: 0,1 g; d: 0,0001 g) (Figura 5). -
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Figura 4 - Balanca semi-analitica Gehaka.

Fonte: AGROADS (2013).

Figura 5 - Balanca analitica Shimadzu.

Fonte: KNWAAGEN (2013).

BANHO-MARIA

Funcdo: Usado para aquecer substancias solidas e liquidas que nao podem ser expos-
tas diretamente ao fogo e que precisam ser aquecidas lenta e uniformemente (Figura 6).

Figura 6 — Banho-maria.

A -

Fonte: QUIMIS (2016).
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BANHO DE ULTRASSOM

Funcao: Possibilita uma limpeza eficiente em areas de dificil acesso dos instrumen-
tos, além de realizar a descontaminacao dos alimentos, expulsar gases dissolvidos em
liquidos e promover uma mistura eficiente de liquidos imisciveis (Figura 7).

Figura 7 — Banho de ultrassom.

Fonte: UNIQUE (2016).

BASTAO DE VIDRO

Funcao: Utilizado para agitar substancias, facilitando a homogeneizacao e a introdu-
cao de liquidos em frascos (Figura 8).

Figura 8 — Bastao de vidro.

BICO DE BUNSEN
Fungao: Aquecedor a gas com chama de temperatura variavel (Figuras 9 e 10).

ATENCAO! Verificar inicialmente se a vélvula de ar do bico de Biinsen estd fechada
antes de comegar a utiliza-lo. Caso esteja fechada, ligar o gas, a valvula e, posteriormen-
te, acender o bico.
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Figura 9 — Bico de Biinsen.

Fonte: MAX LABOR (2013).

Figura 10 - Representacao das chamas no bico de Bunsen.

Fonte: UFERSA (2013).

BOMBA DE VACUO
Funcao: Usada para a producao de vacuo no interior de um recipiente. Com a cria-

cao desse vacuo, através de uma filtracao, a bomba move liquidos e outros materiais de
uma amostra (Figura 11).

Figura 11 - Bomba de vdcuo.

Fonte: MAX LABOR (2013).
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CADINHOS

Funcdo: Utilizados para aquecer substancias a seco e com grande intensidade no
processo de calcinacdo e na secagem, e em fusdes de substancias no bico de Biinsen ou
na mufla (Figura 12).

Os cadinhos podem ser fabricados em diferentes materiais, como metais (ferro,
chumbo, platina ou titanio) ou ceramicas (carbeto de silico ou alumina). Apresentam
resisténcias térmicas varidveis, as quais devem ser previamente verificadas antes do uso
pretendido para o material. Os cadinhos de porcelana, por exemplo, suportam tempera-
turas de até cerca de 1050 °C.

Figura 12 - Cadinho de porcelana.

B

Fonte: MAX LABOR (2013).

CAPELA

Funcao: Local onde se realizam as reacdes que liberam gases ou vapores toxicos
(Figura 13).

ATENCAO! O material sempre deve ser manipulado com a porta da capela abaixada
e com a exaustao ligada.

Figura 13 — Capela de exaustao.

Fonte: PROLAB (2013).
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CAPSULA DE PORCELANA

Funcao: Usada para conter substancias em processos de evaporacao, dissolucao a
quente, calcinacao, secagem e aquecimento (Figura 14).

ATENGAO! Nao pode ser levada a mufla.

Figura 14 — Capsula de porcelana.

Fonte: MAX LABOR (2013).

CENTRIFUGA

Funcao: Permite acelerar o processo de decantacao (Figura 15), podendo trabalhar
com volumes variaveis, dependendo do equipamento utilizado.

Informacdes do equipamento utilizado no Laboratério de Bromatologia: Quimis
Q222T - Velocidade maxima: 3400 rpm.

ATENCAO!

Certificar-se de que os tubos contendo a amostra estdo bem fechados e sao
compativeis;

Conferir se os tubos em uso estao em bom estado de conservacao e isentos de
rachaduras, para nao ocorrer quebra dentro da centrifuga;

Evitar o uso de tubo de vidro;
Nao abrir a tampa do equipamento durante o seu funcionamento;

Realizar a limpeza da centrifuga apds o uso.
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Figura 15 — Centrifuga de Eppendorfs.

Fonte: QUIMIS (2013).

CHAPA DE AQUECIMENTO E AGITA(;I\O
Fungdo: Permite aquecer substancias de forma indireta (banho-maria) (Figura 16).
Informacdes do equipamento utilizado no Laboratério de Bromatologia: Velp Scientifica.

Temperatura: desde a temperatura ambiente até 370 °C. 900 W de poténcia de
aquecimento - suporta volumes de até 25 L.

ATENCAO! Nunca se devem aquecer solventes volateis em chapas de aquecimento.
Ao aquecer solventes como etanol e metanol em chapas, sempre se deve usar um siste-
ma munido de condensador.

Caso alguma substancia como um polimero caia sobre a chapa, deve-se desliga-la e
limpa-la normalmente. Em caso de manipulacao de 4cidos, aconselha-se fazer o aqueci-
mento em uma capela de exaustao.

Figura 16 — Chapa de aquecimento e agitacao.

Fonte: VELP (2013).
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CONDENSADOR

Funcdo: Utilizado em processos de destilacao (Figura 17). Tem como finalidade con-
densar vapores gerados pelo aquecimento de liquidos (Figura 18). Ver o item “Balao para

destilacdo”, no POP n°® BROO1 (Vidraria, Utensilios e Equipamentos do Laboratério de
Bromatologia- Parte I1).

Figura 17 - Condensador.

Fonte: PROLAB (2013).

Figura 18 — Conexao de mangueiras para a circulacao de dgua no condensador.

CRISTALIZADORES

Funcao: Utilizado para cristalizar o soluto de uma solucdo, por evaporacao do sol-
vente. Também pode ser usado como cobertura ou como recipiente (Figura 19).
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Figura 19 - Cristalizador.
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Fonte: MAX LABOR (2013).

DESSECADOR

Fungao: Usado para resfriar substancias em auséncia de umidade (Figura 20). Con-
tém um agente de secagem denominado dessecante, sendo o mais utilizado a silica-gel,
a qual contém um indicador de umidade (cloreto de cobalto), que fica com uma colora-
cao azulada (azul intenso) na auséncia de umidade.

Cuidados: Na retirada de vacuo do dessecador, envolver a valvula de vacuo (Figura
21) com papel toalha ou pano de prato, evitando que a mesma quebre na mao do ope-
rador. Para a remocao ou colocacao da tampa em um dessecador, fazer o movimento
de arrasta-la para o lado, para minimizar a perturbacao da amostra e evitar a quebra da
tampa do dessecador.

Figura 20 - Conjunto de dessecador e tampa de vidro, e base de ceramica na parte interna.

Figura 21 — Demonstracao da valvula de vacuo da tampa do dessecador.

o\

Fonte: MAX LABOR (2013).
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Manutencdo: Quando a silica se satura de umidade, apresenta uma coloracao rosa-
da, devendo-se leva-la entdo a estufa até que fique novamente com uma cor azul (Figura
22). As superficies de vidro esmerilhado do corpo e da tampa do dessecador devem ser
engraxadas com silicone sempre que se fizer necessario.

Figura 22 - Evolucdo da cor da silica: seca a umida (da esquerda para a direita).

DESTILADOR DE PROTEINAS KJELDAHL

Funcao: Usado para destilar amostras para a determinacao de proteinas através do
nitrogénio organico total (Figura 23).

Figura 23 — Destilador de proteinas Kjeldahl, marca Logen Scientific.

POP N°© Revisdo 1 Elaborado por: Luana Gongalves
BROO1 10/10/2014 Aprovado por: Andréia Dalla Rosa, Giniani C. Dors, Maria Manuela C. Feltes

54



DIGESTOR DE FIBRAS

Funcdo: Usado para a determinacao de fibras nos alimentos (Figura 24).

Figura 24 - Bloco digestor de fibras.

T e g e e -

Fonte: QUIMIS (2013).

DIGESTOR DE PROTEINAS

Funcdo: Usado para digerir amostras para a determinacdo de proteinas através do
nitrogénio organico total (Figura 25).

Figura 25 - Bloco digestor de proteinas, marca Logen Scientific.
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EBULIOMETRO

Funcdo: Serve para medir o teor alcodlico de um liquido (Figura 26).

Figura 26 — Ebulidmetro.

SRS

Fonte: MAIS PLASTICO (2013).

ESCOVA

Funcdo: Utilizada para lavar tubos de ensaio, frascos, pipetas, provetas, erlenmeyer

(Figura 27).

56

Figura 27 — Escovas para limpeza de vidraria.

7. 0

Fonte: CAP LAB (2013).

ESPATULA

Funcao: Usada para retirar substancias quimicas solidas dos seus frascos (Figura 28).
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Figura 28 — Espatulas metalicas de diferentes capacidades.
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ESTUFA

Funcao: Aparelho elétrico utilizado para dessecacao ou secagem de substancias so-
lidas, e para a evaporacao lenta de liquidos (Figura 29).

Equipamento do Laboratério de Bromatologia: EDUTEC - Temperatura de operagao
de 10 °Ca 250 °C.

Figura 29 - Estufa.

Fonte: MAX LABOR (2013).

EVAPORADOR ROTATIVO A VACUO

Funcdo: Utilizado na recuperacao de solventes, destilacao de produtos organicos ter-
mossensiveis, preparacao de fases estacionarias, recristalizacdes, desidratacdes (Figura 30).

Figura 30 — Evaporador rotativo a vacuo.

Fonte: MAX LABOR (2013).
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FURADOR DE ROLHAS

Funcao: Utilizado para produzir orificios de diferentes didmetros em rolhas de corti-
ca ou de borracha (Figura 31).

Figura 31 - Furador de rolhas.

Fonte: MAX LABOR (2013).

GARRAS

Funcao: Permitem sustentar objetos no suporte universal (Figura 32).

Figura 32 - Garras metalicas.

- ES

HASTE UNIVERSAL OU SUPORTE UNIVERSAL

Funcao: Utilizado para sustentar e prender utensilios por meio de garras (Figura 33).

Figura 33 — Suporte universal.

) N

Fonte: MAX LABOR (2013).
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MUFA

Funcao: Adaptador para o suporte universal e outros utensilios (Figura 34).

Figura 34 — Mufa.

i

MUFLA
Fungao: Permite calcinar materiais (Figura 35).

Temperatura maxima de operacao: 1250 °C

Figura 35 - Forno mufla.

PERA
Funcao: Usada para pipetar solucdes (Figura 36a).
Utilizacao: Usa-se a pera acoplada na extremidade de uma pipeta (Figura 36b).

Antes de ser utilizada, deve-se retirar todo o ar da pera, apertando a bolinha com a
letra A. Para sugar o liquido, deve-se pressionar a bolinha com a letra S e, para expulsar
o liquido, a bolinha com a letra E. Para expulsar a tltima gota, deve-se apertar o orificio
na extremidade lateral da pera, ao lado da bolinha de letra E.
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Figura 36 — (a) Pera, com a indicacao dos pontos de retirada de ar (A), succao (S) e expulsao (E)
do liquido, e (b) pera acoplada a uma pipeta graduada.

19 Ol -

(a) (b)

PINCA ANATOMICA

Fung¢ao: Usada na manipulacao e apreensao de pequenas estruturas, materiais ou
tecidos (Figura 37).

ATENCAO! Deve-se evitar o contato do material da pinca com agentes corrosivos.

Figura 37 — Pinca metdlica anatomica.

Fonte: MAX LABOR (2013).

PINCA DE MADEIRA

Fungao: Usada para segurar tubos de ensaio durante o aquecimento direto no bico
de Biinsen, evitando queimadura nos dedos (Figura 38).

Figura 38 - Pinca de madeira.
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PIPETADOR AUTOMATICO

Funcdo: Utilizado para medir volumes reduzidos de forma precisa (Figura 39). Utili-
za-se com ponteiras descartaveis em plastico.

Figura 39 - Pipetadores automdticos de diferentes marcas e capacidades.
e

PIPETADOR DE PASTEUR

Fungdo: F uma pipeta que possui na ponta um baldo que, quando pressionado, ira
expelir o ar. Mergulha-se entdo a ponta da pipeta no liquido e, em seguida, solta-se o
baldo, fazendo assim com que o liquido entre na pipeta (Figura 40).

Figura 40 — Pipetador plastico de Pasteur (as solucoes contidas nos pipetadores sao apenas
para facilitar a visualizacao dos mesmos).

D
———

PISSETA (FRASCO LAVADOR)

Funcao: Usada para lavagens, remocao de precipitados, armazenamento de dgua
destilada (Figura 41).

Cuidado: Caso seja necessario o seu uso para outro reagente, que nao seja a agua
destilada, o frasco devera ser rotulado. Como exemplo, “dlcool a 70%”.
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Figura 41 - Pisseta.
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Fonte: PROLAB (2013).

ATENCAO! Antes de fazer a troca da dgua destilada na pisseta, é necessario se cer-
tificar de que a mesma esteja devidamente lavada, para que nao haja contaminacdes.

PLACAS DE PETRI

Funcao: Usadas principalmente para o preparo de meios de cultura, porém pode-se

utiliza-las para outras finalidades como a pesagem de amostras ou a evaporacdo de
solventes de materiais (Figura 42).

POTENCIOMETRO

Figura 42 — Placa de Petri.

Funcdo: Utilizado para fazer a medicao do pH (Figura 43).

POP N°
BROO1

Revisao 1
10/10/2014

Figura 43 — Potenciémetro.

Elaborado por: Luana Gongalves
Aprovado por: Andréia Dalla Rosa, Giniani C. Dors, Maria Manuela C. Feltes



REFRATOMETRO

Funcao: Utilizado para medir o indice de refracao e os °Brix de uma substancia
translucida (Figura 44).

Figura 44 — Refratometro de bancada.

‘W

Fonte: DAJOTA (2013).

SUPORTE PARA TUBO DE ENSAIO

Fungao: Utilizado para suportar os tubos de ensaio. Pode ser de madeira ou metal,
de varios tamanhos (Figura 45).

Figura 45 — Suporte metalico para tubos de ensaio.

Fonte: PROLAB (2013).

TELA DE AMIANTO

Fungao: Serve como suporte para as pecas a serem aquecidas, distribuindo unifor-
memente o calor recebido pela chama do bico de Biinsen (Figura 46).
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Figura 46 — Tela de amianto.

TERMOMETRO DE MERCURIO

Funcao: Permite observar a temperatura alcancada nas substancias que estao sen-
do aquecidas (Figura 47).

Faixa de temperatura dos termometros de laboratorio: 10 °C a 100 °C, e de 85 °C
a 103 °C (este ultimo é utilizado nos ebuliometros).

Figura 47 - Termometro de merctrio.
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Fonte: MAX LABOR (2013).

TRIANGULO

Funcao: Utilizado para sustentar os cadinhos de porcelana, em aquecimento direto
no bico de Biinsen (Figura 48).

Figura 48 - Triangulo.
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TRIPE

Funcdo: Utilizado para sustentar a tela de amianto (Figura 49).

Figura 49 — Tripé.
/ ! \

Fonte: CAP LAB (2013). .

TROMPA D’AGUA

Fungdo: Usada para fazer succao nas filtragoes a vacuo, quando ligado a uma tor-
neira (Figura 50). A trompa d’dgua ird sugar o ar que existe no interior do kitassato,
acelerando a filtracao (Figura 51).

Figura 50 — Trompa d’agua.

I

Fonte: LF EQUIPAMENTOS (2013).

Figura 51 — Demonstracao da utilizacao da trompa d'dgua.

Tomeira

Siztema de filtragio
It

Fonte: Adaptado de QUIMICA SEED (2013).
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TUBOS RECURVADOS

Funcdo: Utilizados como ponte salina, permitindo a passagem de ions na montagem
de uma pilha de Daniell (Figuras 52a e b).

Figura 52 — (a) Tubos recurvados; (b) Representacao de uma pilha de Daniell.

(a) (b)

VIDRO RELOGIO

Funcdo: Utilizado para cobrir béqueres em evaporacao, para a pesagem de peque-
nas substancias, para o recolhimento de sublimados (Figura 53).

Figura 53 - Vidro relogio.
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INTRODUGAO

Na execucao de qualquer técnica analitica em um laboratorio, ha diversos fatores de
risco inerentes ao processo. Estes fatores devem ser estudados, para se garantir a ob-
tencao de resultados confidveis, bem como a seguranca dos profissionais e dos demais
usuarios do laboratorio (IAL, 2008). Os acidentes nestes locais podem ocorrer devido a
diversos fatores, entre eles, a pressa na realizacao das andlises (DEBACHER; SPINELLI;
NASCIMENTO, 2008).

Além da seguranca interna do laboratério, as questdes ambientais também devem ser
priorizadas, evitando-se o descarte inadequado de residuos poluentes ou toxicos (IAL, 2008).
Desta forma, devem-se tomar certos cuidados durante o trabalho no Laboratério (DE-
BACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008).

Em se tratando de um laboratoério localizado em uma instituicao de ensino publica
e federal, é importante considerar, ainda, a legislacdo pertinente em vigéncia. Neste
sentido, a Portaria Normativa n° 3, de 7 de maio de 2010, do Ministério do Planejamen-
to, Orcamento e Gestao, estabelece orientacdes basicas sobre a Norma Operacional
de Saude do Servidor (NOSS), aos 6rgaos e entidades do Sistema de Pessoal Civil da
Administracdo Publica Federal - SIPEC. Esta regulamentacao tem o objetivo de definir
diretrizes gerais para a implementacao das acoes de vigilancia aos ambientes e proces-
sos de trabalho, e promocdo a satde do servidor. No artigo 12 desta portaria, é indicado
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que, na auséncia de regulamentacao legal destinada aos servidores publicos, devem-se
buscar referéncias em normas nacionais, internacionais e informacoes cientificas atua-
lizadas (BRASIL, 2010). Assim, no Brasil, as Normas Regulamentadoras relacionadas a
seguranca do trabalho, previstas no regime celetista de trabalho, podem ser tomadas
como base para o estabelecimento de normas em laboratérios quimicos.

Este POP pretende abordar normas eficazes, que visam a reducao de riscos no La-
boratério de Bromatologia de Alimentos. Objetiva-se, assim, garantir a seguranca dos
usuarios do local, evitando-se danos a satde e também ao ambiente (sejam eles imedia-
tos ou permanentes), bem como a perda de material e equipamentos.

NORMAS DE SEGURANCA

Laboratérios quimicos e afins devem ter normas para garantir a ordem e a seguranca
nos procedimentos realizados nestes locais.

A seguir, sao destacadas as mais importantes:

Ao manipular um reagente desconhecido pelo usudrio, 0 mesmo deve se in-
formar a respeito da toxicidade e de outros riscos envolvidos na manipulacao,
consultando-se tabelas, rotulos, fichas de informacdes sobre produtos quimicos
(FISPQ) e/ou a literatura especializada (1AL, 2008). Estes dados devem ficar lo-
calizados, preferencialmente, nas portas dos balcoes de reagentes do laboraté-
rio, informando o nome da substancia e a sua classificacao de risco;

Ao realizar atividades de laboratorio, é necessaria a utilizacao de Equipamentos
de Protecao Individual (EPI), como: guarda-p6 de algodao com mangas compri-
das, luvas, éculos de protecao para olhos (ao manipular substancias volateis ou
durante a agitacao das mesmas), mascara de protecao respiratoria adequada as
substancias manipuladas, e roupa adequada que proteja o corpo, como calcas
e sapatos fechados (vesti-los de preferéncia ao entrar no laboratorio) (DEBA-
CHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008; IAL, 2008);

Familiarizar-se com o local e conhecer as saidas de emergéncia do mesmo (DE-
BACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008). O layout atual do Laboratorio de Bro-
matologia do IFC Campus Concordia (Apéndice 1);

Saber a localizacao e conhecer o funcionamento dos extintores, chuveiros e lava
olhos (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008);

Manter o laboratério limpo, arrumado e livre de materiais ndo pertinentes ao
trabalho (IAL, 2008);

Cumprir e fazer cumprir o regulamento (disponivel com os responsaveis pelo
local), as normas e a rotina estabelecida pelo professor coordenador do labora-
torio e/ou técnico nele alocado (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008);
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Nao deixar substancias sem identificacdo sobre as bancadas, inclusive frascos
para descarte de residuos. Quando frascos forem reutilizados, efetuar imedia-
tamente a troca do rotulo do mesmo, para garantir a correta identificacao da
substancia (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008);

Atividades relacionadas com gases toxicos e reagentes fortes devem ser realiza-
das dentro de uma capela de exaustdo de gases. Deve-se verificar se a capela
estd intacta (sem rachaduras) antes de usa-la e, caso haja janelas proximas a
capela, deve-se fecha-las durante o uso da mesma. A capela deve permanecer
sempre ligada durante o uso (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008);

Nao se deve entrar em locais de acidentes sem antes colocar os EPIs adequados,
como mascaras contra gases, adequada a substancia utilizada (DEBACHER; SPI-
NELLI; NASCIMENTO, 2008);

Antes de serem descartadas no lixo, as vidrarias quebradas devem ser acondi-
cionadas adequadamente. Para isso, devem ser enroladas e identificadas. No
caso de existir alguma substancia potencialmente perigosa, esta deve, se neces-
sario, ser lavadas com cuidado antes do descarte (IAL, 2008);

Ndo jogar nas pias material sélido e liquido que possa contaminar o ambiente.
Nestes casos, é necessaria a utilizacao do sistema de gerenciamento de residuos
quimicos, os quais devem ser consultados antes de qualquer descarte. Apds o
descarte, fechar bem as bombonas utilizadas para este fim (DEBACHER; SPI-
NELLI; NASCIMENTO, 2008);

Em caso de incéndio, deve-se tentar manter a calma e encontrar o extintor ade-
quado para o tipo de fogo (Quadro 1), como o extintor de gas carbonico (Figura
1). Se o incéndio for de grandes proporcoes, o prédio deve ser evacuado imedia-
tamente (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008);

Em situacdes de emergéncia, ligue para os Bombeiros: 193;

A permanéncia de criancas dentro do laboratério nao deve ser permitida (IAL,
2008);

Os cabelos compridos devem sempre estar presos, ja que podem entrar em con-
tato com produtos quimicos ou com fogo, ou, ainda, dificultar a observacao,
uma vez que limitam o campo de visao (CHAMBEL, 2005).
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Quadro 1 - Agentes extintores indicados para cada classe de incéndio.

Agentes extintores
Classes de incéndio ) o Gas carbonico
Agua Espuma P6 quimico
(o)
A (madeira, papel, tecidos, etc.) Sim Sim Sim* Sim*
B (Gasolina, alcool, cera, tintas, etc.) Nao Sim Sim Sim
€ (qulpamentos e instalacdes elétricas Nio Nio Sim Sim
energizadas)
D (elementos pirofosféricos) Nao Nao Sim Nao

* Com restricdo, pois ha risco de reignicao (se possivel, utilizar outro agente).

Fonte: FIOCRUZ (2015).

Figura 1 - Representacao do extintor de gds carbonico.

Aparelbo Extintor de Gis Carbanice

Fonte: GARCIA (2014).

NORMAS GERAIS PARA 0 ARMAZENAMENTO DE SUBSTANCIAS QUIMICAS

O ndmero de reagentes armazenados em um laboratério varia de acordo com o local,
o tipo e o volume de trabalho a ser efetuado. A quantidade a ser utilizada deve ser bem
planejada, pois o acimulo de material no local representa perda de espaco Util e pode

oferecer risco de acidente (ANDRADE, 2008).

O ideal é que exista um almoxarifado central, de onde serdo retirados os reagentes
necessarios ao trabalho, os quais devem ser devolvidos tao logo deixarem de ser neces-
sarios. O almoxarifado deve ser um local fresco, bem iluminado, com étima ventilaco e
isolado do restante do laboratério por paredes a prova de fogo. Deve, ainda, apresentar
sistema de contencdo, no caso de vazamentos. O sistema de iluminagdo, bem como
toda a instalacdo elétrica, deve ser a prova de explosao, com acionamento externo ao
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almoxarifado. Equipamentos para combate a incéndios e para protecao pessoal devem
estar a disposicao dos usudrios. O ideal é este local seja chaveado e que tenha como
responsavel um profissional especializado, com acesso exclusivo ao mesmo (ANDRADE,
2008). No IFC Campus Concdrdia, ja existe um local destinado a instalacao de um al-
moxarifado.

Todos os recipientes devem estar adequadamente rotulados e dispostos ordenada-
mente. O estado dos recipientes (integridade da embalagem e do rotulo) deve ser ins-
pecionado periodicamente, e aqueles que ndo estiverem em boas condigdes devem ser
imediatamente removidos ou reparados (ANDRADE, 2008).

Para facilitar a armazenagem dos reagentes, deve-se dividi-los em categorias, a sa-
ber: inflamaveis, toxicos, explosivos, oxidantes, corrosivos, sensiveis a dgua, gases com-
primidos e substancias radioativas. E fundamental, ainda, verificar a incompatibilidade
das substancias, para evitar o armazenamento de substancias incompativeis no mesmo
local (ANDRADE, 2008).

Os reagentes que devem ser mantidos em temperaturas inferiores a temperatura am-
biente deverdo ser armazenados em camara fria. O tempo de armazenamento é um
fator importante a ser controlado, pois pode representar riscos graves de acidente (AN-
DRADE, 2008).

ROTULAGEM E SIMBOLOS DE RISCO

As substancias presentes em um laboratério poderao causar danos ao seu manipula-
dor, seja via oral, por inalacdo ou por contato, caso os devidos cuidados ndo sejam to-
mados. Por isso, existem os simbolos de risco, que mantém o usudrio informado sobre os
danos que determinado material pode causar. A simbologia é descrita da seguinte forma:

Facilmente inflamavel/Extremamente inflamavel (Figura 2a): os facilmente in-
flamaveis sao as substancias com ponto de inflamabilidade inferior a 21 °C. O
extremamente inflamaveis sao aqueles cujo ponto de inflamabilidade é inferior
a 0 °C, e com ponto maximo de 35 °C. Ambos devem ser mantidos longe de
fontes de calor, e ndo devem entrar em contato com o ar (DEBACHER; SPINELLI;
NASCIMENTO, 2008).

Toxicos/Extremamente toxicos (Figura 2b): podem causar efeitos carcinogéni-
cos, alteracdes genéticas ou esterilidade; portanto, deve-se evitar a sua inala-
cao, ingestdo ou absorcdo através da pele (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMEN-
TO, 2008; OLIVEIRA, et al., 2007).

Corrosivos (Figura 2c): Em contato com a pele, destroem o tecido vivo, bem como
aroupa. Deve-se evitar o contato com a pele, olhos e roupas, bem como a inalagao
do mesmo (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008; OLIVEIRA, et al., 2007);
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Oxidantes (Figura 2d): Substancias comburentes podem inflamar substancias
combustiveis ou acelerar a propagacao de incéndio. Deve-se evitar o contato
com produtos inflamaveis (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008; OLIVEI-
RA, et al., 2007);

Nocivo Xn (Figura 2e): Em casos de intoxicacao aguda, pode causar danos ir-
reversiveis a salde. Deve-se evitar contato com o corpo e a inalacao de seus
vapores (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008; OLIVEIRA, et al., 2007);

Irritante Xi (Figura 2e): Indica substancias que podem desenvolver uma acao
irritante sobre a pele, olhos e vias respiratorias. Uma precaucao é nao inalar os
seus vapores, e evitar o contato com a pele e os olhos (DEBACHER; SPINELLI;
NASCIMENTO, 2008).

Explosivo (Figura 2f): Este simbolo indica substancias que podem explodir, sob
determinadas condicdes. E recomendado evitar calor, atrito, choque, friccao e
formacdo de faisca (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008; OLIVEIRA, et
al., 2007).

Figura 2 — Simbolos de seguranca de substancias quimicas: (a) Inflamavel; (b) Téxico; (c) Corro-
sivo; (d) Oxidante; (e) Nocivo-Irritante; (f) Explosivo

= <3
: EVA
é Q\:/é =_ i
(a) (b) (0
“ X S
jo) -
(d) (e) ()

Fonte: ABNT (2000)

MANUSEIO DE PRODUTOS QUIMICOS E GASES

E necessario que o manipulador tenha conhecimento dos possiveis riscos apresen-
tados pelas substancias. Os perigos podem ser parcialmente inativados mediante o uso
de EPIs adequados, sendo que os mesmos protegem, mas nao previnem acidentes (DE-
BACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008):
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Em caso de duvida sobre as caracteristicas de determinada substancia quimi-
ca, deve-se utilizar as fichas de informacao de seguranca de produtos quimicos
(FISQP) para consulta, que devem estar disponiveis de forma impressa no labo-
ratério. Estas fichas fornecem informacdes sobre os produtos quimicos, referen-
tes aos riscos que os mesmos podem proporcionar, e sobre a correta maneira de
proceder quanto ao transporte, manuseio, armazenagem e acoes de emergéncia
dos mesmos (ABNT, 2010);

Ao pipetar, utilizar a pera, principalmente se a substancia a ser extraida do re-
cipiente for um liquido caustico ou venenoso. Ao ser guardada, a pera deve ser
preenchida com ar, prolongando sua duracao (DEBACHER; SPINELLI; NASCI-
MENTO, 2008);

O usuario do laboratorio deve manusear gases em locais bem ventilados, secos
e resistentes ao fogo, bem como deve utilizar a protecao adequada (DEBACHER,;
SPINELLI; NASCIMENTO, 2008);

Os cilindros dos gases devem estar protegidos da radiacao e do calor, além de
estarem sempre fechados, quando ndo estiverem uso (DEBACHER; SPINELLI;
NASCIMENTO, 2008);

Os cilindros dos gases devem estar protegidos da radiacao e do calor, além de
estarem sempre fechados. O carregador deve transportar os cilindros somente
com capacete. A valvula do cilindro deve ser mantida fechada apos o uso. Os
recipientes cheios e vazios devem ser separados e identificados (DEBACHER;
SPINELLI; NASCIMENTO, 2008);

Nao utilizar ¢leos e graxas nas valvulas de gases oxidantes (DEBACHER; SPINEL-
LI; NASCIMENTO, 2008).

TECNICAS DE AQUECIMENTO DE SUBSTANCIAS NO LABORATORIO

O aquecimento de substancias voldteis e inflamaveis no laboratdrio deve ser feito
adequadamente, pois oferece risco de incéndio (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO,
2008). Na sequéncia, sao apresentadas algumas técnicas adequadas para este tipo de
aquecimento:

Para o aquecimento de substancias a temperaturas inferiores a 100 °C, deve-
se utilizar preferencialmente banho-maria ou banho a vapor. Para temperatu-
ras superiores a 100 °C, banhos de ¢leos, até 220 °C, deve-se utilizar parafina
aquecida, e, acima de 220 °C, banhos de areia, que sao muitos eficientes, porém
apresentam um processo de resfriamento lento (DEBACHER; SPINELLI; NASCI-
MENTO, 2008);

As mantas de aquecimento tém a caracteristica de apresentar um aquecimen-
to rapido e eficiente, podendo ser utilizadas como uma alternativa tao segura
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quanto os banhos. Contudo, elas ndo sao recomendadas para a destilacao de
produtos extremamente volateis e inflamaveis, como o éter de petréleo ou, ain-
da, o éter etilico (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008);

As chapas de aquecimento também podem ser empregadas, porém sao indi-
cadas somente para o aquecimento de solventes pouco volateis e inflamaveis
(DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008).

LAVAGEM DE VIDRARIA

Ao término de uma determinacao analitica, todo o material utilizado (pecas, reci-
pientes) deve ser submetido a um processo rigoroso de lavagem. O profissional que
executou a andlise deve fazer uma lavagem preliminar antes da limpeza final, evitan-
do acidentes pelo desconhecimento da natureza dos residuos contidos nos frascos, ou
pela mistura com outros reagentes incompativeis (IAL, 2008). Ao utilizar determinada
concentracao de algum reagente basico ou dcido, por exemplo, o mesmo deve ser neu-
tralizado, eliminando o seu poder de reacao, antes que seu recipiente seja encaminhado
para a lavagem.

Cada laboratorio deve reservar frascos com substancias distintas de diferentes con-
centracdes, para que, apos o uso de determinado reagente, 0 mesmo possa ser neutra-
lizado, e em seguida, encaminhado para a lavagem. No laboratério, essas substancias
devem ficar armazenadas dentro da capela de exaustao, sendo elas os dcidos (acido
cloridrico e sulfurico) e as bases (hidréxido de sodio), além de outros reagentes.

Na andlise para a determinacao de fibras, por exemplo, apds o acido sulfurico ser
utilizado, é levado para a capela de exaustao, onde é neutralizado com uma base (hi-
droxido de sédio), podendo, em seguida, ser descartado na rede de esgoto (quando
existente).

Mais detalhes sobre a limpeza de vidraria podem ser consultados no POP BROO2 -
Limpeza de vidraria do Laboratério de Bromatologia.

TRATAMENTO DE RESIiDUOS

O manipulador deve conhecer o procedimento a ser adotado apos o uso de determi-
nadas substancias que podem ser nocivas, se descartadas incorretamente. O usuario
pode utilizar a classificacdo abaixo, para evitar acidentes relacionados ao descarte ina-
dequado de um material (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008):

Solventes e solugdes de substancias organicas que ndo contenham halogénios:
fldor, cloro, bromo, iodo;

Solventes e solucdes que contenham halogénios;

Residuos solidos organicos;
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Solucdes salinas nao toxicas (pH entre 6 e 8);

Inorganicos toxicos: metais pesados, cations, anions, etc.;
Metais nobres: ouro, prata, platina;

Residuos sélidos inorganicos;

Solidos combustiveis toxicos;

Solucdes contendo cianetos e derivados.

O descarte correto das classes de substancias citadas acima pode ser feito con-
forme descrito a seguir (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008):

Solventes organicos halogenados e nao halogenados: devem ser armazenados
separadamente, e recomenda-se fazer a incineracao deste material para o seu
descarte.

Residuos organicos: quando possivel, devem ser recuperados por destilacao
fracionada. Se o método ndo funcionar, deverao ser incinerados em fornos es-
peciais. Solventes como acetonitrila podem formar HCN ao serem incinerados,
exigindo a degradacao por hidrolise basica antes da queima.

Metais pesados, cations, anions, em meio aquoso: todos os residuos desta natu-
reza devem ser armazenados em bombonas de 20 L.

Certas substancias ndo podem ser misturadas no armazenamento, pois podem
reagir entre si e formar um produto forte. Um exemplo do armazenamento ina-
dequado de duas substancias em um mesmo local, é a mistura do cloro (anion) e
do hidrogénio (cation), que, ao reagirem entre si, resultam no acido cloridrico, al-
tamente corrosivo. Outro caso é a mistura de cloro e de sddio, que, ao reagirem,
formam o cloreto de sodio, que, apesar de ndo ser toxico ou inflamavel, exige
que o manipulador realize a sua separacao, em caso de reutilizacao.

A seguir, sdo apresentadas trés etapas para o tratamento destas substancias, com o
objetivo de inativar o poder de reacdo entre elas:

1.

Adicionar excesso de soda cdustica e cal virgem sobre a mistura, e deixar de-
cantar;

Por sifonagem, separar o precipitado do sobrenadante;

O precipitado deve ser armazenado em caixas adequadas e disposto em aterro
licenciado.

Acidos e bases: Devem ser neutralizados no laboratdrio por profissionais. Apos a
neutralizacao, o material podera ser descartado em uma rede de esgoto (quando
existente).
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Residuos contendo cianeto: Deve-se misturar com o mesmo volume de agua,
e, em seguida, adicionar 1 g de NaOH para cada 100 mL de solucao, além de
hipoclorito de sodio.

VAZAMENTO / DERRAMAMENTO

Se ocorrer 0 vazamento de alguma substancia, antes de tomar qualquer providéncia,
o manipulador deve ter conhecimento do produto. Se for um sélido inflamavel, toxico
ou corrosivo, devem-se seguir as regras descritas abaixo (DEBACHER; SPINELLI; NAS-
CIMENTO, 2008):

Usar o EPI adequado (botas, luvas, mascara e jaleco). O usudrio deve saber a
luva e as mascaras adequadas a serem usadas para a atividade a ser desenvol-
vida (tabelas de luvas e resisténcia quimica disponiveis nos Apéndices 2 a 5);

- Evitar caminhar sobre o produto;
Afastar materiais combustiveis (gasolina, dlcool, diesel);
- Recolher o material com pa (ndo tocar o produto com as maos);

- Quando aplicavel, devem ser utilizados métodos de neutralizacio da substancia,
mediante a adicdo de um componente que inative o outro, reduzindo os ris-
cos associados a substancia. Um exemplo é o caso da neutralizacao de acidos,
mediante adicao de uma base de determinada concentracao (acido cloridrico
adicionado a hidréxido de sédio, por exemplo). As concentracdes corretas, para
tornar as substancias sem poder de reacao, devem ser previamente consultadas.

No caso de a substancia ser um gas inflamavel (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMEN-
TO, 2008), deve-se proceder conforme segue:

- Usar o EPI adequado (botas, luvas, mdscara e jaleco);
Isolar a drea até que o gas (acetileno, amonia, etano, etc.) tenha se dissipado;

Utilizar neblina de dgua para desativar ou reduzir a nuvem de gas, como no caso
da amonia (gas), que resulta em hidréxido de amonio, o qual, por sua vez, € uma
base fraca, apesar de causar danos a satide no caso de inalacao.

No caso de acidentes com liquidos inflamaveis, toxicos ou corrosivos (DEBACHER;
SPINELLI; NASCIMENTO, 2008), deve-se:

Isolar a area;
- Eliminar todas as fontes de ignicdo, e aterrar os equipamentos usados;
- Absorver o material com areia ou material ndo combustivel;

Fazer o correto descarte da substancia (o descarte adequado dos residuos deve
ser consultado).
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Para a manipulacao de substancias oxidantes que sofreram derramamento (DEBA-
CHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008), deve-se:

Utilizar o EPI adequado (botas, luvas, mascara e jaleco);

Isolar a drea e evitar o espalhamento do material;

Absorver o material com areia seca ou material nio combustivel;
Realizar o correto descarte da substancia;

Reduzir hipocloritos, cloratos, bromatos, iodatos, periodatos, entre outros, por
exemplo, a hipossulfito de sodio, e destruir seu excesso com perdxido de hidro-
génio, podendo, em seguida, descartar o produto na pia (UNICAMP, 2005).

No caso de substancias que reagem com dgua (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO,
2008), deve-se:

Tomar cuidado ao se utilizar cloreto de acetila, perdxidos metdlicos, fosfato de
aluminio, fosfatos metalicos, carboneto de calcio, 6xido de sddio, litio, entre ou-
tros. O acetileno, por exemplo, ao entrar em contato com agua, produz cloreto
de hidrogénio (acido cloridrico), considerado altamente forte;

Fazer o uso do EPI correto (botas, luvas, mascara e jaleco);
Isolar a drea e evitar o espalhamento da substancia;

Absorver o material com areia seca ou material ndo combustivel;
Descartar corretamente a substancia.

Se o material derramado for um acido, o seu poder de reacao pode ser inativado,
utilizando substancias especificas (DEBACHER; SPINELLI; NASCIMENTO, 2008), con-
forme descrito a seguir:

Acido sulfurico: pode ser neutralizado com carbonato ou bicarbonato de sodio
em po;
Acido cloridrico: a aménia, em contato com éter acido, produz o cloreto de aménia.
Outro ponto a ser observado é a existéncia de rotas de fuga no local. No Laboratério
de Bromatologia, hd a porta principal de entrada, e uma porta lateral, com acesso a uma

sala de reagentes que tem ligacao com outro laboratorio, e que pode ser utilizada como
saida de emergéncia (Apéndice 1).

PRIMEIROS SOCORROS

Ao ocorrer um acidente no laboratério, o manipulador deve manter a calma e agir de
forma que minimize o problema ocorrido. No caso de um individuo se ferir, seguem-se
etapas de socorro até a chegada de profissionais ao local (CARDOSO, 2003):
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10.

1.

Manter a calma, evitar panico e assumir a situacao;

Avaliar a cena do acidente e observar se a mesma pode oferecer riscos para
o0 acidentado ou para o socorrista. Os circundantes devem ser educadamente
afastados da vitima, para preservar a sua integridade fisica e moral;

Deve-se obter a colaboracao de outras pessoas, dando ordens claras e concisas.
Pode-se atribuir tarefas como, por exemplo, contatar o atendimento de emer-
géncia, buscar material (talas, gaze) para auxiliar no atendimento, e avisar a
policia, se necessario;

Qualquer ferimento ou doenca subita ira modificar o ritmo da vida do acidenta-
do, colocando-o repentinamente em uma situagao para a qual nao esta prepa-
rado e que foge a seu controle. Suas reacdes e comportamentos sao diferentes
do normal, e ele ndo estara apto para avaliar as proprias condicoes de saude e
as consequéncias do acidente. O acidentado necessita de alguém que o ajude,
e que aja de maneira tranquila e habil, de maneira que a vitima sinta que esta
sendo bem cuidada, nao entrando, portanto, em panico;

JAMAIS SE EXPOR A RISCOS. Utilizar luvas descartaveis e evitar o contato direto
com sangue, secrecoes, excrecoes ou outros liquidos, para evitar a transmissao
de algumas doencas;

Tranquilizar a vitima. Em todo o atendimento ao acidentado consciente, comu-
nicar o que sera feito antes de executar o procedimento, para transmitir-lhe
confianca, evitando o medo e a ansiedade;

Quando a vitima tiver sofrido um choque violento, deve-se pressupor a existén-
cia de uma lesdo interna. As vitimas de trauma requerem técnicas especificas
de manipulagdo, pois qualquer movimento errado pode piorar o seu estado.
Recomenda-se que as vitimas de trauma ndo sejam movidas até a chegada de
profissionais ao local;

S6 retirar o acidentado do local, se este causar risco de vida para o mesmo ou
para o socorrista (no caso de haver, por exemplo, risco de explosao, gases infla-
madveis circulando o local, liquidos perigosos presentes);

A vitima nao deve ingerir liquidos, mesmo que tenha sede. Se necessario, deve-
se somente molhar sua boca com dgua;

Cobrir a vitima para conservar o corpo quente e protegé-lo do frio;

Em caso de 6bito, serdo necessarias testemunhas do ocorrido, deve-se chamar a
policia e registrar um boletim de ocorréncia.

No Laboratorio de Bromatologia de Alimentos, hda uma caixa de primeiros socorros,
contendo material a ser utilizado no caso de acidentes envolvendo cortes, queimaduras

e outros acidentes, para que o individuo tenha um suporte até que a emergéncia chegue.
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APENDICES

APENDICE 1 - Layout simplificado do Laboratério de Bromatologia de Alimentos do
Instituto Federal Catarinense Campus Concérdia.
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APENDICE 2 - Tipo de luva e cor correspondente, para uso em laboratério quimico.

Tipo Luva
Latex Natural
Neoprene
Nitrila
Vinil (PVC)

Fonte: Adaptado de UNICAMP (2013).
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APENDICE 3 - Indicacdes gerais do tipo de agressio para a selecio de matéria-prima
das luvas, para uso em laboratério quimico.

Tipe de agressie

Elnsticidade ¢ flexibilidade |

Abresbo

Cogte

Rasgo

Perfuzagio
Oleos & graxss
Hidrocarbooetos
Acidos

Hazsy

Tirsinfrtantes
Salventes nlo cribeicon
Balvenbes cetbmicos
Solventes arominico
Sobventes clorados
Acstaies

Eterglictis

Lixiviz, detergentes

Chunnte miads onga a linhs solorida masor s resssténeinda marérin a0 Hps do agressio
e E— —— —
;_ C— =_— :n

| | — - =

| — — |

| — 1 e

| — e | E— |
- | — —

| - —— | E— =

Fonte: Adaptado de UNICAMP (2013).

APENDICE 4 - Guia para uso de luvas em laboratério quimico.

Certifique-se que Ao calgar a luva dobre 0f purhos evitaque  Caso nla sejam hvas

FuisE afos prodinos quimicss cscorram pira o8 bragos  descartiveds, lave —as antes
eslgjam limpas ¢ © nlio s o messve par de lovas por um dt‘ retivh-las
sewas anles de periodo muito pralongado
enlgaras hrvas
N & ? g
Ay rotirar as luvas, niko tocar na superficic Mllll"-':m creme hidratante

externa da luva, para ig=o vire of pambos
reline-a a0 avesso. Mo reutilize luvas
dlamillcmdas ou contaminmdas

-;5\ 4‘%
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Fonte: Adaptado de UNICAMP (2013)
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APENDICE 5 - Tabela de resisténcia quimica de luvas.

Acetato de amonio L] L L] L L Ghih
Acetato de butila o A + [
Acetato etilico () A A o
Acetato de vinil o A A [
Acetona L + ([ J o
Acido acético anidrido a 50% L L, 4 &+ b
Acido acético glacial + ++ ++ A
Acido cloridrico a 30% e a 5% & L L, + 4 +
Acido crémico o o + +
Acido citrico &+ L L + 4 &4
Acido fluoridrico a 30% + ++ + 4 +
Acido fénico A L + +
Acido férmico a 90% ([ J + A A
Acido lactico a 85% + ++ dh e ++
Acido nitrico a 20% &+ +4 + +
Acido oleico + ++ &4 +
Acido oxdlico &+ L L, & &4
Acido fosforico a 75% &4 + 4 ++ + 4
Acido sulfarico concentrado o A ( +
Acido sulfurico diluido &4 + 4+ ++ + 4
Adubos &+ L L, + 4 &4
Agua sanitaria + ++ + +
Agua oxigenada A ++ &4 L
Agua-régia o L A A
Alcool amilico L L) L L ] L L i ok
Alcool benzilico A &+ &+ +
Alcool butflico/n-butanol L 2 L L L L ] &
Alcool diaceténico &+ ++ + [
Alcool etilico/etanol L ++ &4 + 4
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Alcool octilico &+ ++ ++ &4
y Aldeido acético (ou acetaldeido) L) L [ ] [ )
Aldeido benzoico A o A [
Aldeido férmico a 30% + &+ + +
Amoniaco concentrado &+ L L ++ + 4
Anilina & ++ o A
Asfalto o A ++ o
Benzeno o () A o
Bicarbonato de potéssio L] L L L L ] e
Bicarbonato de sodio &+ &+ ++ + 4
Bicromato de potassio A L L ] L L ] e
Bissulfito de sodio &+ &4 ++ ++
Borax & L Ly L L, + 4
Brometos &+ ++ ++ [
Butoxietanol & ++ ++ +
Cal extinta &+ L L ++ + 4
Cal viva &4 + ++ + 4
Carbonato de amonio &+ L L ++ + 4
Carbonato de potassio &4 &+ ++ + 4
Carbonato de sodio L L, &4 ++ e
Cianeto de potassio &+ &+ ++ &4
Ciclohexano () + L L A
Ciclohexanol &+ ++ ++ &4
Ciclohexanona A A o [
Cloreto de amdnio &+ &+ ++ ++
Cloreto de cdlcio & L L L Ly + 4
Cloreto de metileno ) A A
Cloreto de potassio L L, &4 ++ e
Cloreto de sodio &+ ++ ++ &4
; G002 29/04/a018  Aprovado por, Andréi all Rows, Gnians ¢ Dore, Maria anuela C. Feltes
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Cloro ® &+ + 4 &4
Cloroacetona ++ Lk o o
Cloroférmio o () A | ]
Creosoto A &+ ++ + 4
Cresol + L L + 4 +
Detergentes domésticos ++ &+ + &4
Dibutilftalato + + +4 o
Dicloroetano o () A [ -
Dietanolamina ++ e ++ + 4
Diluente () ++ + A
Dioctilftalato + Lok +4 {
Estireno o A A ®
Eter de petrdleo (] + dhdk o
Eter dibutilico o A o [
Etilamina A L ] &4 A
Etilanilina A Lk ++ A
Etilenoglicol ++ &4 Lkl + 4
2 Etoxietanol + Lok +4 A
2 Etoxietilacetato A ++ + o
Fixadores ++ Lok ++ + 4
Fluidos hidrdulicos (ésteres) ++ ++ ++ A
Fluoretos ++ Lok +4 + 4
Formol/aldeido férmico ++ &+ ++ &4
Fosfatos de calcio L L, &4 &+ g =k
Fosfatos de potdssio ++ &+ ++ &4
Fosfatos de sédio ++ & Lk + 4
Furol/furturol /aldeido furanico ++ ++ [ ] ®
Gordura animal A &4 +4 [
Gordura vegetal o L L + 4 A
BROD2  2/0aj0  Aprovado por, Andréia bala Ross, Ginians ¢ Dore,Maria anuela C. Feltes :
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| Glicerina &+ ++ ++ &4

. Glicois ++ ++ ++ +&
Gordura animal A & +4 ®
Gordura vegetal [ ] + ++ A
Herbicidas &+ L L ++ + 4
Hexano [ J + ++ A
Hidréxido de calcio &4 ++ ++ &4
Hipoclorito de célcio &4 &+ ++ &4
Hipoclorito de sédio 4 &4 ++ + 4
Isobutilcetona &+ ++ o [
Leite e laticinios A L L ++ [
Lixivia em po & & ++ +
Magnésia St ++ ++ Sk
2 Metoxietanol + ++ ++ A
Metilamina + ++ ++ + 4
Metilanilina A A ++ + 4
Metiletilcetona + + o [
Metilisobutilcetona A A o o
Monoclorobenzeno o A A o
Monoetanolamina L L, &4 ++ e ok
Nafta o + ++ A
Naftaleno () + L A
Nitrato de aménio &+ &+ ++ ++
Nitrato de calcio L L, &+ ++ ok =k
Nitrato de potassio &+ &+ ++ &4
Nitrato de sodio & L L L Ly + 4
Nitrobenzeno A A o o
Nitropropano &4 + A o

; BRO02  29/04/201  Aprovado por: Andréia balls Rosa, Giriani . Dore, Mart stanela C. Feles
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Oleo de amendoim () &+ +4 A
Oleo de corte ([ & L L g + 4
Oleo de linho () & +4 A
Oleo de oliva o Lk ++ A
Oleos de parafina o A ++ A
Oleo de pinheiro ([ ] A ++ A
Oleo de ricino o &+ ++ [
Oleo de soja o L L ) ++ A -
Oleo de terebintina () A L L ] A
Oleos de freio (lookheed) A ++ ++ A
Oleos de lubrificacio o A L L A
Oleo diesel o A ++ A
Oleos hidrdulicos (petroleo) [ ] A L L A
Oleos minerais o A ++ A
Oleos para turbinas o A ++ A
Peixes e crustaceos A o ++ A
Percloretileno ® A + o
Perfumes e esséncias S L) L L L L ] &4
Permanganato de potassio &+ &4 + &4
Potassio em flocos L L L) &+ L ok
Potdssio em lixivia concentrada LR L L L L ] 4
Produtos capilares para permanentes L L L L L L &+
Produtos derivados de petréleo ([ ) A &+ A
Querosene o L L o &
Resinas de poliéster o A + A
Silicatos &+ dh e L Ly + 4
Soda em flocos Lok + 4 A A
Soda em lixivia concentrada &+ Lk A A
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Sulfato de potassio + 4 ++ ++

Sulfato de sodio dreh L L ] i o
Sulfato de zinco &+ & + 4
Sulfitos, bissulfitos, hipossulfitos e o L .L ] L L
Tetracloreto de carbono o A +
Tetrahidrofurano (THF) A A o
Tinta PVA & ++ ++
Tinta gliceroftalica o A ++
Tintura (para cabelos) L L L L, +4
Tolueno o A +
Tributilfosfato A L L, +4
Tricloretileno [ A A
Trietanolamina a 85% L L ) ++ L L
Trifenilfosfato A & + 4
Trinitrobenzeno ([} A +
Trinitrotolueno () A +
Vinagre & ++ +4
Xileno o A ++
Xilobenzeno () A ++
Legenda
Neoprene Nitrila
#4 Excelente %+ Bom @ Desaconselhado A Medio
o+ Excelente A luva pode ser mantida em contato prolongado com o produto

quimico (dentro dos limites do tempo maximo de imersao).

A luva pode ser mantida em contato intermitente com o produ-
o Bom to quimico (sendo a duracao total do contato inferior ao tempo
maximo de imersao).

Desaconselhado | Nao se recomenda este tipo de luva.

A luva pode ser utilizada como protecao contra respingos do

A Médio -
produto quimico
Fonte: adaptado de UNICAMP (2013).
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INTRODUCAO

A correta lavagem da vidraria do laboratério é de extrema importancia. Toda vidraria
e/ou equipamento que ndo estiverem devidamente limpos acarretarao em consideraveis
perdas de tempo, de trabalho e de reagentes, pois as sujidades podem alterar os resul-
tados das andlises (WAISER CIENTIFICA, 2012).

Toda vidraria deve estar absolutamente livre de gorduras ou outro tipo de material
contaminante, interferente, pois estes evitam que as paredes do vidro fiquem uniforme-
mente molhadas e isto, por sua vez, altera o volume residual que fica aderido as paredes
do vidro, afetando o volume. Além disso, em pipetas e buretas, o menisco sofrera distor-
coes e ajustes ndo poderdo ser feitos (WAISER CIENTIFICA, 2012).

Deve-se tomar muito cuidado ao higienizar a vidraria para nao risca-la, trinca-la ou
quebra-la. Qualquer risco no vidro o tornara mais propenso a quebras (WAISER CIEN-
TIFICA, 2012).

No momento do enxdgue, a remocao de todo e qualquer residuo de detergente ou
outro produto de limpeza faz-se absolutamente necessaria, pois leves tracos destas
substancias irdo interferir nas reacoes analiticas (WAISER CIENTIFICA, 2012).
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PREPARO DE SOLUGOES

H2SOx concentrado e HNOs concentrado 1:3 (v/v)
Misturar 250 mL de dcido sulftrico concentrado a 750 mL de 4cido nitrico (d: 1,2 g mL");

ATENCAO! 0 4cido sulfurico deve ser manuseado com extrema precaucdo, por ser
um agente corrosivo que provoca queimaduras na pele. Para tanto, a solucao deve ser
preparada em capela, utilizando-se luvas, jaleco e 6culos de protecao!

NOTA: Usada para limpeza de vidraria contendo lipidios!

ATENCAO! A solucdo etandlica de hidroxido de potassio deve ser manuseada com
extrema precaucdo, por se tratar de um agente irritante. Por isso, deve-se utilizar luvas,
jaleco e oculos de protecao.

1. Pesar 50 g de KOH (hidroxido de potdssio) e transferir para um béquer plastico
de 1000 mL;

2. Completar para 100 mL com etanol 95% (comercial);

3. Deixar o béquer em banho de gelo e manter sob agitacao vigorosa até a comple-
ta dissolucao do KOH;

4. Armazenar em frasco plastico, rotulado “Solugao Etanolica de Hidroxido de Po-
tassio para limpeza de vidraria contendo lipidios” (Modelo de rétulo na Figura 1
do Apéndice).

ATENCAO! Nao descartar a solu¢o de lavagem na pia!

Ap6s 0 uso, GUARDAR A SOLUCAO em um frasco plastico com o rétulo contendo os
dizeres “Solucdo Etandlica de Hidréxido de Potdssio para lavagem de vidraria contendo
lipidios” (Modelo de rotulo na Figura 1 do Apéndice) e reaproveita-la enquanto observar
eficacia na remocao de residuos! Quando observar ineficacia na lavagem, colocar a so-
lucao em um frasco plastico com o rétulo “Descarte de Solucao Etandlica de Hidréxido
de Potassio” (Modelo de rétulo na Figura 2 do Apéndice).

PROCEDIMENTO DE LIMPEZA DA VIDRARIA ANTES DO PRIMEIRO USO

1. Material novo deve ser lavado antes do uso, pois é levemente alcalino e pode
interferir no momento do uso (reacao quimica, por exemplo);

2. Deve-se vestir o jaleco, as luvas e os éculos de protecao;
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Deve-se realizar o enxague, mergulhando o material em uma solucao acida
0,01 mol L' de acido citrico;

Deve-se fazer posterior enxague conforme descrito no item “Procedimento de
limpeza da vidraria em geral” do presente POP.

PROCEDIMENTO DE LIMPEZA DA VIDRARIA EM GERAL

Vestir o jaleco, as luvas e, se necessario, os dculos de protecao;
Descartar adequadamente as sobras do material de anlise;

Enxaguar previamente a vidraria com dgua corrente;

Lavar com esponja dupla face e detergente (ou sabao liquido neutro);

NOTA: Deve-se utilizar a parte macia da esponja. Deve-se tomar cuidado para
nao forcar muito a esponja sobre a vidraria, para nao quebra-la, nem arranha-la.

Para recipientes mais sujos, deixar de molho overnight com solucao adequada
para a remocao das sujidades;

NOTA: Utilizar 4gua e detergente para a limpeza de sujidades mais leves, ou
solucao sulfonitrica para a remocao de residuos organicos incrustados.

Se necessario, esfregar as partes do recipiente com uma escova. Existem esco-
vas de diferentes tamanhos para se adaptarem a tubos de ensaio, buretas, funis,
frascos graduados, etc. (Ver POP n® BROO1 - Vidraria, Utensilios e Equipamentos
do Laboratorio de Bromatologia);

Depois de lavar, enxaguar o material de vidro com agua corrente por diversas
vezes. Na ultima lavagem, enxaguar com dgua destilada. Quando tubos de en-
saio, pipetas, frascos graduados e similares forem enxaguados com dgua corren-
te, deve-se deixa-la correr pelas partes interna e externa do recipiente por um
determinado periodo de tempo, para garantir que o detergente seja eliminado
totalmente; depois, deve-se realizar o enxague com dgua destilada;

Deixar o material secar nos suportes adequados ou em estufa, sendo que vidra-
ria como baldo volumétrico, pipetas graduadas e volumétricas, buretas, prove-
tas e picndmetros nao devem ser secos a altas temperaturas. Para informacoes
complementares, ver POP n°® BROO1 - Vidraria, Utensilios e Equipamentos do
Laboratério de Bromatologia;

Inspecao visual: a vidraria lavada e seca deverd ser observada contra a luz para
detectar depésitos de reagentes ou detergentes, rachaduras e quebras. Caso
apresentem sinais de depdsitos de sujidades, a lavagem devera ser refeita se-
gundo o procedimento ja descrito; apresentando rachaduras ou quebras, deve
ser descartada em local préprio para vidraria quebrada.
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CONSIDERAGOES:

Se necessario, na presenca de residuos incrustados de matéria organica, deve-se uti-
lizar Solucao Sulfonitrica, agitando e deixando reagir por 15 a 30 min. Apds o tempo de
reacdo, descartar a solucao em recipiente de vidro com o rotulo “Descarte de solucao
sulfonitrica” (Modelo de rétulo disponivel na Figura 2 do Apéndice).

PROCEDIMENTO DE LIMPEZA DE VIDRARIA CONTENDO RESIDUOS DE GORDURA

ATENCAO! Antes de iniciar o procedimento, vestir jaleco e luvas e, se necessario,
usar oculos de protecao!

1.

Descartar, em local adequado (recipiente para residuos), os residuos da vidraria
a ser limpa;

Borrifar o material com a solugao etanolica de hidréxido de potdssio concentra-
da, especifica para limpeza de lipidios, e deixar agir por 5 min;

Apds o periodo em que a vidraria ficar de repouso, transferir a solucao e os
residuos de gordura para um frasco pldstico com o rétulo “Solucao Etandlica
de Hidroxido de Potassio para lavagem de vidraria com gordura” para posterior
descarte;

Enxaguar a vidraria com dgua corrente morna em abundancia;
Borrifar a vidraria com solucdo 0,1 mol Lde acido cloridrico para neutralizacao;

Enxaguar a vidraria com dgua corrente em abundancia e realizar normalmente
a lavagem;

NOTA: No Ultimo enxague, utilizar 4gua destilada.

Deixar a vidraria secar em suportes adequados ou em estufa, sendo que vidraria
como baldo volumétrico, pipetas graduadas e volumétricas, buretas, provetas e
picndmetros nao devem ser secos em estufas;

Fazer inspecao visual: a vidraria lavada e seca devera ser observada contra a
luz para detectar depdsitos de reagentes ou detergentes, rachaduras e quebras.
Caso o material apresente sinais de deposito, a lavagem deverd ser reprocessada
segundo o procedimento ja descrito; apresentando rachaduras ou quebras, a
vidraria deve ser descartada em local proprio para vidraria quebrada.
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APENDICE

Figura 1 - Modelos de rétulos para a identificacao de solucoes.

Solucéo indicadora de
amido

Indlce g2 Pemido coforme ADCS Cd 3090 Cd 5-53

==~ | Soluc&o aquosa
&9 de NaOH 0,1 mol/L

Figura 2 — Modelo padrdo de rotulo para a identificacao de recipiente para descarte de dcidos
ou bases.
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3. ANALISES BROMATOLOGICAS DE
ALIMENTOS

3.1 POP PREPARO DE AMOSTRAS
3.2 POP DETERMINAGAO DE UMIDADE
3.3 POP DETERMINAGAO DE CINZAS

3.4 POP DETERMINACAO DE PROTEINAS PELO METODO
DE KJELDAHL

3.5 POP DETERMINAGAO DE LIPIDIOS POR SOXHLET

3.6 POP DETERMINAGAO DE LIPIDIOS PELA TECNICA
DE BLIGH & DYER

3.7 POP DETERMINAGAO DE FIBRA BRUTA CONFORME
METODO Ba 6a-05 DA AOAC

Os nutrientes sao substancias que compdem os alimentos, sendo encontrados em
diferentes quantidades e possuindo funcoes variadas no organismo (OLIVEIRA; MAR-
CHINI, 2008). A composicao centesimal de um alimento é conhecida através da deter-
minacao dos teores de umidade, cinzas (residuo mineral fixo), lipidios (extrato etéreo),
proteinas, fibras e carboidratos, com a expressao dos resultados na proporcao dos com-
ponentes contidos em 100 g do produto (MORETTO et al, 2008).
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A dgua contida nos alimentos pode encontrar-se nas formas livre e ligada. A dgua i-
vre ndo se encontra ligada a nenhuma estrutura molecular dentro da célula. Ela compde
a maior fracdo de dgua existente nos alimentos, e a sua determinacao é relativamente
facil pela maioria dos métodos existentes. As cinzas de um alimento sao os residuos
inorganicos que permanecem apos a queima da matéria organica que é transformada
em COz, H20 e NO: (CECCHI, 2003).

Os métodos rotineiros para a determinagdo quantitativa de lipidios baseiam-se na
extracdo intermitente da fracao lipidica por meio de um solvente organico (MORETTO,
et al, 2008). E uma determinacdo importante em estudos bioquimicos, fisiologicos e
nutricionais dos mais diversos tipos de alimentos e, portanto, deve ser realizada com
acurdcia. Algumas amostras requerem cuidados especiais para a obtencdo da fracao
lipidica, pois fatores como a co-extracao dos componentes nao lipidicos e a oxidagao in-
desejada podem influenciar a qualidade final da fracao obtida (BRUM; ARRUDA, 2009).

As proteinas sao compostos altamente polimerizados formados por aminodcidos,
podendo estar unidas a componentes nao proteicos denominados protideos (MATIS-
SEK et al, 1998). No método de Kjeldahl para a determinacao de proteinas, o teor de
proteina bruta é determinado através do seu teor em nitrogénio organico total, isto é, o
N proteico e ndo proteico organico, sendo este multiplicado pelo fator de proporcao de
uma proteina em particular (CECCHI, 2003; MORETTO, et al, 2008).

A fibra é composta de materiais que nao sao digeriveis pelo organismo humano e
animal. Este componente nao tem valor nutritivo, mas fornece a ferramenta necessa-
ria para os movimentos peristalticos do intestino. As fibras sdo insoluveis em dcido e
em base diluidos em condicdes especificas (CECCHI, 2003, DAMODARAN, 2010). Hoje,
existem diversas metodologias para a andlise de fibras, porém nenhuma é totalmente
satisfatoria (CECCHI, 2003; MORETTO, 2008; VICENZI, 2012), porém muitos labora-
torios utilizam, nas aulas praticas, as técnicas de determinacao de fibra bruta, obtida
através da extragdo dcida e alcalina (CECCHI, 2003).

Os alimentos apresentam uma constituicao organica complexa, razao pela qual, mui-
tas vezes, sao considerados matrizes de dificil manipulacao. O analista de alimentos
deverd, portanto, estar devidamente treinado para a execucdo da andlise. Dentre o0s
requisitos essenciais para evidenciar a qualidade de um trabalho laboratorial, a escolha
adequada da metodologia analitica é de grande relevancia. Neste sentido, a operacio-
nalidade de um processo que possibilite a sua execucao sempre de uma mesma forma,
permitird a verificacao de cada uma de suas etapas, obtendo-se resultados confiaveis.
Em razao dos avancos tecnologicos na ciéncia dos alimentos, tanto nos aspectos toxi-
cologicos como naqueles de identidade e qualidade dos produtos, torna-se imperativa
a necessidade da modernizacao e a continua atualizacao dos métodos analiticos (IAL,
2008).
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INTRODUGAO

A primeira fase para analisar um produto é a coleta das amostras (amostragem). Esta
deve ser previamente planejada, pois, quando nao realizada de uma forma adequada,
impossibilitard o processo de andlise. Depois de realizar a coleta, a amostra deve ser
identificada e acondicionada, evitando qualquer alteracao na mesma. O processo da
coleta até a andlise tem que ser feito o mais rapido possivel (IAL, 2008).

A amostragem consiste de trés etapas:
1. Coleta de porcoes no lote (ou lotes) do material: obtencao da amostra bruta;

2. Reducdo da amostra bruta a um tamanho adequado ao trabalho de laboratério:
amostra de laboratorio;

3. Homogeneizacao da amostra analitica: amostra para analise (CECCHI, 2003).

INSPECAO DA AMOSTRA

1. Anotar em um caderno especifico de laboratério os dados a seguir: codigo, informa-
cao do rotulo e qualquer identificacao contida na embalagem original da amostra;

2. Examinar a amostra para ver se ndo ha algo de anormal quanto a seus aspectos
fisicos, como: formacdo de gas, cheiro, alteracao da cor e condicdes de embala-
gem. Para enlatados: observar se ha estufamento das latas e, depois, o estado
interno da embalagem;
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3.

Anotar em caderno especifico de laboratério as observacdes a seguir: embala-
gem, prazo de validade, odor, aspectos visuais e caracteristicas fisicas e quimi-
cas de acordo com o alimento.

PRE-TRATAMENTO DA AMOSTRA BRUTA

1.

Retirar partes da amostra para a analise em quantidade suficiente para determi-
nacdes em triplicata e outras repeticdes, quando necessario.

NOTA: Caso as amostras estejam congeladas, deixa-las na geladeira para des-
congelarem, de modo a serem posteriormente utilizadas a temperatura ambiente.

ATENCAO! Se for necessario, conservar a amostra a uma temperatura menor do que
a ambiente (< 25 °C).

Para farinhas e graos, homogeneizar a amostra, agitando a embalagem antes ou
apos a abertura;

Para carnes: separar 0s 0ss0s, pele ou couro (Obs: identificar estas informacdes
sobre as caracteristicas da amostra que esta sendo preparada para posterior
analise dos dados);

Para pescados: retirar componentes ndo comestiveis (espinha).

Agitar a embalagem para homogeneizar a amostra antes de sua retirada da em-
balagem original.

PREPARO DA AMOSTRA - AMOSTRA DE LABORATORIO

1.

Retirar partes representativas da amostra, em quantidade suficiente para deter-
minacoes em triplicata e repeticoes;

2. Fragmentar a amostra (Figura 1);
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Figura 1 - Fragmentacao da amostra.

3. Triturar em gral ou multiprocessador (Figura 2);

Figura 2 - Formas de trituracdo da amostra: (a) multiprocessador e (b) gral.

4. Realizar o quarteamento manual (Figura 3), conforme segue: a) Com o auxilio de
uma espatula, espalhar a amostra sobre uma folha grande de papel filtro, mate-
rial plastico e/ou inox de superficie plana (Figura 3a); b) Misturar bem a amos-
tra, formando um retangulo/quadrado (Figura 3a); c) Separar em quatro partes
(em forma de cruz A,B,C e D) (Figura 3b); d) Devolver dois segmentos opostos
para o pacote (C e B ou A e D) (Figura 3c); e) Misturar as outras duas partes;

Figura 3 - Etapas do quarteamento manual de uma amostra sélida: (a) espalhamento da amos-
tra em papel filtro, formando um quadrado/retangulo, (b) separagao em quatro partes em forma
de cruz, e (c) devolucao de dois segmentos para o pacote.
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Repetir o processo de separacdo de quatro partes ou o necessario para fazer
toda a analise;

Continuar até obter material suficiente para andlise em triplicata;
Acondicionar em embalagens, lembrando-se de tirar todo o ar de seu interior;

Identificar a amostra com os seguintes dados: identificacdo do produto, nome
do projeto, responsavel e data de preparo da amostra (Figura 4).

Figura 4 - Amostra preparada, acondicionada e identificada.

AMOSTRAS LIQUIDAS OU COM ALTO TEOR DE UMIDADE

1.
2.
3.

4,
5.
6.

Agitar a amostra até homogeneiza-la bem;
Filtrar, se for necessario;

Transferir, com o auxilio de uma pipeta, um volume 10 mL da amostra, se for
liquida, ou, com o auxilio de uma espatula, 10 g, se for solida, para um cadinho
de porcelana previamente preparado;

Evaporar em banho-maria;
Aquecer em estufa a 105 °C por 2 h;

Esfriar em dessecador até temperatura ambiente.

ATENCAO! Para produtos gaseificados, antes de fazer a filtracdo, deve-se transferir
0 mesmo para um béquer seco e agitar com o bastdo de vidro, ou utilizar o banho de
ultrassom, até eliminar o gas.

SORVETES E GELADOS

1.

Deixar em repouso a temperatura ambiente (para liquefazer a amostra);

2. Homogeneizar;
3. Guardar na geladeira em frasco com rolhas.
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PRODUTOS SEMISSOLIDOS OU MISTURAS LIQUIDAS OU SOLIDAS
1. Ralar produtos como queijo e chocolate;

2. Retirar a amostra por quarteamento.

PASTAS SEMIVISCOSAS E LIQUIDOS CONTENDO SOLIDOS (PUDIM, SUCOS DE FRUTAS
COM POLPA, GELEIA COM FRUTAS, E DOCES EM MASSA COM FRUTAS)

1. Homogeneizar o produto em liquidificador ou multiprocessador.

REFERENCIAS

CECCHI, H. M. Fundamentos tedricos e praticos em analise de alimentos. 2.ed. Cam-
pinas: UNICAMP, 2003. 207p.

IAL (INSTITUTO ADOLFO LUTZ). Métodos fisico-quimicos para analise de alimentos.
4.ed. Sao Paulo: 1AL, 2008. 1018p.
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INTRODUCAO

A umidade representa a agua livre contida no alimento. Corresponde a perda em massa
do produto, quando aquecido em condicdes em que a dgua e outras substancias que se
volatilizam sao removidas. A seguir, sera descrita a técnica para a determinagao de umida-
de por secagem em estufa a 105 °C, aplicavel para diversos alimentos (1AL, 2008).

MATERIAL, EQUIPAMENTOS E REAGENTES
Estufa;
Balanca analitica;
Dessecador;
Cadinho de porcelana;
Pinca;

Espatula.

PREPARO DA VIDRARIA

1. Examinar se o cadinho esta limpo. Se o cadinho nao estiver limpo, fazer a limpe-
za do mesmo (ver POP n® BROO3 - LIMPEZA DE VIDRARIA DO LABORATORIO
DE BROMATOLOGIA);
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Preparar nimero suficiente de cadinhos para que a andlise seja realizada em
triplicata;

ATENCAO! Tomar os cuidados necessarios em relacdo a estufa (Ver Nota 1 no
item “Cuidados”).

Deixar os cadinhos secando em estufa por 2 h a 105 °C;

Retirar os cadinhos da estufa e deixa-los esfriando em dessecador por, no mini-
mo, 30 min ou até atingir a temperatura ambiente.

DETERMINAGAO DE UMIDADE

1.
2.

Pesar o cadinho em balanca analitica calibrada e tarada (Figura 1);

Anotar a massa do cadinho vazio limpo, dessecado e frio em planilha especifica
(ver modelo no Apéndice A);

Tarar a balanca e pesar, dependendo da matriz, de 2,0 a 10,0 g da amostra pre-
viamente preparada, conforme descrito no POP N° BROO4 - Preparo de amostras;

Figura 1 - a) Pesagem do cadinho e (b) balanca tarada apds pesagem do cadinho.

Anotar a massa da amostra na planilha (Apéndice A);

Secar o cadinho contendo a amostra em estufa a 105 °C de 6 a 8 h, ou até a massa
ficar constante;

NOTA: Para a obtencdo de massa constante, deve-se fazer a operacao de aque-
cimento e resfriamento. Deve-se retornar o cadinho com a amostra para a estufa
e, em seguida, colocar em dessecador por 30 min ou até atingir a temperatura
ambiente. Repetir a operacao quantas vezes forem necessarias.
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6. Retirar os cadinhos da estufa utilizando Equipamentos de Protecao Individual
(EPIs) adequados e tomando os devidos cuidados (ver Nota 1do item “Cuidados”),
esfriar em dessecador por 30 min ou até atingir a temperatura ambiente;

7. Pesar o cadinho, anotar o resultado na planilha especifica (Apéndice A) e fazer o
cdlculo da porcentagem (%) de umidade, utilizando-se a Equacdo 1.

CALCULO DO TEOR DE UMIDADE (%)

100x N

Umidade (%) = Equacdo 1
Onde:

N = perda de massa em gramas, ou seja, (massa da amostra + cadinho antes da estu-
fa) - (massa do cadinho depois da estufa);

P = quantidade de amostra (em gramas).

CUIDADOS
Nota 1. Nao remover ou introduzir cadinhos na estufa sem utilizar:
Pincas adequadas, de metal;
Protetor facial;
Luvas de amianto (para altas temperaturas);
Aventais e protetores de bracos, se necessario;

Em todo material aquecido retirado da estufa, colocar aviso com a informacao:
“Material Aquecido”.

Usar cadinhos ou cdpsulas resistentes a altas temperaturas.

REFERENCIAS

IAL (INSTITUTO ADOLFO LUTZ). Métodos fisico-quimicos para andlise de alimentos.
4.ed. Sao Paulo: 1AL, 2008. 1018p.

UNIVASF. Normas de utilizacao dos laboratérios. Disponivel em: http://www.proen.
univasf.edu.br. Acesso em 20 de fevereiro de 2012.
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INTRODUGAO

O residuo obtido por aquecimento de um produto em temperatura proxima a 550-
570 °C recebe o nome de cinzas (IAL, 2008). As cinzas de um alimento sao os residuos
inorganicos que permanecem apés a queima da matéria organica que é transformada
em CO,, H,0 e NO, (CECCHI, 2003).

Estes residuos inorganicos nao irdo representar toda a substancia inorganica presen-
te na amostra, visto que alguns sais podem sofrer volatilizacao ou reducdo no aqueci-
mento (AL, 2008).

MATERIAL, REAGENTES E EQUIPAMENTOS
- Cadinho de porcelang;

- Mufla;

+ Dessecador;

- Balanca analitica;

+ Banho-maria (se necessario);

- Chapa elétrica (se necessario);

- Espatula;
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Pinca;
Bico de Biinsen;
Tripé;

Triangulo de porcelana.

PREPARO DA AMOSTRA E DA VIDRARIA

PREPARO DOS CADINHOS

1.

Examinar se o cadinho esta limpo, trincado ou rachado (Figura 1a). Se o cadinho
nao estiver limpo, fazer a limpeza do mesmo (ver POP n°® BROO3 - LIMPEZA DE
VIDRARIA DO LABORATORIO DE BROMATOLOGIA). Se o cadinho estiver trinca-
do ou rachado, substitui-lo e destina-lo a caixa de residuos de vidraria quebrada.

Identificar os cadinhos com uma marca indelével (evitar o uso de canetas cuja
tinta serd apagada durante a incineracao na mufla);

Deixar os cadinhos na mufla por 1 h a 550 °C (Figura 1b);

ATENCAO! Utilizar os EPIs adequados e tomar as precaucdes necessarias (ver
Nota 1do item “Cuidados”).

Esfriar os cadinhos na mufla, até chegar a 250-300 °C;

Colocar no dessecador por, no minimo, 30 min ou até chegar a temperatura
ambiente (Figura 1c).

Figura 1 - Aparato para o preparo de amostras para a determinacao de cinzas: (a) cadinho
de porcelana, (b) cadinhos na mufla para aquecimento e (c) cadinhos no dessecador.

(@) (b) (©)
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1. Pesar o cadinho em balanca analitica, apos preparo (Fig. 2);
ATENCAO! Verificar o nivelamento e o controle de pesos da balanca.
2. Anotar a massa do cadinho vazio, limpo, dessecado e resfriado;
NOTA: Anotar os dados na planilha, conforme modelo disponivel no Apéndice A.

3. Tarar a balanca (Figura 2) e pesar de 5,0 a 10,0 g da amostra, dependendo da
matriz em analise, previamente preparada, seguindo o POP n°® BROO4 - Preparo
de amostras;

4. Anotar a massa da amostra.

Figura 2 - Processo para pesagem da amostra para a determinacao de cinzas: (a) massa do
cadinho e (b) balanca tarada para a pesagem da amostra.

DETERMINAGAO

A seguir, serdo descritas diferentes técnicas para a determinagao do teor de cinzas
em matrizes alimenticias.

1. Fazer o preparo dos cadinhos e das amostras como descrito nos itens “Preparo
dos cadinhos” e “Pesagem da amostra/cadinho”;

2. Ajustar a temperatura da mufla para 550 a 600 °C e incinerar por 6 a 8 h, se-
gundo IAL (2008). Nesta etapa, as cinzas devem ficar brancas ou ligeiramente
acizentadas (Figura 3).
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Figura 3 - Coloracao de amostra apés incineracao em mufla para a determinacao de cinzas.

Desligar a mufla e deixar resfriar até 250 a 300 °C;

Colocar os cadinhos em dessecador por, no minimo, 30 min ou até chegar a
temperatura ambiente,

Pesar o cadinho, anotar os resultados na planilha indicada no Apéndice A e
fazer o calculo do teor de cinzas (%), conforme Equacao 1, apresentada no item
“Calculo do teor de cinzas (%)’

ATENCAO! Ao pesar o cadinho, deve-se ter cuidado, pois as cinzas sdo leves e podem
desprender-se do cadinho.

Fazer o preparo dos cadinhos e das amostras, como descrito nos itens “Preparo
dos cadinhos” e “Pesagem da amostra/cadinho”;

2. Colocar o cadinho contendo a amostra, ja pesados, na mufla;
3. Ajustar a temperatura para 550 a 600 °C por 6 a 8 h;
4. Desligar a mufla;
5. Deixar esfriar em dessecador, por, no minimo, 30 min ou até chegar a tempera-
tura ambiente;
6. Adicionar 0,5 mL de 4gua ao cadinho ja resfriado;
7. Incinerar novamente na mufla 550 a 600 °C por 1 h;
NOTA: Caso a amostra nao fique branca/acinzentada, o cadinho devera voltar
para a mufla.
8. Desligar a mufla;
9. Aguardar a temperatura da mufla reduzir até 250-300 °C;
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10. Retirar os cadinhos da mufla e resfria-los em dessecador por 30 min ou até atin-
gir a temperatura ambiente;

11. Pesar, anotar os dados na planilha (Apéndice A) e fazer os cdlculos do teor de
cinzas, conforme Equacao 1, apresentada no item “Calculo do teor de cinzas (%)”.

ATENCAO! Antes de iniciar a incineracdo, tomar as precaucdes necessarias (Ver Nota
2 do item “Cuidados”).

1. Fazer o preparo dos cadinhos e das amostras, como descrito nos itens “Preparo
dos cadinhos” e “Pesagem da amostra/cadinho’;

2. Montar, na capela, o conjunto Bico de Biinsen, tripé, triangulo de porcelana ou
tela de amianto, conforme Figura 4;

ATENCAO! Antes de iniciar a incineracdo na capela, verificar os cuidados necessarios
em relacdo a capela (Ver Nota 3 do item “Cuidados”).

Figura 4 - Conjunto para a incineragao de amostras pelo bico de Biinsen.

3. Incinerar a amostra colocando-a no bico de Biinsen, até que toda ela fique com
uma coloracao preta, sem desprendimento de fumaga. Tomar as precaucdes ne-
cessarias durante a realizacao desta etapa (ver nota 1do item “Cuidados”);

ATENCAO! Ndo deixar a amostra pegar fogo. Se isso acontecer, colocar um prato de
aluminio em cima do cadinho, para abafar e, consequentemente, apagar o fogo. Anotar
a identificacdo da amostra que pegou fogo e, se os resultados da determinacao forem
diferentes dos resultados das demais amostras, repetir a andlise.

4. Colocar os cadinhos na mufla a 550 a 600 °C por 6 a 8 h;

5. Desligar a mufla e aguardar a temperatura baixar para 250-300 °C;
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6. Retirar os cadinhos da mufla e resfrid-los em dessecador por, no minimo, 30 min
ou até chegar a temperatura ambiente;

7. Pesar, anotar os resultados e fazer os calculos do teor de cinzas (%), conforme

”

Equacdo 1, apresentada no item “Calculo do teor de cinzas (%)”.

CALCULO DO TEOR DE CINZAS (%, BASE UMIDA)

100x N
Cinzas (%) = —5 Equacio 1

Onde:

N = massa de cinzas (em gramas), ou seja, (massa do cadinho pos mufla - massa do
cadinho vazio);

P = massa da amostra imida (em gramas).

CUIDADOS
Nota 1. Nao remover ou introduzir cadinhos na mufla sem utilizar:
- Pingas adequadas;
- Protetor facial;
Luvas de amianto (para altas temperaturas);
- Aventais e protetores de bracos, se necessario;
Cadinhos resistentes a altas temperaturas.
Seguem outras recomendacdes:
- Em qualquer material aquecido, colocar o aviso com os dizeres “Material aquecido’;

Nao abrir bruscamente a porta da mufla quando estiver aquecida, somente apds
atingir 250 °C;

- Nao queimar 6leos em muflas.

Nota 2. Para o uso de chamas em laboratdério, antes de ligar o bico de Biinsen, veri-
ficar se ha:

- Vazamentos;
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- Dobra no tubo de gas;

- Ajuste inadequado entre o tubo de gas e as conexdes;

- Existéncia de substancias inflamaveis proximo ao local.

- Seguem outras recomendacdes:

- Usar chama apenas em capela ou local permitido;

- Fechar o registro de gas apds seu uso;

-+ Nao acender macaricos, bico de Blinsen e afins, com a valvula de gas muito aberta;

- Nao deixar o bico de Biinsen aceso sem estar sendo utilizado.

Nota 3. Para o uso de capelas, alguns cuidados devem ser tomados, conforme des-
crito a seguir.

. Nunca inicie um servico em capelas sem que:

- Osistema de exaustao esteja operando;

- Piso e janelas da capela estejam limpos;

- Asjanelas estejam funcionando perfeitamente.

- Sejam removidos produtos inflamaveis da capela ao se trabalhar com aquecimento
- Deixar na capela apenas o material necessario para a analise;

- Asjanelas devem estar o minimo possivel abertas, para maior protecao;

- Nao colocar o rosto dentro da capela;

- Desligar o sistema de exaustao 10 a 15 min ap6s o término do trabalho;

- Conservar a superficie de trabalho e a aparelhagem no interior da capela sem-
pre limpos;

- Sehouver sinal de paralisacao do exaustor da capela:

- Parar a andlise imediatamente;

- Fechar ao maximo a janela da capela;

-+ Usar mascara contra gases, quando houver risco;

- Avisar o responsavel pelo laboratorio e demais pessoas que trabalham nele;

- Reiniciar a andlise no minimo 5 min apds a normalizacao da exaustao.
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Nota 4. Chapas ou mantas de aquecimento:
Usar para evaporacao ou refluxos de produtos inflamaveis, dentro da capela;

Nao ligar chapas ou mantas de aquecimento com residuos aderidos sobre suas
superficies;

Usar termo isolantes sob chapas ou mantas de aquecimento (amianto ou similar).

REFERENCIAS

CECCHI, H. M. Fundamentos teoricos e praticos em analise de alimentos. 2.ed. Cam-
pinas: UNICAMP, 2003. 207p.

IAL (INSTITUTO ADOLFO LUTZ). Métodos fisico-quimicos para andlise de alimentos.
4.ed. Sdo Paulo: 1AL, 2008. 1018p.

UNIVASF. Normas de utilizacao dos laboratérios. Disponivel em: http://www.proen.
univasf.edu.br/Arquivos%20linkados/laboratorios/Normas%20de%20Utilizacao%20
dos%20Laboratorios%20da%20UNIVASF.pdf. Acesso em 20 de fevereiro de 2012.
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APENDICE A - PLANILHA PARA O REGISTRO DE DADOS DE DETERMINAGAO DE CINZAS

DADOS DE CINZAS

Média
Desvio padrao

Matriz/Alimento
Identificacao do cadinho
Massa do cadinho vazio (g)
Massa da amostra umida (g)
Massa do cadinho depois mufla (g)
% de Cinzas (base timida)
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INTRODUGAO

O método de Kjeldahl determina a matéria nitrogenada total de uma amostra. O prin-

cipio do método baseia-se em trés etapas: digestao, destilacao e titulacao. A digestao
consiste na transformacao do nitrogénio das substancias nitrogenadas, por ebulicao
com acido sulfurico concentrado e catalisadores, em sulfato de amonio. Na destilacao, o
sulfato de amonio é tratado com hidréxido de sddio em excesso, liberando amonia sob a
forma de hidréxido de aménio, que é destilado e recolhido em 4cido boérico. O nitrogénio
é entdo determinado por titulacdo com acido cloridrico valorado, ao vermelho de metila
(IAL, 2008).

MATERIAL, REAGENTES E EQUIPAMENTOS
Baldo de Kjeldahl ou tubo de Kjeldahl;
Béquer de 250 mL;

Buretas de 25 ou 50 mL;
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Erlenmeyers de 125 ou 250 mL;

Espatula;

Gral de porcelana;

Pinca;

Acido borico (H,BO,) 4%;

Acido cloridrico (HCI) 0,1 mol L com fator de correcao;
Alcool etilico 70%;

Hidroxido de sodio (NaOH) 50%;

Sulfato de potassio (K,SO,) P.A;

Sulfato de sodio anidro (Na,SO,) P.A;

Sulfato de cobre pentahidratado (CuSO,.5H,0) P.A;
Vermelho de metila (C_H N.O);

15715 372

Verde de bromocresol (C,H,,Br,0.S).

21 4

PREPARO DE SOLUGOES

1. Emuma capela, preparar, em um béquer de vidro com banho de gelo, uma solu-
cao de hidroxido de sédio a 50%, sob agitacao magnética;

2. Adicionar o volume de dgua destilada desejada para o preparo da solucao;

3. Quando a solucdo estiver fria, transferi-la para um frasco plastico para armaze-
namento.

OBS: O hidroxido de sodio deve ser armazenado em frasco plastico, pois afeta a es-
trutura de frascos de vidro, danificando os mesmos.

1. Pesar 0,132 g de vermelho de metila (C .H,.N.O,) e 0,06 g de verde de bromocre-
sol (CH,,Br,0,5);

12714
2. Dissolver em 200 mL de alcool etilico 70% (v/v);

3. Filtrar, se necessario, e guardar em frasco ambar.
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MISTURA CATALITICA

1. Misturar Sulfato de potdssio (K,SO,) P.A. e Sulfato de cobre pentahidratado
(CuSO,.5H,0) P.A. (Figura 1);

2. Misturar todos componentes (K,SO,: CuSO,.5H,0 na proporcdo de 10:1, respecti-
vamente), triturando em gral de porcelana até obter um p¢ fino (Figura 2).

Figura 1 - Reagentes para o preparo da mistura catalitica: sulfato de cobre pentahidratado
(béquer da esquerda) e sulfato de potdssio (béquer da direita). t

Figura 2 - Reagentes da mistura catalitica, misturados e triturados em gral.

SOLUGAO DE ACIDO CLORIDRICO 0,1 mol L*

1. Medir aproximadamente 50 mL de dgua destilada em um baldao volumétrico;

2. Medir 2 mL de HCI;

3. Transferir para um balao volumétrico de 250 mL;

4. Adicionar dgua destilada até a marca indicadora de volume do balao volumétrico;
5

Homogeneizar.

DETERMINACAO

DIGESTAO

1. Pesar, em balanca analitica, 1,0 g de amostra homogeneizada e anotar na plani-
lha indicada no Apéndice A;

2. Transferir a amostra para o tubo de Kjeldahl;
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3. Adicionar 2,5 g da mistura catalitica e 7,0 mL de acido sulfurico;

4. Aquecer em bloco digestor (Figura 3) até atingir a temperatura de 350-400 °C,
conforme programacdo de temperatura indicada na Tabela 1 do Apéndice B para

cada grupo de alimentos (programacao indicada para o equipamento utilizado
no laboratorio);

5. Deixar esfriar até aproximadamente 150 °C;

6. Adicionar 5,0 mL de agua (Figura 4).

Figura 3 - Bloco digestor de proteinas.

1. Acoplar ao destilador o erlenmeyer contendo 20 mL de solucdo de dcido bérico
4% com 4 ou 5 gotas de solugdo de indicador misto (Figura 5);

2. Adaptar o tubo de Kjeldahl ao destilador e adicionar vagarosamente a solucao
de hidroxido de sodio 50% até obter uma solucao de cor negra (aproximada-
mente 20 mL);

3. Proceder com a destilacao;

4. Recolher o volume necessario para a completa destilacao de amonia (coletar em
torno de 125 a 150 mL) (Figura 5).

Pode-se testar o ponto final da destilacdo com papel indicador, até que nao ocorra
mais reacdo alcalina. A solucao coletora deve ser mantida fria durante a destilacao.
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Figura 5 - Destilador de proteinas com o erlenmeyer contendo 4cido bérico e o indicador misto
(frasco da direita) e com o tubo de Kjeldahl com a amostra digerida (frasco da esquerda). :

TITULACAO

1. Titular com solucao padrao de acido sulfurico 0,05 mol L-1 ou solucao padrao de |
acido cloridrico 0,1 mol L-1 (Figura 6) até a viragem do indicador; :

Figura 6 - Solucdo destilada a ser titulada.

2. Anotar o volume de HCl gasto na tabela indicada no Apéndice A;

OBS: finaliza-se a titulacao quando a solucao titulada volta a ter a mesma colo-
racao do indicador (résea intensa).

3. Proceder com os cdlculos do teor de proteina (%) conforme Equacao 1.

CALCULO DO TEOR DE PROTEINAS (%, BASE UMIDA)

VxMxfx0014x100
P

Nitrogénio total (%) = Equagdo 1

Onde:

V = volume de solucdo de acido utilizado (mL);
M = concentracao molar tedrica da solucao de acido utilizado;
f = fator de correcao da solucao de dcido utilizado;

P = massa da amostra Umida (g).
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Proteina = nitrogénio total x 6,25 Equagdo 2

ATENCAO! O fator de conversdo de nitrogénio total em proteina, indicado na Equa-
cao 2, ird depender do tipo de alimento (ver Tabela 1 do Anexo).

REFERENCIAS

IAL (INSTITUTO ADOLFO LUTZ). Métodos fisico-quimicos para andlise de alimentos.
4.ed. S3o Paulo: 1AL, 2008.
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ANEXO

Tabela 1 - Fatores de conversao de nitrogénio total em proteina.

Alimento Fator

Arroz 5,95
Aveia 5,83
Avela 5,30
Amendoim 5,46
Améndoas 5,18
Coco 5,30
Cevada 5,83
Farinha de trigo 583
Macarrao 5,70
Margarina 6,38
Leite e derivados 6,38
Soja 6,25
Gelatina 5,55
Outras nozes 5,30
Outros alimentos 6,25

Fonte: IAL (2008).
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INTRODUGAO

Os lipidios sdo compostos organicos, insoltveis em dgua e soliveis em solventes
organicos apolares. Podem ser classificados em simples, compostos ou derivados. Sua
determinacdo, na maioria das vezes, é feita pela extracao com solventes. O residuo ob-
tido no final da determinacdo nao sao apenas lipidios, mas todos os compostos que o
solvente é capaz de extrair (IAL, 2008).

A seguir, sera descrita a determinacdo de lipidios utilizando equipamento e aparato
para a extracao a quente com solvente pelo método de Soxhlet, que ¢ um método de
extracao de modo intermitente. Esta técnica permite variacdes quanto ao solvente utili-
zado (e, portanto, a temperatura necessaria para a ebulicao) (CECCHI, 2003).

MATERIAL, EQUIPAMENTOS E REAGENTES
- Estufa;

- Balanca analitica;

+  Dessecador;

- Balao de fundo chato;

- Pinga;
- Espatula;
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Equipamento extrator de lipidios por Soxhlet;

Papel filtro;

Cartucho de celulose;

Eter etilico;

Banho termostatizado;

Cornetas de Soxhlet (também conhecidas como baldo de Soxhlet);
Condensador;

Mangueiras de circulacao de dgua;

Frasco de reagentes para coleta do éter.

PREPARO DA AMOSTRA, VIDRARIA E EQUIPAMENTOS

140

Ver POP n° BROO4 - Preparo de amostras.

Ligar o banho termostatizado com 2 h de antecedéncia para iniciar a refrigera-
cao da agua de circulacao;

Ligar simultaneamente os sistemas de aquecimento a 70 °C e o sistema de cir-
culacdo de dgua refrigerada a 0 °C;

Conferir se a vidraria a ser utilizada esta limpa;

ATENCAO! Caso ndo esteja, fazer a limpeza da mesma segundo o POP n® BROO3
- LIMPEZA DE VIDRARIA DO LABORATORIO DE BROMATOLOGIA.

Siliconar as juntas esmerilhadas da vidraria a ser utilizada, a saber: cornetas,
condensadores e baloes de fundo chato (Ver POP n® BROO1 - Vidraria, utensilios
e equipamentos do Laboratério de Bromatologia);

ATENCAO! Tomar as precaucoes necessdrias em relacdo a estufa (Ver Nota 1do
item 1“Cuidados”).

Secar os baloes em estufa a 105 °C por 2 h;

Desligar a estufa, retirar os baldes de fundo chato do seu interior, coloca-los no
dessecador e deixa-los esfriar por 30 min ou até chegar a temperatura ambiente;

Pesar os baldes em balanca previamente tarada e anotar a massa do balao na
planilha especifica (ver modelo indicado na Tabela 1 do Apéndice A);
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7. ldentificar os baldes de fundo chato.

MONTAGEM DO SISTEMA UTILIZADO NO LABORATORIO DE BROMATOLOGIA -
EQUIPAMENTO SOXHLET

1. Apos ter siliconado as juntas esmerilhadas das cornetas e dos condensadores,
identificar as cornetas, conforme a identificacao previamente feita nos baldes;

2. Pesar 2,0 g de amostra previamente preparada conforme POP n® BROO4 (Prepa-
ro de amostras), e seca, em papel filtro;

ATENCAO! Para a determinacdo de lipidios, as amostras devem estar livres de |
umidade, devendo-se, portanto, efetuar a desidratacao prévia das mesmas, apli- :
cando-se uma técnica analitica adequada para a amostra em estudo.

OBS: fechar o papel filtro em forma de envelope, pressionar a amostra e, em
seguida, fazer um rolinho.

3. Colocar o papel filtro com a amostra em um cartucho de celulose;

4. ldentificar o béquer com o cartucho de celulose contendo a amostra (Figura 1);

Figura 1 - Identificacao dos béqueres contendo cartuchos de celulose.

5. Colocar o cartucho de celulose na corneta, conforme nimero da amostra e nu-
mero da corneta (Figura 2).
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Figura 2 — Cartuchos de celulose na corneta.

6. Conectar as mangueiras de circulacao de dgua aos condensadores, observando
a entrada e a safda correta da dgua, a saber:

DEMANDA: CONEXAO NA PARTE INFERIOR DO BANHO.
RETORNO: CONEXAO NA PARTE SUPERIOR DO BANHO.

7. Colocar éter etilico nos baldes, sendo que a quantidade varia conforme o ta-
manho da corneta (a quantidade deve ser suficiente para preencher cerca da
metade do baldo, conforme indicado na Figura 3).

NOTA: Se a corneta for mais alta, precisara de mais éter no baldo.

Figura 3 - Adicao do éter nos baldes.

e
8. Acondicionar a amostra na corneta e conectar ao baldo e ao condensador (Figura 4).

Figura 4 - Sistema montado (condensador, corneta contendo a amostra e balao contendo éter)
no extrator Soxhlet marca Nova Etica.

bl )
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DETERMINAGAO

ATENCAO! Realizar todos os procedimentos na capela de exaustao de gases. Tomar
as precaucoes necessarias em relacao a capela (Ver Nota 2 do item “Cuidados”).

1. Ligar o sistema de aquecimento, deixando o botao na posi¢ao de 70 °C, para
que o solvente entre em ebulicao e, por evaporacao, comece a circular de forma
intermitente pela amostra.

Esta fase consiste na extracao dos lipidios presentes na amostra, tendo duracao de
8 h (quatro a cinco gotas de solvente por segundo) ou 16 h (duas a trés gotas de sol-
vente por segundo).

ATENCAO! Realizar todos os procedimentos na capela de exaustdo de gases. Tomar
as precaucoes necessarias em relacao a capela (Ver Nota 2 do item “Cuidados”).

1. Retirar os cartuchos de celulose da corneta com o auxilio de uma pinca;

2. Deixar o éter realizar um ciclo ou sifonagem pela corneta sem a presenca do
cartucho com amostra;

3. Condensar o éter e guarda-lo em um frasco de reagente com a devida identifica-
¢do para posterior recuperagao;

4. Acondicionar os baldes em estufa por =1 h a 105 °C ou pelo tempo necessario
para que todo solvente e qualquer residuo de 4gua seja removido (ndo pegar os
baldes diretamente com as maos, e sim com o auxilio de uma pinca de metal);

5. Retirar os baldes da estufa, resfrid-los em dessecador por 30 min ou até chegar
a temperatura ambiente;

6. Pesar os baldes, em balanca previamente tarada, e anotar os dados em planilha
especifica (Ver Planilha 1 no Apéndice A);

7. Realizar os célculos conforme Equacao 1.

CALCULO DO TEOR DE LIPIDIOS (%, BASE SECA)

N x 100
Teor de lipidios (%) = —————

E do 1l
P quacgao

Onde:

N = massa de lipidios (em gramas), ou seja, (massa do balao pés estufa) - (massa do
baldo limpo);
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P = massa da amostra seca (em gramas).

Caso os resultados sejam expressos em base umida, deve-se fazer a conversao do teor
de lipidios de base seca para base timida, considerando-se o teor de umidade da amostra.

CUIDADOS

Nota 1. Nao remover ou introduzir cadinhos na estufa sem utilizar:

Pincas adequadas;

Protetor facial;

Luvas de amianto (para altas temperaturas);

Aventais e protetores de bracos, se necessario;

Em todo material aquecido, colocar o aviso contendo os dizeres “Material Aque-
cido”;

Usar cadinhos ou capsulas resistentes a altas temperaturas.

Nota 2. Para o uso de capelas, nunca iniciar o servico sem que:

O sistema de exaustdo esteja operando;

Piso e janelas da capela estejam limpos;

As janelas estejam funcionando perfeitamente;

Sejam removidos os produtos inflamaveis da capela;

Fique na capela apenas o material necessario para a analise;

As janelas estejam com o minimo de abertura possivel para garantir maior pro-
tecao;

O rosto esteja fora da capela;
O sistema de exaustao seja desligado 10 a 15 min ap6s o término dos trabalhos;
A superficie de trabalho e a aparelhagem no interior da capela estejam limpas;

Seja utilizado acido perclorico ou substancias radioativas no interior da capela.

Se houver sinal de paralisacao do exaustor da capela:

144

Parar a analise imediatamente;

Fechar ao maximo a janela da capela;
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Usar mdscara contra gases, quando houver risco;
Avisar o responsavel pelo laboratorio e demais pessoas que trabalham nele;

Reiniciar a andlise, no minimo, 5 min apds a normalizacao da exaustao.

Nota 3. Uso de material de vidro:

Nao usar materiais de vidro trincados ou com bordas quebradas;

Ndo jogar esses materiais ou 0s cacos de vidro no lixo comum, dispor de um
recipiente apropriado;

Usar luvas ou pincas apropriadas para manusear pecas de vidro aquecidas;

Usar frascos adequados, de resisténcia comprovada e limpos;

Nota 4. Produtos tdxicos: sdo produtos que causam sérios problemas organicos,
tanto por ingestao, quanto por inalacao ou absorcao pela pele.

Nao manipular reagentes sem conhecer sua toxicidade;
Usar os EPIs adequados;
Trabalhar em capela com boa exaustao;

Evitar qualquer contato com o produto seja por inalacdo, ingestao ou contato
com a pele;

No caso de sentir algum sintoma de intoxicacao, avisar a pessoa responsavel
pelo laboratorio e procurar atendimento médico.

REFERENCIAS

IAL (INSTITUTO ADOLFO LUTZ). Métodos fisico-quimicos para andlise de alimentos.
4.ed. Sao Paulo: 1AL, 2008. 1018p.
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univasf.edu.br. Acesso em 20 de fevereiro de 2012.
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APENDICE A - PLANILHA PARA O REGISTRO DE DADOS DE DETERMINAGAO DE
LIPIDIOS
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INTRODUGAO

O método universalmente utilizado para a extracao de lipidios com solventes é o
de Bligh & Dyer (BLIGH; DYER, 1959), que utiliza o sistema terndrio de solventes cloro-
formio:metanol:agua, adicionados em duas etapas. Ele é indicado quando se deseja a
extracao de lipidios de grandes quantidades de tecidos (CHRISTIE, 1982).

A extracao por Bligh & Dyer € realizada a frio, preservando a integridade dos lipidios
extraidos, o que permite sua utilizacao posterior para qualquer finalidade, caracteristica
extremamente atrativa para a extracao de dleos de peixe, altamente insaturados. Outra
vantagem é o fato de este método independer da umidade da amostra (BLIGH; DYER,
1959; UNDELAND; HARROD; LINGNERT, 1998).

Para uma extracao eficaz pelo método de Bligh & Dyer, é primordial manter as propor-
coes 1:2:0,8 e 2:2:1,8 entre os volumes utilizados no sistema ternario de solventes, antes
e apos a diluicao, respectivamente. Estes volumes foram determinados para amostras
com 80% de umidade, sendo que variacdes na umidade da amostra exigem o ajuste da
agua do sistema de solventes, de forma a garantir as proporcdes citadas. A amostra é
misturada com o metanol e cloroférmio, os quais estao em uma proporcao que formam
somente uma fase com a amostra. Em seguida, adiciona-se mais cloroformio e agua,
promovendo a formacao de duas fases distintas, uma de cloroférmio, contendo lipidios,
e outra de metanol mais 4gua, contendo substancias nao lipidicas. A fase do clorofor-
mio contendo a gordura é isolada e, apds a evaporacao do cloroférmio, obtém-se a
quantidade de gordura por pesagem (BLIGH; DYER, 1959; BRUM, 2004; CHRISTIE, 1982;
PARK; ANTONIO, 2006).

A seguir, as etapas descritas referem-se a uma amostra com 80% de umidade. Amos-
tras que apresentam diferentes teores de umidade exigirao o ajuste da proporcao de dgua.
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MATERIAL, EQUIPAMENTO E REAGENTES
3 provetas (duas de 50 mL e uma de 100 mL);
Béquer de 600 mL;
Béquer de 250 mL;
Funil de separacao de 500 mL com tampa e torneira;
Kitassato de 250 mL;
Papel filtro de TNT;
Mangueiras;
Bomba a vacuo;
Trapézio para bomba;
Suporte universal;
Aro para funil de separacao;
Evaporador rotativo a vacuo;
Balanca analitica;
Cloroférmio P.A. (CHCL,);
Metanol P.A. (C.HO);

Solucao de cloreto de potassio (KCl) 0,88%.

PREPARO DAS SOLUCOES

1. Pesar 0,5 g de cloreto de potdssio em papel filtro;
2. Transferir para um béquer de 50 mL e diluir com dgua destilada;

3. Colocar o cloreto de potassio diluido em um baldo volumétrico de 250 mL e
completar com dgua destilada.

DETERMINAGAO

ATENCAO! Realizar todos os procedimentos na capela de exaustdo de gases. Tomar
as precaucoes necessarias em relacao a capela (Ver Nota 1 do item “Cuidados”).
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1. A amostra deve ser cortada e triturada em multiprocessador mecanico (Ver POP
n® BROO4 - Preparo de amostras). Posteriormente, se necessario, deve ser man-
tida em refrigerador até o momento da andlise (o tempo ndo pode ser prolonga-
do, no caso de amostras de pescado, pois este produto sofre oxidacao, mesmo
quando submetido a baixas temperaturas);

2. Pesar 50 g de amostra em balanca analitica previamente tarada, utilizando um
béquer de 1000 mL (Figura 1a);

3. Adicionar, ao béquer contendo a amostra, 50 mL de cloroférmio e 100 mL de
metanol. Caso necessario, nesta etapa, deve-se adicionar agua;

4. Agitar a amostra em um agitador mecanico, com hélice tipo turbina, por aproxi-
madamente 4 min, com rotacao aproximada de 500 rpm (Figura 1b);

5. Transferir a amostra com a mistura de metanol/cloroférmio homogeneizada
para o sistema de filtragao a vacuo (Figura 2), montado com funil de Biichner e
utilizando filtro de TNT (Figura 3);

6. Filtrar em bomba a vacuo, tendo cuidado para que nao fique nenhum residuo
de amostra no filtrado (Figura 4). Guardar o filtrado liquido no Kitassato obtido
nesta etapa;

ATENCAO! Tomar as precaucdes necessarias em relacdo ao sistema a vacuo (Ver
Nota 2 do item “Cuidados”).

Figura 1 - Mistura dos solventes com a amostra em agitador mecanico: (a) amostra sem solven-
tes e (b) amostra com solventes, depois da agitacao.
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Figura 2 - Sistema de filtracao a vacuo.

32
]-.#,,_ -3

-

Figura 3 - Amostra homogeneizada transferida para funil de Biichner.

Figura 4 - Sistema para filtracao com funil de Biichner e Kitassato.

7. Depois da filtracao, transferir a amostra s¢lida retida no filtro de TNT para um
béquer de 250 mL;

8. Adicionar 50 mL de cloroférmio a amostra soélida;

9. Agitar novamente a amostra solida em agitador mecanico com hélice tipo turbi-
na por 4 min a 500 rpm;

10. Filtrar novamente a mistura em sistema a vacuo;

11. Combinar o filtrado liquido reservado com o filtrado obtido (filtrados obtidos
nas etapas 6 e 10);
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12. Transferir o filtrado (reservado mais filtrado das etapas 6 e 10) para um funil de
separacao (Figura 5);

ATENCAO! Usar torneira de vidro para o funil de separacdo, pois os solventes utiliza-
dos nesta técnica podem degradar torneiras de plastico.

Figura 5 - Transferéncia da amostra filtrada para o balao de destilacao.

13. Com auxilio de uma proveta, adicionar 50 mL de KCI 88% ao funil de separagao
contendo a amostra filtrada;

Agitar a mistura no funil de separacao (Figura 6);

ATENCAO! No momento da agitacdo, deve-se inverter o funil com a torneira para cima,
fechada, abrindo-se a mesma para expelir os gases. Ressalta-se que esta operacdo nao
deve ser realizada no sentido da pessoa operadora, para evitar acidentes e respingos.

Figura 6 - Agitacao da amostra em funil de separacao.

14. Manter o funil de separacao contendo o filtrado sob refrigeracao por aproxima-
damente 2 h ou até que se obtenham duas fases (Figura 7);

15.  Retirar o funil de separacao da geladeira e acomoda-lo no suporte universal, com um
funil com papel filtro contendo sulfato de sédio anidro (quantidade suficiente até co-
brir o fundo do funil). Fazer esta operacao em capela de exaustao de gases (Figura 8);
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Figura 7 - Filtrado antes (a) e apds 2 h sob refrigeracao (b), para a obtencao de duas fases.

16. Filtrar a parte organica (fase inferior contida no funil de separacao), retirando a
tampa do balao para facilitar o escoamento do liquido a ser filtrado;

17. Transferir a parte organica, filtrada na etapa anterior, para um baldo de fundo
redondo, previamente seco, pesado (Figura 9)e com os valores anotados em pla-
nilha especifica (ver Apéndice A);

18. Acoplar o balao de fundo redondo ao evaporador rotativo a vacuo (Figura 10);

19. Evaporar o solvente organico presente na amostra utilizando o evaporador rota-
tivo com banho a 45 °C e pressao a vacuo de 600 mmHg;

20. Colocar o balao de fundo redondo em estufa a 105 °C por 2 h;

21. Apos o tempo indicado, desligar a estufa, retirar os baldes e coloca-los em des-
secador. Deixar esfriar pelo periodo minimo de 30 min ou até atingir a tem-
peratura ambiente. Pesar em balanca analitica e anotar os dados em planilha
especifica (ver Apéndice A);

22. Realizar os cdlculos do teor de lipidios (%) conforme Equacao 1.
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Figura 9 - Pesagem do balao de fundo redondo.

Figura 10 - Colocacao do baldo de fundo redondo no evaporador rotativo a vacuo: (a) acopla-
mento e (b) conexdo das mangueiras para circulagao de dgua.

CALCULO DO TEOR DE LIPIDIOS (%, BASE UMIDA)

(N x 100)

Teor de lipidios (%) = 5

Equacdo 1
Onde:

N = massa de lipidios (em gramas), ou seja, (massa do recipiente apos a eliminacao dos
solventes (referente a massa do baldo + 6leo) - (massa do baldo vazio);

P = massa da amostra umida (em gramas).
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CUIDADOS
Nota 1. Uso de capelas de exaustao de gases.
Nunca iniciar uma atividade em capelas sem que:
- Osistema de exaustao esteja operando;
Piso e janelas da capela estejam limpos;
-+ Asjanelas estejam funcionando perfeitamente;

- Sejam removidos produtos inflamaveis da capela ao se trabalhar com aqueci-
mento;

Esteja na capela apenas o material necessario para a analise;
- Orosto fique fora da capela;
O sistema de exaustao seja desligado 10 a 15 min ap6s o término dos trabalhos;

A superficie de trabalho e a aparelhagem no interior da capela estejam sempre
limpos.

Se houver sinal de paralisacao do exaustor da capela:
Parar a analise imediatamente;
- Fechar ao maximo a janela da capela;
- Usar mdscara contra gases, quando houver risco;
Avisar o responsavel pelo laboratorio e demais pessoas que trabalham nele;

- Reiniciar a andlise no minimo 5 min ap6s a normalizacao da exaustao.

Nota 2. Uso do sistema a vacuo
- Nao fazer vacuo rapidamente em equipamentos de vidro;
Utilizar frascos adequados para o sistema de vacuo, por exemplo, o Kitassato;

- Nunca pressurizar um sistema de destilacao a vacuo sem que o mesmo tenha
esfriado até préximo da temperatura ambiente.
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APENDICE A - PLANILHA PARA O REGISTRO DE DADOS DE DETERMINAGAO DE

»

LIPIDIOS POR BLIGH & DYER

re

DADOS DE LIPIDIOS

oelped oiAsag

eIPIIN

(epiwn aseq ‘o)
solpidi| ap 1091

(8) eymysa-sod
o’[eq Op BSSBIN

(3) epiwn
P1)SOWe PP PSSR

8)
OB|eq Op BSSEIN

oeeq Op 0BEIIIUSP|

QENTY
ZIeN

158



159




160




SUMARIO

INEOAUGA0. .+ o v v et ettt et e e e e e e e 161
Material, reagentes € eqUIPAMENTOS . . . . v vt vttt e e e e e e e e 161
Preparo doS reAZENTES . . . v vttt ettt e e e e 162
Preparo da solugao acida . . .. ... ..ottt ittt 162
Preparo da solucao alcalina .. ........ ... .. 163
Preparo da amostra e da vidraria. . . ........... ... 163
Preparo dos cadinhos . ... ... 163
Pesagem da amostra e acondicionamento em bag para digestao. .............. 164
Preparo da amostra para digestan. . .. ..o vv vttt it e 165
DELErMINACAD . . v ottt et e e e e e e e e e e e 166
Calculo do teor de fibra bruta (%, base S€Ca) . . .. ..o v i 168
REFEIENCIAS . . . oot 168
APENAICE A . o 169
INTRODUGAO

Fibra dietética, antigamente chamada de fibra bruta, inclui, teoricamente, substan-

cias que nao sao digeriveis pelos organismos humano e animal, e sdo insoluveis em aci-
do e base diluidos em condicoes especificas. A fibra bruta ndo tem valor nutritivo, mas

fornece a ferramenta necessaria para os movimentos peristalticos do intestino (CEC-

CHI, 2003; DAMODARAN, 2010).

Os componentes da fibra tém sua origem nas paredes celulares das plantas, sendo os

mais abundantes celulose e lignina. As principais fontes de fibra dietética sao os cereais,
os vegetais e as frutas (ORDONEZ, 2005).

A seguir, serd descrita a determinacao de fibra bruta mediante digestao acida, segui-

da de digestao alcalina.

MATERIAL, REAGENTES E EQUIPAMENTOS
Balanca analitica;

Cadinho de Gooch;

Espatula;
Pinca;
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Fitas para medir o pH;
Pipeta;

Pera;

Proveta;

Bastao de vidro;

Béquer;

Copo de vidro graduado;
Baldo de fundo redondo;
La de vidro;

Bags de nylon;

Funil de Blchner;
Bomba a vacuo;

Manta de aquecimento;
Mufla;

Estufa;

Banho ultratermostatizado;
Destilador de fibra;
Hidroxido de sodio para andlise (P.A.);
Acido sulfurico P.A;
Acetona P.A;

Alcool etilico P.A.;

Eter de petroleo P.A.

PREPARO DOS REAGENTES

1. Emuma proveta, medir 987,5 mL de dgua destilada e transferir cerca de 500 mL
para um copo de vidro graduado;

2. Como auxilio de uma pipeta graduada, adicionar 12,5 mL de Acido Sulfirico (H,S0,)
a 4gua contida no copo de vidro graduado, obtendo-se assim a solucao a 1,25%;
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3. Apds o acido ser colocado no copo de vidro, acrescentar o restante da agua
destilada contida na proveta;

4. Com o auxilio de um bastao de vidro, homogeneizar bem a solucao, identificar
e reservar.

1. Emuma proveta, medir aproximadamente 1000 mL de dgua destilada e transfe-
rir cerca de 500 mL para um copo de vidro graduado;

2. Emuma balanca analitica, pesar 12,5 g de Hidroxido de Sodio (NaOH);

3. Acrescentar o Hidréxido de Sodio (NaOH) ao copo de vidro. Conforme for acres-
centando o Hidroxido de Sédio ao copo de vidro graduado, fazer a homogenei-
7acao;

4. Transferir cerca de 10 mL de dgua destilada para o béquer em que foi pesado o
Hidroxido para a remocao de qualquer residuo, e em seguida transferir a dgua
para o copo de vidro graduado;

5. Fazer a homogeneizagdo dos reagentes;

6. Apds a homogeneizacao, a solucio de Hidroxido de Sédio 1,25% estard pronta.
Identificar e reservar em uma embalagem de plastico.

PREPARO DA AMOSTRA E DA VIDRARIA

1. Examinar se o cadinho de Gooch estd limpo, rachado ou trincado (Figura 1a). Se
o cadinho nao estiver limpo, fazer a limpeza do mesmo, consultando o POP n°
BROO3 - LIMPEZA DE VIDRARIA DO LABORATORIO DE BROMATOLOGIA. Se o
cadinho estiver trincado ou rachado, substitui-lo.

2. Revestir o fundo dos cadinhos de Gooch com Ia de vidro (Figura 1b);

ATENCAO! Atentar aos cuidados com a manipulacdo da 13 de vidro, usando
mascara facial e fluxo de exaustao, para evitar inalacao de particulas, e calci-
nar a |a antes da etapa de filtragem, para evitar a contaminacao com residuos
0organicos.

3. Colocar os cadinhos de Gooch na mufla a 600 °C por 1 h (Figura 1c);
4. Deixar esfriar os cadinhos de Gooch na mufla, até chegar a 250 - 300 °C;

5. Colocar os cadinhos de Gooch no dessecador até atingir a temperatura ambiente.
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Figura 1 - Preparo do cadinho para determinacao de fibra bruta: (a) cadinho de Gooch, (b) cadi-
nhos com a 4 de vidro, (c) cadinhos na mufla para aquecimento.

(a)

PESAGEM DA AMOSTRA E ACONDICIONAMENTO EM BAG PARA DIGESTAO
1. Secar previamente a amostra, conforme descrito no POP Determinacao de umidade;

2. Tarar a balanca (Figura 2a) e pesar aproximadamente 2,0 g de amostra seca
(Figura 2b), sendo que a pesagem deve ser feita no bag de nylon;

Figura 2 — Pesagem da amostra: (a) bag de nylon na balanca ja tarada e (b) amostra pesada.

3. Anotar a massa da amostra seca, em planilha especifica conforme Modelo dis-
ponivel no Apéndice A;

4. Apos anotar a massa, selar o bag de nylon rigorosamente. Para isso, primeira-
mente dar um né bem apertado (Figura 3a) e finalizar com um lago (Figura 3b).

bl )
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Figura 3 — Selamento do bag de nylon com fio de nylon: (a) bag amarrado com um né e (b) bag

selado com um laco.

PREPARO DA AMOSTRA PARA DIGESTAOQ

ATENCAO! Deve-se sempre utilizar luvas de latex e todos os procedimentos devem
ser realizados dentro da capela de exaustao.

1.

Colocar a amostra, previamente seca, ja no bag de nylon, em um béquer de
100 mL;

2. Acrescentar éter de petrdleo até cobrir a amostra;

3. Deixar a amostra, no bag de nylon, submersa no éter de petréleo por 5 min,
independentemente da amostra (Figura 4).

4. Homogeneizar a amostra com um bastao de vidro, dando leves “batidinhas” na
amostra;

5. Em seguida, retirar os bags de nylon do béquer e coloca-los no béquer especifico
para a determinacao de fibra bruta (Figura 5);

6. Levar para estufa a 60 °C por 1h para secar.

Figura 4 - Amostras imersas em éter de petroleo para desengordura-las.
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bl )

Figura 5 — Béquer especifico para determinacao de fibras.

DETERMINAGAO

1.

4.

Identificar um béquer especifico para determinacao de fibras (Figura 5) correla-
cionando a amostra analisada com o béquer especifico, exemplo: amostra pe-
sada 1 com béquer 1; identificar o béquer com o nome da amostra e da analise,
colocar no interior do recipiente um bag de nylon contendo a amostra e adicio-
nar 200 mL da solugdo acida 1,25%. Ver modo de preparo da solucao dcida no
item “Preparo dos reagentes’;

Realizar a digestao com refluxo de 4gua fria por 30 min contados a partir do
inicio da ebulicao (Figura 6);

Transcorrido o tempo indicado, lavar a amostra com dgua quente para neutrali-
za-la. Para isso, acrescentar a dgua quente no béquer e, com um bastao de vidro
homogeneizar a amostra. A dgua deve ser posteriormente descartada em um
balde para ela ser neutralizada;

Figura 6 - Equipamento montado para realizacao das digestdes acida e alcalina.

Quando a amostra estiver neutralizada (Figura 7), retorna-la para o béquer e
acrescentar 200 mL da solucao alcalina 1,25%. Ver modo de preparo no item
“Preparo dos reagentes”;
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Figura 7 — Lavagem e neutralizacdo da amostra apés a digestao acida: (a) equipamentos para

lavagem e (b) amostra neutralizada.

5. Realizar a digestao com refluxo com 4gua fria por 30 min contados a partir do
inicio da ebulicao;

ATENCAO! Cuidar para que a temperatura do banho de circulacio de 4gua fique
baixa (abaixo dos 15 °C).

6. Adicionar 0,5 mL de alcool isopropilico a cada béquer, para evitar o excesso de
espuma;

7. Transcorrido o tempo de 30 min, lavar a amostra com dgua quente para neutra-
liza-la, conforme descrito acima no item 4 (Figura 6);

8. Posteriormente, lavar a amostra com 20 mL de acetona:alcool etilico (1:1, v/v)
(Figura 8) e realizar a filtragao a vacuo da amostra em cadinho de Gooch, previa-
mente preparado com |a de vidro e calcinado.

Figura 8 — Lavagem com acetona e dlcool.

9. Repetir a operacao com mais 20 mL de acetona:alcool etilico (1:1, v/v);

10. Levar os cadinhos de Gooch para a estufa a 105 °C até massa constante (3 a 4 h);

11. Retirar da estufa e deixar em dessecador até a temperatura ambiente;

12. Pesar e anotar a massa do cadinho com residuo;
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13.
4.
15.

16.

Levar para mufla a 550 °C por 2 h;
Desligar a mufla, aguardar a temperatura baixar a 250 a 300 °C;

Retirar os cadinhos de Gooch da mufla e esfria-los em dessecador até tempera-
tura ambiente;

Por fim, pesar e anotar a massa do cadinho de Gooch contendo as cinzas e fazer o
cdlculo conforme Equacdo 1, disponivel no item “Calculo do teor de fibra bruta (%)”.

CALCULO DO TEOR DE FIBRA BRUTA (%, BASE SECA)

(A= B)x 100

Fibra bruta (%) = -

Equacao 1.

Onde:

A =massa do cadinho + residuo (em gramas);

B = massa do cadinho + cinza (em gramas);

C = massa da amostra seca (em gramas).

Para a expressao dos resultados em base Umida, deve-se converter o resultado de
base seca para base umida, considerando-se o teor de umidade da amostra.
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APENDICE A - PLANILHA PARA O REGISTRO DE DADOS DE DETERMINACAO DE

FIBRA

DADOS DE FIBRAS
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4. CONCLUSOES

Ha uma diversidade de matrizes alimenticias e uma grande variedade de metodologias
disponiveis para analise, razao pela qual torna-se preponderante a padronizacao para a
quantificagao de macro e micronutrientes em diferentes alimentos.

Os POPs possibilitam maior seguranca durante a execugao da andlise e confiabilida-
de nos resultados obtidos, pois permitem que as andlises sigam uma sequéncia deta-
Ihada, fundamentada nas técnicas postuladas na literatura, e realizadas sempre de uma
mesma forma, permitindo a verificacao de cada etapa de maneira simples e objetiva.

Em qualquer andlise de alimentos, o que se busca € a exatidao e a precisao dos re-
sultados. Assim, deve-se escolher um método padronizado e adequado, que atenda a
estes requisitos. Além disso, a elaboracdo e a implantacao dos POPs no Laboratorio de
Bromatologia do Centro de Ciéncias Agrarias do IFC Campus Concordia facilitou a utili-
zacao da infraestrutura disponivel, atendendo as demandas de aulas praticas e o desen-
volvimento de pesquisas e atividades de extensao inerentes aos cursos de Graduacao
e do Ensino Médio relacionados a drea de Ciéncias Agrarias (Engenharia de Alimentos,
Medicina Veterindria, Agronomia, Técnico em Alimentos e Técnico em Agropecuaria).

As técnicas que foram apresentadas no presente livro poderao ser tomadas como
base para a padronizacao das técnicas analiticas de laboratorios de outros Campus do
IFC ou de outras instituicdes de ensino ou pesquisa.
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