MINISTERIO DA AGRICULTURA, PECUARIA E ABASTECIMENTO

SECRETARIA DE DEFESA AGROPECUARIA

INSTRU(;AO NORMATIVA N° 68, DE 12 DEZEMBRO DE 2006

O SECRETARIO DE DEFESA AGROPECUARIA, DO MINISTERIO DA AGRICULTURA,
PECUARIA E ABASTECIMENTO, no uso da atribuicéo que Ihe confere o art. 9°, inciso |1, dineae,
combinado com o art. 42, do Anexo |, do Decreto n° 5.351, de 21 de janeiro de 2005, e o que consta do
Processo n° 21000.001688/2003-76, resolve:

Art. 1° Oficializar os Méodos Analiticos Oficiais Fisico-Quimicos, para Controle de Leite e Produtos
L acteos, em conformidade com o anexo desta I nstrugdo Normativa, determinando que segjam utilizados
nos Laboratérios Nacionais Agropecuarios.

Art. 2° Esta Instrucdo Normativa entra em vigor na data de sua publicacéo.

Art. 3° Ficarevogada Instrugéo Normativa n® 22, de 14 de abril de 2003.

GABRIEL ALVES MACIEL

ANEXO

METODOS AN,ALI'TICOS OFICIAIS FiSICO-QUIMICOS PARA CONTROLE DE LEITEE
PRODUTOS LACTEOS

| - CONVENCOES

O termo &gua, descrito nas metodol ogias, sera subentendido como agua destilada e agua corrente como
&gua de abastecimento.

Todos os célcul os sdo baseados na tabela internacional de massas atdmicas.

As substancias quimicas utilizadas possuem um grau de pureza suficiente para serem empregadas como
reagentes. Os rotulos das mesmas, devem trazer sempre, apos 0 nome, a declaracdo "para analise’.

Os reagentes listados abaixo, salvo especificagdo contréria, tém a concentragdo indicada:

REAGENTE PORCENTAGEM
acido sulfurico 95,0-98,0% HoSO4
acido cloridrico 36,5-38,0% HCI
acido nitrico 69,0-71,0% HNOg
acido nitrico (fumegante) 390,0% HNO3
acido acetico glacia 3 99,7% HCoH305
acido bromidrico 47,0-49,0% HBr
hidroxido de amonio 28,0-30,0% NHg
acido fosforico 3 85,0% HqPOy

Preparagdes comerciais de determinadas solucfes devem ser testadas quanto a sua aplicabilidade, pois
podem conter tampdes, preservativos, agentes quel antes.

O termo solucdo, quando utilizado sem outra qualificacéo, refere-se a uma solugéo aquosa.

A expressdo (1+2), (1+4), etc., usadas em conex&o com o nome de reagentes indica que o primeiro



numeral refere-se ao volume do reagente utilizado, e o segundo ao volume de diluente da preparacéo.

Por exempl o, a solugdo de acido cloridrico (1+3) significaque 1 volume de &cido cloridrico foi diluido
em 3 partes de &gua.

Solucgdes descritas como 1:50 referem-se a 1 volume do reagente diluido ao volume final de 50.

O titulo da solucéo é expresso de modo que a primeira cifraindica a quantidade de substancia a ser
dissolvida e a segunda o volume total da dissolucéo.

A expressdo de uma solugéo sob a forma de porcentagem pode estar em uma das quatro formas:

Por cento (m/m) (massa em massa), compreendida como x grama da substancia contidas em 100 g da
solucdo.

Por cento (m/v) (massa em volume), expressando x grama da substancia em 100 mL da solucéo.
Por cento (v/v) (volume em volume), significando x mL da substancia em 100 mL da solucéo.
Por cento (v/m) (volume em massa), expressando x mL da substancia em 100 g da solucéo.

Instrumentos mai s precisos eventualmente poderdo ser substituidos por outros menos precisos, por
exemplo, um espectrofotdmetro por um colorimetro. O comprimento de onda, indicado no método, devera
ser entendido como agquele onde haverd um méximo de absorbancia.

Absorbancia (A) é definida como o logaritmo negativo na base 10, dataxa de transmitancia (T) da
amostra, em relacdo a substancia ou material de referéncia. Outras denominagdes propostas para esse
termo sdo: densidade Optica e extin¢ao.

Absortividade (a) significa absorbancia por unidade de concentragdo e comprimento dacélula. a= A/bc,
onde b é amedida em centimetros do comprimento da célula, e ¢ significa a concentracdo em g/L. Outros
nomes propostos sdo: extingdo, indice de absorbanciae E1% lcm.

Transmitancia (T) refere-se a taxa de energia transmitida por uma amostra em relagéo a energiaincidente,
guando ambas sdo medidas na mesma linha espectral e com a mesma largura de fenda. O feixe luminoso
€ subentendido como uma radiagdo paralela que incide em angulo reto ao plano paralelo a superficie da
amostra. Outra denominag&o usada € transmissao.

Padroni zacao:

Os espectrofotdmetros podem ser calibrados quanto a exatidéo da escala do comprimento de onda, usando
como referéncia as linhas do Hg: 239,94 - 248,3 - 253,65 - 265,3 - 280,4 - 302,25 - 313,16 - 334,15 -
365,43 - 404,66 - 435,83 - 546,07 - 578,0 € 1014,0 nm .

Para verificar a exatidéo da escala de absorbancia, prepara-se uma solucéo de 0,0400 g de cromato de
potéssio em 1 litro de hidroxido de potéssio 0,05 N. Determina-se a absorbancia, em célulade 1 cm, nos
seguintes comprimentos de onda: 230 nm = 0,171; 275 nm = 0,757; 313.2 nm = 0,043; 375 nm = 0,991;
400 nm = 0,396.

Recuperacéo (R) do analito Uma fracdo de um analito € adicionada a uma amostra (amostra fortificada)
antes de proceder-se a andlise. Em seguida, quantifica-se a substancia nas amostras fortificada e néo
fortificada, utilizando-se a mesma metodologia. A porcentagem de R é calculada pela férmula:

% R=CF-CNx 100

CA



Onde:

CF = concentracdo do analito medida na amostra fortificada

CN = concentrag&o do analito medida na amostra ndo fortificada

CA = concentragdo do analito adicionada

Observacdo: CA éo valor calculado, ndo o valor medido pelo método. A concentracdo do analito
adicionada mais a quantidade presente na amostra antes da fortificagdo ndo devem exceder o valor real
observado para o substrato utilizado. Também n&o devem exceder a faixa 6tima linear da curva padréo.
As amostras devem ser tratadas de maneiraidéntica, durante o procedimento analitico, de modo a
minimizar oS erros experimentais.

A escala de temperatura usada € a centigrada (Celsius).

Lugar fresco significa que atemperatura ndo deverd ultrapassar 25 °C; lugar frio significaque a
temperatura ndo superior a 15 °C; &gua quente € aguela cuja temperatura situa-se entre 60 e 70 °C;

e muito quente entre 85 e 95 °C.

Unidades de comprimento

Milimetro mm=103m
micrémetro, microm ou mm mm=10°m
Nandmetro nm=10°m

Unidades de volume

Mililitro (= cm? ou cc) mL

Microlitro mL

Unidades de massa

micrograma mg (ou mcQ)
Nanograma Ng

1 nm = 10-9 m = 1mm = 10 Angstrons

ppm (parte por milh&o) = mg/Kg = mg/g = mg/L

ppb (parte por bilh&o) = mg/Kg = ng/g

Pesar exatamente significa empregar balanca analitica de precisio observando até a quarta casa decimal.
Ponderével é o adjetivo gque se da a quantidade de substancia cujo peso supere a 0,0005 g.

Medir exatamente significa medir o volume de um liquido usando material volumétrico previamente
calibrado.

As gotas devem ser contadas, escorrendo o liquido livremente.
Vinte gotas de agua, contadas a temperatura de 15 °C, devem pesar 1 g (£0,02 g).

~_

A expressao "até massa constante” significa que a variagdo entre duas pesagens consecutivas ndo deve



ultrapassar a 0,5 mg para cada grama de substancia.

Banho-maria € a terminol ogia atual mente empregada em substituicdo a expressao banho-maria, devendo
vir acompanhada da especificacado de temperatura, em graus Celsius ou, ainda com as seguintes
expressoes: fervente, morna ou gelada.

Banho-maria, sem aindicacdo de temperatura, € adenominagdo do processo de aguecimento onde o
recipiente contendo a substancia € mergulhado em agua em ebulicdo. Tem o mesmo significado que
banho-maria.

Densidade ou peso especifico representa a relacéo entre o peso aparente de uma substénciaao ar a25°C e
0 peso de igual volume de &gua nas mesmas condicdes de temperatura e pressdo. De modo geral, a
densidade adotada é 25/25 °C.

A expressao "cerca’ significa que a quantidade empregada oscilara no maximo de 10% do valor adotado.

Se ndo for indicada a temperatura, subentende-se que as reacdes ocorrerdo a temperatura ambiente. Se ndo
for especificado o tempo de duragdo da reacdo, a verificagdo dos resultados devera ser imediata

A presenca de substancias estranhas em quantidades ndo justificavels e que ndo possam ser atribuidas aos
processos de obtencdo dos reagentes empregados, poderainduzir ainterpretacéo do fato como adulteracéo
intencional, cujas consequéncias estéo previstas nalegislagdo em vigor.

Impureza é toda a substéancia estranha presente na matériaprima ou reagentes, oriundas do processo de
obtencdo, acondicionamento, conservacao e manipul acao.

Fatores de converséo:

De Para Multiplicar por

mg% mg% 1.000

mg% mEg/L (10/eqg)

Mg% mg/L 10

mg% mg% 0,001

mg% mEg/L (0,01/eqq)

mg% mg/L 0,01

mEQ/L mg% 0,1 x eqQ

mEQ/L mg% 100 x eqg

mEQ/L mg/L eqg

molar mg/L 1.000 X peso atémico
% em peso Ppm 10.000

ppm % em peso 0,0001

mg/L mg% 0,1

mg/L mg% 100

mg/L MEqg/L (1/eqg)

mg/L g/L 0,001

mg/L molar (1/1.000 x peso atbmico)
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Il - RECOMENDACOES GERAIS
CUIDADOS GERAIS DE LABORATORIO

Usar sempre o material de protecdo (luvas, 6culos, mascaras, etc.) indicado para cada caso particular.
Seguranca € um dever e uma obrigagéo.

Manter sempre limpo o local de trabalho, evitando obstéculos inlteis que possam dificultar as andlises.

Usar uniformes adequados, de preferéncia em tecido de algodao, longo e fechado com velcro e sem
bolsos inferiores.

Proteger muito bem os pés, usando cal cados adequados, bem fechados.

N&o correr dentro do laboratério.

Comer, beber ou fumar somente nos locais permitidos.

N&o jogar na cesta de lixo fésforos acesos. Usar cinzeiros nos locais onde for permitido fumar.

N&o usar nenhum objeto ou utensilio de laboratdrio para uso individual. Por exemplo, ndo tomar dgua em
béquer.

Ler os rétul os dos reagentes com atencédo (inflamavel, toxicos, etc.) e utilizar os mesmos com os devidos
cuidados.

Tomar os cuidados necessarios ao trabalhar com substancias acidas e basicas.
Quando for diluir acidos fortes, adicionar sempre 0 &cido a &gua e nunca o contrario.

Ao preparar solucdes que produzem reacdes exotérmicas fortes utilizar capela de exaustéo e banho de
gelo.

N&o colocar as tampas dos frascos e pipetas sobre a bancada.
Ao preparar reagentes, rotular imediatamente os frascos, para evitar confusoes.

Ao derramar alguma substancia sobre a bancada ou chao, limpar imediatamente o local para evitar
acidentes.

N&o trabalhar e ndo deixar frascos com inflamaveis préximos de chamas ou resisténcias el étricas.



N&o aquecer substancias combustiveis (alcool, benzeno, etc.) sem os devidos cuidados. Usar manta
térmica ou banho-maria.

N&o inalar vapores de gases irritantes ou venenosos. Utilizar a capela de exaustdo na presenca dos
Mesmos.

Ter muita cautela ao testar um novo produto quimico; ndo coloca-lo préximo ao nariz.
Nunca deixar sem atencdo qualquer operagao onde haja aguecimento ou reacéo violenta.
N&o deixar sobre a bancada vidros quentes; seisto for necessario, avisar atodos os colegas.

Nunca trabalhar ou aquecer tubos de ensaio com abertura dirigida contrasi ou outra pessoa. Direcionar
para o interior da capela

N&o aquecer reagentes em sistemas fechados.

Ligar o exaustor sempre gque houver escape de vapores ou gases no laboratorio.

Antes de proceder uma reacdo da qual ndo saiba totalmente os resultados, fazer uma em escala na capela.
N&o trabalhar com material imperfeito principalmente vidros.

Improvisages sdo 0 primeiro passo para um acidente.

Apés trabalhar com material téxico, lavar bem as méos, o local de trabalho e os materiais utilizados.
Lubrificar os tubos de vidro, antes de tampé-1os com umarolha

Proteger as méaos com luvas apropriadas.

N&o jogar nenhum material solido dentro da pia ou nos ralos.

Colocar em recipientes especiais para lixo. Quando néo forem inflaméveis ou toxicos, podem ser
despejados na pia, com bastante agua.

Ter o conhecimento dalocalizacdo dos chuveiros de emergéncia, lavadores de olhos e extintores e saber
utiliz&os corretamente.

Combustiveis e substancias altamente inflamaveis devem ter local proprio e bem determinado no
laboratério, pois podem inflamarse acidentalmente devido a falhas nas instalacfes el étricas ou por
elevacdo datemperatura local acima do ponto de ignicéo das mesmas.

Algumas substancias se alteram a temperatura ambiente devendo ser conservadas em camarafria,
geladeira ou freezer.

Substéncias higroscépicas devem ser acondicionadas em dessecador.
Manter ao abrigo daluz substancias fotossensiveis.

Em incéndio produzido por papel, madeira ou material que deixa brasa ou cinzas, usar &gua. Dirigir o jato
de &gua para a base do fogo.

Os recipientes contendo liquido, quando se inflamam devem ser cobertos com tela de amianto, ou outro
objeto apropriado, para evitar a entrada de ar, apagando deste modo o fogo.



N&o jogar &gua em fogo produzido por liguidos inflaméaveis que ndo sgjam misciveis em &gua. Apague as
chamas com extintores (espuma, pd quimico ou CO2) ou abafe imediatamente.

N&o usar extintores de liquido em circuitos el étricos; usar sempre extintores de CO2.

Ao seretirar do laboratorio, verificar se ndo hatorneiras de &gua ou gés abertas. Dedligar todos 0s
aparelhos, deixar todo o equipamento limpo e lavar as méos. Fechar as janelas, apagar aluz e fechar a
porta.

NORMAS DE RECEBIMENTO DE AMOSTRAS NO LABORATORIO
A colheita da amostra constitui a primeira fase da andlise do produto.

Dentro do conceito de que a andlise comeca com a colheita da amostra, o servico de colheita deve estar
bem integrado com o laboratério, devendo haver sincronismo entre a remessa e a capacidade do
laboratorio em executar as andlises.

As amostras para analises fisico-quimicas deverdo ser enviadas separadas daquel as destinadas a andlises
microbiol 6gicas.

As amostras devem ser enviadas em sua embalagem original, para evitar modificacfes em suas
caracteristicas.

As amostras para andlises fisico-quimicas dever&o ser acondicionadas em recipientes limpos e integros
(sem perfuragdes, rachaduras, etc.). A quantidade minima de amostra a ser encaminhada deve ser de 500
g ou 1.000 mL no caso de leite fluido. Quando o peso unitario ndo atingir o minimo aqui estabelecido,
deverdo ser colhidas tantas unidades quantas necessarias para se obter aquele quantitativo. Neste caso,
cuidados especiais s80 necessarios para que todas as unidades pertencam ao mesmo lote, partida, data de
fabricagdo, etc., afim de serem mantidas as caracteristicas de homogeneidade da amostra

Em casos especiais, aamostra podera ser acompanhada de relatério adicional, contendo informacfes que
possam auxiliar o analista na conducgdo do seu trabal ho.

As amostras deverdo ser acompanhadas de indicacdo precisa dos tipos de andlises a serem realizadas.

Depois de colhidas, as amostras deverdo ser acondicionadas adequadamente, para evitar qualquer
alteracdo nas mesmeas até sua chegada ao laboratdrio. Assim, as amostras de produtos facilmente
pereciveis deverdo ser acondicionadas em recipientes isotérmicos, embal adas em sacos plasticos e
acompanhadas de gelo ou outra substancia refrigerante, cuidando-se sempre para que ndo haja contatos
desses com a amostra.

Providéncias especiais deverdo ser tomadas para gue o tempo decorrido entre a colheita da amostra e sua
chegada ao laboratorio seja 0 mais breve possivel, recomendando-se que seja evitada a utilizac&o de
mecanismos que impliquem em estocagem intermediaria entre o ponto de colheita e o laboratorio.

Somente serdo aceitas para andlise, amostras acondicionadas em embalagem lacrada pelo fiscal que
efetuou a colheita, sugerindose paratal, a utilizacéo de lacre ou outro tipo de fechamento hermético, que
n&o possa ser violado sem que setorne evidente. Tal providéncia se faz necessaria para evitar a
substituicdo ou adulteragéo da amostra entre o ponto de colheita e o laboratério, com reflexos no resultado
daandlise.

Todas as amostras que chegarem ao laboratdrio em condigdes diferentes das preconizadas, seréo
recusadas, cabendo ao laboratorio notificar o fiscal que realizou a colheita as razdes da ndo aceitacao.

BIBLIOGRAFIA

BRASIL. Ministério da Agricultura. Secretaria Nacional de Defesa Agropecuaria. Laboratério Nacional



de Referéncia Animal.

Recomendacdes gerais. In: . Métodos analiticos oficiais para controle de produtosde origem animal
e seus ingredientes. métodos fisicos e quimicos. Brasilia, DF, 1981. v. Il, p. L/1-L/ 6.

MANUAL de legislagao: seguranga e medicina do trabalho. S50 Paulo: Atlas, 1997.
THE MERCK index. 10th ed. New Jersey, 1983. 22 p.

IIl - CARACTERISTICAS SENSORIAIS E PREPARO DE AMOSTRAS
CASEINA INDUSTRIAL

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aspecto: granuloso ou pulverizado;

1.2. Cor: branca ou amarelada;

1.3. Odor: levemente de soro azedo.

2. Preparo da amostra Homogenei zar a amostra, passar quantidade suficiente parafrasco de bocalargae
fechar hermeticamente.

CREME DE LEITE

1. Caracteristicas sensoriais
1.1. Aspecto: cremoso;

1.2. Cor: branco-creme;
1.3. Odor: caracteristico;
1.4. Sabor: caracteristico.

2. Preparo da amostra

Agitar aembalagem, abrir e homogeneizar com bastéo de vidro e quando necessario aquecer até 55 °C em
banho-maria durante 10 minutos.

DOCEDE LEITE

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aspecto: homogéneo e pastoso ou sélido quando em barra;
1.2. Cor: caramelo variando do claro ao escuro;

1.3. Odor: agradavel e caracteristico;

1.4. Sabor: agradavel e caracteristico.

2. Preparo da amostra

Homogeneizar. Conservar em geladeira.



LEITE CONDENSADO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aspecto: homogéneo, liquido semi-fluido;

1.2. Cor: branco-amarelada;

1.3. Odor: caracteristico;

1.4. Sabor: doce e caracteristico.

2. Preparo da amostra

Agitar aembalagem, abrir e homogeneizar com bastdo de vidro.
LEITEFERMENTADO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aspecto: fluido, pastoso ou gelificado;

1.2. Cor: branco ou de acordo com a(s) substancia(s) alimenticia(s) e/ou corante(s) adicionado(s);

1.3. Odor: acidulado, de acordo com a(s) substancia(s) alimenticia(s) e/ou substancia(s) aromatizante(s)
adicionada(s);

1.4. Sabor: acidulado, de acordo com a(s) substancia(s) alimenticia(s) e/ou substancia(s) saborizante(s)
adicionada(s).

2. Preparo da amostra

logurte natural: agitar a embalagem, abrir e homogeneizar com bastéo de vidro;
logurte com frutas: homogeneizar em gral ou processador.

LEITE FLUIDO BENEFICIADO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aspecto: liquido opaco, ndo deve apresentar grumos, coagulo, floculos ou mucosidade e a camada de
gordura ndo deve ser filante;

1.2. Cor: branca ou levemente amarel ada;

1.3. Odor: caracteristico, ndo deve ser aromético, putrido ou rangoso;

1.4. Sabor: caracteristico, ndo deve ser de gosto amargo, &cido ou rancoso.

2. Preparo da amostra

Homogeneizar aamostra a 15 °C, agitando e invertendo o recipiente ou embalagem 5 ou 6 vezes. Quando
aamostra contiver grumos de creme, aquecer de 38 a 40 °C em banho-maria, esfriar até 15 °C agitando

ocasionalmente.

LEITEIN NATURA



1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aspecto: liquido opaco;

1.2. Cor: branca ou levemente amarel ada;

1.3. Odor: caracteristico;

1.4. Sabor: caracteristico.

2. Preparo da amostra

Homogeneizar aamostra a 15 °C ou se necessario, em banho-mariaa 40 °C.
LEITEEM PO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aspecto: pd, ndo deve conter grumos ou particulas queimadas,
1.2. Cor: branca ou levemente amarel ada;

1.3. Odor: caracteristico;

1.4. Sabor: caracteristico.

2. Preparo da amostra

O leite em pd é higroscdpico, sendo recomendado homogenei zar rapidamente a amostra. Passar
guantidade suficiente para vidro de boca larga e fechar hermeticamente.

MANTEIGA

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aspecto: homogéneo e brilhante;

1.2. Consisténcia: untuoso ao tato sem granulacdo, textura firme em temperatura de refrigeracao;

1.3. Cor: amarelada e homogénea;

1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: caracteristico.

2. Preparo da amostra

Com auxilio de uma espétula limpa e seca, passar diversas por¢des de amostra para vidro de boca larga de
250 mL de capacidade, colocando 2/3 do seu volume. Fechar o frasco e aquecer em banhomariaa 35 °C
ou em estufa. A operacdo de aquecimento deve ser cuidadosa, pois se for exagerada havera fusdo da
amostra, tornando-se impossivel de reconstitui-la novamente. Retirar do aquecimento e agitar com bast&o
de vidro, com movimentos de rotacdo até que a massa fique homogénea. Esfriar, colocando o vidro em
&gua gelada.

MANTEIGA DA TERRA, OU DE GARRAFA, OU DO SERTAO

1. Caracteristicas sensoriais



1.1. Aspecto: pastoso e/ou liquido, podendo ocorrer separacdo de fase entre a gordura insaturada (liquida)
e gordura saturada (cristalizada a temperatura ambiente);

1.2. Cor: amarela nafase liquida, podendo apresentar coloragéo amarel 0-esbranguicada na fase solida;
1.3. Odor: proprio, ndo rancoso, isento de odores estranhos ou desagradavels,

1.4. Sabor: proprio, isento de sabores estranhos ou desagradaveis.

2. Preparo da amostra Aquecer a amostra a 35 °C e homogeneizar (quando necessario).
Resfriar para obter consisténcia pastosa e homogenei zar novamente.

MARGARINA

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aspecto: emulsdo pléastica ou fluida, homogénea ou uniforme;

1.2. Cor: amarela ou branca-amarelada, homogénea;

1.3. Odor: caracteristico;

1.4. Sabor: caracteristico.

2. Preparo da amostra

Homogeneizar. Conservar em geladeira.

QUEIJO TIPO BATAVO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: compacta, semi-dura de untura manteigosa;

1.2. Cor: amarelada;

1.3. Crosta: fina, lisa, de cor amarelada e parafinada;

1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: forte e tendendo a picante;

1.6. Textura: olhadurairregular pequena e pouco numerosa.

2. Forma e peso

2.1. Formato: cilindrico baixo ou paral €l epipedo;

2.2.Peso: 1a3kg

3. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Retirar a parte

ndo comestivel da amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca
larga com tampa. Conservar em geladeira.



QUEIJO TIPO CHEDDAR

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: dura, meio friavel de untura seca;

1.2. Cor: amarel o-palha, homogénea, trand Gicida;

1.3. Crosta: fina, firme, meio rugosa de cor amarelo-parda, untura de 6leo vegetal, com ou sem parafing;
1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: caracteristico, suave e adocicado;

1.6. Textura: fechada

2. Forma e peso

2.1. Formato: cilidrico, bordas retas e faces planas formando angulo vivo;

2.2. Peso: 7a8Kkg

3. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Retirar a parte
ndo comestivel da amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca
larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO DE COALHO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: semidura, eléstica;

1.2. Cor: branco amarelado uniforme;

1.3. Crosta: fina, sem trinca, ndo sendo usua aformagao de casca bem definida;

1.4. Odor: ligeiramente &cido, lembrando massa coagul ada;

1.5. Sabor: brando, ligeiramente &cido, podendo ser salgado;

1.6. Textura: algumas olhaduras pequenas ou sem olhaduras.

2. Forma e peso

2.1. Formato: variavel;

2.2. Peso: variavel.

3. Preparo da amostra

Cortar varias porg¢des da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Triturar em
processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO DANBO



1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: semi-dura, elastica;

1.2. Cor: branco - amarelado, uniforme;

1.3. Crosta: n&o possui;

1.4. Odor: caracteristico, pouco acentuado;

1.5. Sabor: lactico, suave, ligeiramente salgado, caracteristico;
1.6. Textura: compacta, lisa, ndo granulada ou com algumas ol haduras pequenas bem distribuidas.
2. Forma e peso

2.1. Formato: paralel epipedo de secéo transversal retangular;
2.2. Peso: 2 a6 kg.

3. Preparo da amostra

Cortar varias porcoes da amostra de acordo com o esgquema apropriado contido no anexo |. Triturar em
processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga. Conservar em geladeira.

QUEIJO TIPO EDAM OU REINO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: massa semi-dura, pouco elastica de untura tendendo a seca;

1.2. Cor: amarel o-palha ou amarelada, homogénea, podendo ter tonalidade rosea;

1.3. Crosta: fina, lisa de coloragdo vermelho ou réseo com ou sem parafing;

1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: caracteristico, suavemente picante, com sabor adocicado;

1.6. Textura: aberta, com olhos de contorno nitido de fundo brilhante de aproximadamente 3 mm.
2. Formae Peso

2.1. Formato: esférico;

2.2. Peso: 1,8 a2 kg 3. Preparo da amostra Cortar varias porgdes da amostra de acordo com o esquema
apropriado contido no anexo |. Retirar a parte ndo comestivel da amostra e triturar em processador,
homogenei zar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.
QUEIJO TIPO EMENTAL

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: semi-dura, eléstica de untura semi-manteigosa;

1.2. Cor: amarelo-claro, homogénea e trand Gcida;



1.3. Crosta: firme, grossa, lisa de cor amarel o-parda;

1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: caracteristico, agradavel, de sabor tendendo a adocicado e picante suave;

1.6. Textura: olhadura bem formada com olhos de 10 a 25 mm de diémetro.

2. Formae peso 2.1. Formato: variavel;

2.2. Peso: 60 a 120 kg

3. Preparo da amostra Cortar vérias porgdes da amostra de acordo com o esquema apropriado contido no
anexo |. Retirar a parte ndo comestivel da amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar
em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO TIPO ESTEPE

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: compacta, semi-dura, elastica de untura manteigosa;

1.2. Cor: amarelo palha;

1.3. Crosta: grossa, bem formada, lisa, amarelada, com ou sem parafing;

1.4. Odor: caracteristico, semelhante ao queijo prato, mais pronunciado;

1.5. Sabor: suave, ndo picante e adocicado;

1.6. Textura: olhadura redonda ou ovalar, regularmente distribuida e pouco numerosa e com olhosde 3 a
5 mm, de fundo raso e brilhante.

2. Forma e peso

2.1. Formato: retangular, com angulos vivos;

2.2. Peso: 5,5a6,5kg

3. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Retirar a parte
ndo comestivel da amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca
larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO GOUDA

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aspecto: semelhante ao queijo prato, apresentando textura mais firme e de paladar mais picante;
1.2. Cor: amarelado ou amarelo-palha;

1.3. Crosta: n&o possui ou com crosta fina, lisa, sem trincas;

1.4. Odor: caracteristico;



1.5. Sabor: mais picante que o queijo prato, caracteristico;
1.6. Textura: mais firme que a do queijo prato.
2. Preparo da amostra

Cortar varias porgdes da amostra de acordo o esquema apropriado contido no anexo I. Triturar em
processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO TIPO GRUYERE

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: semi-dura, elastica de untura semi-manteigosa;

1.2. Cor: amarelo-claro, homogénea e trand Gcida;

1.3. Crosta: firme, grossa, lisa de cor amarel o-parda;

1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: caracteristico, agradavel, de sabor tendendo a adocicado e picante suave;

1.6. Textura: olhadura ovalar com olhos de 4 a 10 mm de didmetro, regularmente distribuidos.
2. Forma e peso

2.1. Formato: cilindrico, de faces planas e bordas ligeiramente convexas, formando angulo vivo;
2.2. Peso: 20 a 45 kg.

3. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Retirar a parte
ndo comestivel da amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca
larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO TIPO LIMBURGO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: pastosa, tendendo a mole e de untura mantei gosa;

1.2. Cor: branco-creme, podendo apresentar leve tonalidade rosea;

1.3. Crosta: fina, lisa, Umida e peggj0sa;

1.4. Odor: caracteristico, tendendo a amoniacal;

1.5. Sabor: caracteristico, salgado e picante;

1.6. Textura: fechada ou com poucos buracos mecanicos.

2. Forma e peso

2.1. Formato: paral€el epipedo;



2.2. Peso: 250 a 300g.

3. Preparo da amostra Cortar varias porcdes da amostra de acordo com o esquema apropriado contido no
anexo |. Triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa.
Conservar em geladeira.

QUEIJO DE MANTEIGA OU DO SERTAO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: macia, tendendo a untuosidade;

1.2. Cor: amarelo-paha;

1.3. Crosta: fina, sem trinca;

1.4. Odor: pouco pronunciado, lembrando manteiga;

1.5. Sabor: pouco acentuado, lembrando manteiga, levemente écido e podendo ser salgado;

1.6. Textura: fechada, semi-friavel, com pequenos orificios mecanicos contendo gordura liquida no seu
interior.

2. Forma e peso

2.1. Formato: variavel;

2.2. Peso: variavel.

3. Preparo da amostra Cortar varias porcdes da amostra de acordo com o esquema apropriado contido no
anexo |. Triturar em gral, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar
em geladeira

QUEIJO MINAS PADRAO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: semi-dura, tendendo a macia e de untura manteigosa;

1.2. Cor: branco-creme,

1.3. Crosta: fina, amarelada com ou sem revestimento de parafing;

1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: caracteristico, &cido agradavel e ndo picante;

1.6. Textura: buracos mecanicos e em cabeca de alfinetes, poucos numerosos.

2. Forma e peso

2.1. Formato: cilindrico;

2.2. Peso: 1al,2kg.

3. Preparo da amostra



Cortar varias porgdes da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Retirar a parte
ndo comestivel da amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca
larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO MINAS FRESCAL

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: branda, macig;

1.2. Cor: esbranquicada;

1.3. Crosta: ndo possui ou crostafing;

1.4. Odor: caracteristico, suave;

1.5. Sabor: caracteristico, suave ou levemente &cido;

1.6. Textura: com ou sem ol haduras mecanicas.

2. Forma e peso

2.1. Formato: cilindrico;

2.2. Peso: 0,3 a5 kg.

3. Preparo da amostra Cortar vérias porcdes da amostra de acordo com o esquema apropriado contido no
anexo |. Triturar em gral, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar
em geladeira

QUEIJO MUSSARELA, QUEIJO MUZZARELLA OU QUEIJO MOZZARELLA

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: semi-dura e semi-suave;

1.2. Cor: branco a amarelado, uniforme, segundo o contetido de matéria gorda, umidade e grau de
maturagao;

1.3. Crosta: n&o possui;

1.4. Odor: l&ctico, pouco perceptivel;

1.5. Sabor: lactico, pouco desenvolvido aligeiramente picante;
1.6. Textura: fibrosa, eléstica e fechada

2. Forma e peso

2.1. Formato: variavel;

2.2. Peso: variavel.

Observagdo: Quando o queijo mussarela contiver especiarias, condimentos e substancias e/ou
aromati zante/saborizante, apresentara as caracteristicas sensoriais de acordo com as adi¢oes efetuadas.

3. Preparo da amostra



Cortar varias por¢des da amostra de acordo com o esgquema apropriado contido no anexo |. Triturar em
processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO EM PO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aroma: de queijo, caracteristico de cada variedade, livre de odores estranhos;
1.2. Aspecto: p6 fino, homogéneo;

1.3. Cor: esbranquicado, amarelado, salvo naguel es produtos que contenham corantes ou outro
ingrediente opcional em suaformulacéo, que confiram cor ao produto final;

1.4. Sabor: de queijo, de acordo com a variedade ou as variedade de queijos que |he transfiram sabor
caracteristico ou de acordo ao aromatizante/saborizante utilizado em sua elaboracdo e livre de sabores
estranhos.

2. Preparo da amostra

Homogeneizar a amostra, passar quantidade suficiente para vidro de boca larga e fechar hermeticamente.
QUEIJO PATEGRAS SANDWICH

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: semi-dura, eléstica;

1.2. Cor: branco amarelado, uniforme;

1.3. Crosta: lisa, consistente, bem formada, sem rachaduras nem trincas, ou sem crosta;

1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: acentuado, caracteristico, ligeiramente picante;

1.6. Textura: compacta, lisa, ndo granulosa, podendo apresentar algumas aberturas mecanicas e alguns
olhos pequenos ou médios bem distribuidos.

2. Forma e peso

2.1. Formato: paralelepipedo de secdo transversal retangular;
2.2. Peso: 3a5Kkg.

3. Preparo da amostra

Cortar varias porc¢oes da amostra de acordo com o esgquema apropriado contido no anexo I. Triturar em
processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJOS TIPO PARMESAO, PARMESANO REGGIANO, REGGIANITO E SBRINZ
1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: dura e macica de untura seca;



1.2. Cor: amarel o-palha, homogéneo;

1.3. Crosta: lisa, firme, ndo pegajosa, untura com 0Oleo secativo ou verniz proprio;
1.4. Odor: caracteristico e forte;

1.5. Sabor: caracteristico, picante e forte;

1.6. Textura: compacta e fechada, com olhos peguenos e no formato de cabeca de afinete, superficie de
fratura granulosa, de granulos pequenos e homogéneos.

2. Forma e peso

2.1. Formato: cilindrico de faces planas, de perfil ligeiramente convexo.
2.2. Peso:

Parmessdo: 4 a8 kg;

Reggianito e Sbrinz: 5a 10 kg;

Parmesano: mais de 20 kg;

Reggiano: 10 a 20 kg.

3. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Triturar em
processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO PRATO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: semi-dura, eléstica;

1.2. Cor: amarelado ou amarelo-palha;

1.3. Crosta: n&o possui ou com crosta fina, lisa e sem trincas;
1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: caracteristico;

1.6. Textura: compacta, lisa, fechada, com alguns olhos pequenos arredondados e/ou a gumas olhaduras
mecanicas.

2. Forma e peso

2.1 Formato: Queijo Prato, Queijo Prato (lanche ou sandwich): paralelepipedo de secdo transversal,
retangular; Queijo Prato (cobocd): cilindrico; Queijo Prato (esférico ou bola): esférico.

2.2. Peso: 0,4 a5 Kg.
3. Preparo da amostra

Cortar varias porcoes da amostra de acordo com o esgquema apropriado contido no anexo |. Triturar em



processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de bocalarga com tampa. Conservar em geladeira.
QUEIJO PROCESSADO OU FUNDIDO, PROCESSADO

PASTEURIZADO E PROCESSADO FUNDIDO UHT

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: firme, macia ou cremosa;

1.2. Cor, odor e sabor: similar ao queijo ou mistura de queijos utilizados, ou de acordo com os corantes,
saborizantes/aromatizantes e ou outras substancias alimenticias utilizadas em sua elaboracéo;

1.3. Textura: fechada e fina

2. Forma e peso

2.1. Formato: variavel, ralado ou fatiado,(em fatias ou em rodelas) e outras.
3. Preparo da amostra

Cortar vérias porcoes da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo I. Triturar,
homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO TIPO PROVOLONE FRESCO
1. Caracteristicas sensoriais
1.1. Consisténcia: semi-dura e semi-suave;

1.2. Cor: branco a amarelado, uniforme, segundo o contetido de matéria gorda, umidade e grau de
maturagao;

1.3. Crosta: ndo possui;

1.4. Odor: l&ctico, pouco desenvolvido;

1.5. Sabor: lactico, pouco desenvolvido aligeiramente picante;
1.6. Textura: fibrosa, eléstica e fechada

2. Formae peso 2.1. Formato: variavel, tendente a esférico;
2.2. Peso: 0,5 kg a2,0kg.

3. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Triturar em
processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO TIPO PROVOLONE CURADO
1. Caracteristicas sensoriais
1.1. Consisténcia: dura, ndo elastica, quebradica, de untura semi-seca;

1.2. Cor: branco-creme, homogénea;



1.3. Crosta: fina, lisa, resistente, destacavel, cor amareloparda com ou sem parafing;

1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: caracteristico, forte e picante;

1.6. Textura: fechada ou apresentando poucos olhos em formato de cabeca de afinete.

2. Forma e peso

2.1. Formato: tendente a esférico ou oval;

2.2. Peso: 1 a8Kkg.

3. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Retirar a parte
ndo comestivel da amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca
larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO RALADO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Aspecto e textura: granulos ou filetes mais ou menos finos;

1.2. Cor: branco amarelado e amarel o, dependendo da variedade de queijos das quais provenha;

1.3. Odor: caracteristico, mais ou menos intenso, de acordo com a variedade ou variedades de queijos das
guais provenha.

2. Preparo da amostra

Homogenei zar a amostra, passar quantidade suficiente para vidro de boca larga com tampa. Conservar em
geladeira.

QUEIJO TIPO ROQUEFORT E GORGONZOLA
1. Caracteristicas sensoriais
1.1. Consisténcia: mole, esfarelante, com untura mantei gosa;

1.2. Cor: branco-creme a amarelada, apresentando formagdes caracteristicas verde-azuladas bem
distribuidas, devido ao Penicilium roquefort;

1.3. Crosta: fina, Umida, pegajosa, de cor amarelada;

1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: salgado e picante;

1.6. Textura: fechada ou com poucos e pequenos buracos mecanicos.
2. Forma e peso

2.1. Formato: cilindrico;



2.2.Peso: 2 e 2,2 kg.
3. Preparo da amostra

Cortar vérias porcoes da amostra de acordo com o esquema apropriado contido no anexo |. Triturar em
processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO SICILIANO E FONTINA

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: massa semi-dura, €léstica e de untura semi-mantei gosa;

1.2. Cor: branco-creme e amarel o-palha, homogénesa;

1.3. Crosta: grossa, lisade cor amarelada, preferentemente revestida de parafing;

1.4. Odor: caracteristico e picante;

1.5. Sabor: caracteristico e picante;

1.6. Textura: fechada ou com poucos ol hos redondos e semel hante aos do prato.

2. Formae peso

2.1. Formato:

Siciliano: paralelepipedo;

Fontina: cilindrico.

2.2. Peso:

Siciliano: 1,8 a2 kg;

Fontina: 0,9 a1,0 kg.

3. Preparo da amostra

Cortar varias porcoes da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Retirar a parte
ndo comestivel da amostra e triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca
larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO TANDIL

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: semi-dura, eléstica;

1.2. Cor: branco amarelado, uniforme;

1.3. Crosta: lisa, consistente, bem formada, sem rachaduras nem trincas, ou sem crosta;
1.4. Odor: caracteristicos, pouco acentuado;

1.5. Sabor: lactico, suave, ligeiramente salgado, caracteristico;



1.6. Textura: compacta, lisa ndo granulosa, podendo apresentar algumas aberturas mecanicas, e alguns
olhos pequenos, bem distribuidos.

2. Forma e peso

2.1. Formato: paralelepipedo de seccdo transversal, quadrado ou retangular;
2.2. Peso: 1 a4kg.

3. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Triturar em
processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJO TILSIT

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: semi-dura, elastica;

1.2. Cor: branco amarelado, uniforme;

1.3. Crosta: n&o possuli;

1.4. Odor: caracteristico, pouco acentuado;

1.5. Sabor: lactico, suave, ligeiramente salgado, caracteristico;
1.6. Textura: compacta, lisa, ndo granulosa ou com alguns olhos pequenos, bem distribuidos.
2. Forma e peso

2.1. Formato: paralelepipedo de se¢do transversal retangular;
2.2. Peso: 2 a4 kg.

3. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Triturar em
processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

QUEIJOTYBO

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: semi-dura, elastica;

1.2. Cor: branco amarelado, uniforme;

1.3. Crosta: lisa, consistente, bem formada, sem rachaduras, nem trincas ou sem crosta;
1.4. Odor: caracteristico, pouco acentuado;

1.5. Sabor: 4ctico suave, ligeiramente salgado, caracteristico;

1.6. Textura: compacta, lisa, ndo granulosa, podendo apresentar alguns olhos pequenos e bem
disseminados.



2. Forma e peso

2.1. Formato: paralelepipedo de secdo transversal retangular;
2.2. Peso: 3a5Kkg.

3. Preparo da amostra

Cortar varias por¢des da amostra de acordo com o esgquema apropriado contido no anexo I. Triturar em
processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

REQUEIJAO, REQUEIJAO CREMOSO E REQUEIJAO DE MANTEIGA (REQUEIJAO DO NORTE)
1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: untavel ou fatiavel;

1.2. Cor: caracteristica;

1.3. Odor: caracterstico;

1.4. Sabor: a creme levemente acido, opcionalmente salgado para o requeijao ou requeijao cremoso,
levemente &cido, salgado aranco para o requeijdo de manteiga ou do norte;

1.6. Textura: cremosa, fina, lisa ou compacta.

2. Forma e peso

2.1. Formato: variavel;

2.2. Peso: variavel.

3. Preparo da amostra

Para requeijdo daregido norte, cortar por¢des da amostra de acordo com esguema apropriado contido no
anexo |. Homogeneizar em gral, acondicionar em frasco de boca larga com tampa e conservar em
geladeira. Pararegueijéo cremoso, homogeneizar a amostra.

RICOTA DEFUMADA

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: dura;

1.2. Cor: creme-parda e homogénes;

1.3. Crosta: rugosa de cor acastanhada;

1.4. Odor: caracteristico, meio picante;

1.5. Sabor: caracteristico, meio picante;

1.6. Textura: fechada.

2. Forma e peso



2.1. Formato: cilidrico;

2.2. Peso: 0,3a1,0kg.

3. Preparo da amostra Cortar vérias por¢des da amostra de acordo com o esquema apropriado contido no
anexo |. Triturar em processador, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa.
Conservar em geladeira.

RICOTA FRESCA

1. Caracteristicas sensoriais

1.1. Consisténcia: mole, ndo pastosa e fridvel;

1.2. Cor: branca ou branco-creme;

1.3. Crosta: rugosa ndo formada ou pouco nitida;

1.4. Odor: caracteristico;

1.5. Sabor: caracteristico;

1.6. Textura: fechada ou com alguns buracos mecanicos.

2. Forma e peso

2.1. Formato: cilidrico;

2.2. Peso: 0,3a1,0kg.

3. Preparo da amostra

Cortar varias porg¢des da amostra de acordo com o esguema apropriado contido no anexo |. Triturar em
gral, homogeneizar e acondicionar em frasco de boca larga com tampa. Conservar em geladeira.

SORO DE LEITE EM PO
1. Caracteristicas sensoriais
1.1. Aspecto: po;

1.2. Cor: amarelada;

1.3. Odor: caracteristico;
1.4. Sabor: caracteristico.

2. Preparo da amostra

O soro € higroscopico, sendo recomendado homogeneizar rapidamente a amostra. Passar quantidade
suficiente para frasco de boca larga e fechar hermeticamente.
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IV - METODOS QUALITATIVOS
ACIDO BORICO E SEUS SAIS
1. Principio

O glicerol ou manitol reage com acido bérico formando um éster complexo do &cido ortobdrico e o grupo
hidroxilado glicol tornase fortemente acido, descolorindo a fenolftal eina usada como indicador.

2. Material

2.1. Equipamentos:
Balanga analitica;
Banho-maria

2.2. Vidraria, utensilios e outros:



Bal&o volumétrico de 250 mL;

Bast&o de vidro;

Béquer de 250 mL; Funil;

Papel defiltro qualitativo;

Pipetas graduadas de 2 e 10 mL;

Tubo de ensaio.

2.3. Reagentes:

Glicerol neutralizado (C3H803) ou manitol (C6H1406) p.a,;
Solucdo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a1 % (m/v);
Solucéo de ferrocianeto de potassio (K4[Fe(CN)6].3H20) a 15% (m/v);
Solucédo de hidroxido de sodio (NaOH) 0,1 N;

Solucéo de sulfato de zinco heptahidratado (ZnS0O4.7H20) ou acetato de zinco dihidratado
((CH3C0O0)2Zn.2H20) a 30 % (m/v).

3. Procedimento

Em béquer de 250 mL colocar 10 mL de amostra fluida ou 2 g de amostra solida ou pastosa. Adicionar 30
mL de &gua quente.

Deixar em banho-maria por 2 horas, agitando frequentemente. Com auxilio de um funil, transferir o
contetido do béquer para bal&o volumétrico de 250 mL lavando o béquer e o funil com mais 70 mL de
&gua quente. Esfriar, adicionar 2 mL de solugéo de sulfato ou acetato de zinco a 30 % e 2 mL solucéo de
ferrocianeto de potéssio a 15 %. Agitar por rotacéo apos a adicdo de cada reagente. Completar o volume
até 250 mL com agua. Filtrar em papel de filtro. Em tubo de ensaio colocar 10 mL do filtrado obtido,
adicionar 5 gotas de solucéo alcodlica de fenolftaleinaa 1% e gotejar solucdo de hidréxido de sodio 0,1 N
até leve coloracdo résea. Acrescentar 2 mL de glicerol neutralizado ou alguns cristais de manitol.

4. Resultado

Positivo: desaparecimento da coloracéo rosea.
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ACIDO SORBICO/SORBATOS

1.Principio

O é&cido sdrbico oxida-se a aldeido mal6nico formando um composto de condensacdo vermelha, resultante



dareacdo, em meio &cido de 2 moles de &cido 2-tiobarbitdrico e 1 mol de adeido malénico.

2. Materia

2.1. Equipamentos:

Balanga analitica;

Placa aquecedora.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béquer de 250 mL;

Proveta de 100 mL;

Pipetas volumétricasde 3, 5 e 10 mL.

2.3. Reagentes:

Solucéo de &cido 2-tiobarbitdrico (C4H4AN202S) a 0,3 % (m/v):

dissolver 0,3 g de &cido 2-tiobarbitdrico p.a. em cerca de 90 mL de solucdo de acido acético (CH3COOH)
a90% (v/v), aquecer ligeiramente, resfriar em agua corrente, transferir para baldo volumétrico de 100 mL
e completar o volume com o mesmo &cido;

Solucédo sulfocrémica: pesar 1 g de dicromato de potéssio (K2Cr207) p.a., acrescentar 50 mL de &gua e
10 mL de &cido sulfarico (H2S04) p.a., dissolver, esfriar em agua corrente, transferir para bal@o
volumeétrico de 100 mL e completar o volume com agua.

3. Procedimento

Pesar cercade 5 g da amostra em béquer de 250 mL. Dissolver em 100 mL de agua e acrescentar 3 mL da
solucdo sulfocrémica. Levar afervura. Adicionar 5 mL da solucéo de &cido 2-tiobarbitirico a 0,3 %
durante afervura.

4. Resultado

Positivo: aformagdo de coloracéo vermelha ou rosada indica a presenca de sorbato de potéssio.

Negativo: na auséncia de sorbato, a coloracdo inicial da solucdo (amarel o-pardacenta em amostras de
doce de leite) ndo se altera.
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ALCOOL/ALIZAROL



1. Principio

Ocorréncia de coagulacdo por efeito da elevada acidez ou do desequilibrio salino, quando se promove
desestabilizacdo das micelas pelo dcool. O aizarol atua como indicador de pH, auxiliando a
diferenciacéo entre o desequilibrio salino e a acidez excessiva.

2. Material

2.1. Vidraria, utensilios e outros:

Tubo de ensaio.

2.2. Reagentes:

Solucéo de 1,2 dihidroxiantraquinona (C14H804) a 0,2 % (m/v) em acool etilico (C2H50H)
neutralizado de concentracéo variavel entre 68 a 80 % (depende do tratamento térmico a ser aplicado ao

leite e avida de prateleira que se pretende obter do produto a ser elaborado).

Estas concentragOes de alizarina ou do acool etilico neutralizado, podem variar de acordo com
especificages dalegislacdo sanitériaou o interesse daindustria.

Neutralizagdo do acool etilico (C2H50H): transferir o volume de dcool etilico desejado para um béquer.
Adicionar 5 gotas de solucéo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) (m/v) a 1 %. Agitar lentamente com
um bastdo de vidro. N&o ocorrendo alteracéo de cor, gotejar solucdo de hidréxido de sédio 1N ou 0,1 N
até leve coloracdo rosada.

Agitar lentamente com o bast&o. Desaparecendo a cor, continuar com a adi¢do de solucéo de hidroxido de
sodio 0,1 N até leve coloracdo résea persistente.

3. Procedimento

Misturar partesiguais da solugéo de alizarol e de leite fluido em um tubo de ensaio, agitar e observar a
coloracdo e o aspecto (formac&o de grumos, flocos ou codgul os grandes).

4. Resultado

Leite com resposta normal (boaresisténcia): coloracdo vermelho tijolo. Aspecto das paredes do tubo de
ensaio sem grumos ou com uma ligeira precipitagdo, com poucos grumos muito finos.

Leite &cido: tendéncia a um esmaecimento da cor, passando para uma tonalidade entre o marron claro e
amarelo. Na acidez elevada ou no colostro, a coloracdo € amarela, com coagulacéo forte.

L eite com reacdo alcalina (mamites, presenca de neutralizantes):

coloragdo lilas avioleta.
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ALCOOL ETILICO
1. Principio

Na presenca de dlcool etilico em meio &cido ocorre a redugdo do cromo+6 a cromo+3, modificando a
coloragdo da solugéo sulfocromica

2. Material

2.1. Equipamento:

Bico de Bunsen ou placa aquecedora.
2.2. Vidraria, utensilios e outros:
Kitazato de 500 mL;

Pipeta graduada de 10 mL;

Pipeta de Pasteur;

Proveta de 100 mL;

Rolha de borracha, para vedacdo da abertura superior do kitazato;
Tubo de ensaio 20 x 200 mm;

Tubo de silicone ou latex de 25 cm;
2.3. Reagentes:

Antiespumante (solucéo a 3 %);

Solucéo sulfocrdmica: dissolver 1,15 g de dicromato de potéssio (K2Cr207) p.a. em 10 mL de &gua,
transferir para baldo volumétrico de 100 mL e completar o volume com écido sulfurico (H2SO4) p.a.

3. Procedimento

Medir 100 mL da amostra e transferir para o kitazato. Adicionar 10 mL de antiespumante e misturar bem.
Transferir paraum tubo de ensaio 2 mL da solugéo sulfocromica e mergulhar nessa solucéo a extremidade
da pipeta de Pasteur acoplado ao kitazato por um tubo de silicone ou latex, de modo aformar um sistema
fechado. Aquecer a amostra contida no kitazato mantendo em fervura por 5 minutos.

4. Resultado

Negativo: coloragdo da solugdo sulfocromicainalterada ou levemente amarel o-acinzentada

Positivo: coloragdo da solucdo sulfocrémica verde.

Interferente: formaldeido.
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AMIDO

1. Principio

O amido com o iodo forma um composto de adsor¢&o de coloragéo azul.
2. Material

2.1. Equipamentos:

Baanca analitica;

Bico de Bunsen;

Placa aquecedora.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béquer de 200 mL;

Pipetas graduadasde 1 e 10 mL;

Proveta de 50 mL;

Tubo de ensaio de 25 mL.

2.3. Reagentes:

Solucéo de Lugol.

3. Procedimento

Adicionar as amostras preparadas conforme ositens 3.1 e 3.2,
2 gotas de solucdo de Lugol e observar a coloracéo produzida.
3.1. Leitefluido e leite em pé:

Transferir 10 mL de leite fluido ou de leite em p6 reconstituido para tubo de ensaio, aguecer até ebulicdo
em banho-maria e deixar por 5 minutos. Esfriar em &gua corrente.

3.2. Leite fermentado, doce de leite, leite condensado e queijo:

Pesar 10 gramas da amostra homogeneizada em béquer de 200 mL, adicionar 50 mL de agua e misturar.
Aquecer em placa aquecedora até fervura e deixar por 5 minutos. Esfriar em agua corrente.

4. Resultado

Positivo: coloracdo azul.
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CLORETOS
1. Principio

Fundamenta-se na reacdo do nitrato de prata com os cloretos em presenca de cromato de potassio como
indicador.

2. Material

2.1. Vidraria, utensilios e outros:

Pipetas graduadasde 1, 5 e 10 mL;

Tubo de ensaio de 20 x 200 mm.

2.2. Reagentes:

Soluc&o de cromato de potassio (K2CrO4) a5 % (m/v);
Solucéo de nitrato de prata (AgNO3) 0,1 N.

3. Procedimento

Em tubo de ensaio colocar 10 mL de leite, adicionar 0,5 mL de solugdo de cromato de potassio a5 % e
4,5 mL de solucéo de nitrato de prata 0,1 N e agitar.

4. Resultado
Positivo: coloragdo amarela.

Observagdo: O resultado positivo de coloragdo amarelaindica a presenca de cloretos em quantidades
superiores afaixanormal (0,08 a0,1 %).
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CLORO E HIPOCLORITO

1. Principio

Fundamenta-se na formacao do iodo livre a partir do iodeto de potéssio, pela acéo do cloro livre ou
hipoclorito.

2. Materid

2.1. Equipamento:



Banho-maria

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Pipetas graduadasde 1 e 5 mL;

Tubo de ensaio de 20 x 200 mm.

2.3. Reagentes:

Solucdo de &cido acético (CH3COOH) (1+2) ou solugdo de acido cloridrico (HCI) (1+2) ;

Soluc&o de amido (C6H1005)n a1 % (m/v);

Soluc&o de iodeto de potéssio (K1) a7,5 % (m/v).

3. Procedimento

Em tubo de ensaio, colocar 5 mL de leite e adicionar 0,5 mL de solugdo de iodeto de potéssio a 7,5 %,
agitar. Na presenca de cloro livre aparecera coloracdo amarela (se necessario, confirmar pelaadicéo de 1
mL de solucéo de amido a 1 %, que desenvolvera coloracdo azul violeta). Se ndo houver mudanca de
coloragdo, pesquisar a presenca de hipocloritos adicionando ao mesmo tubo 4 mL de solucéo de &cido
acético ou acido cloridrico (1+2) e colocar em banho-maria a 80 °C por 10 minutos (n&o ultrapassar 80
°C). Esfriar em agua corrente. O aparecimento de coloracdo amarelaindica a presenca de hipocloritos
(confirmar, se necessario, pela adicdo de gotas de solucéo de amido a 1 %, que desenvolvera coloragdo
azul ou violeta).

4. Resultado

Positivo: coloracéo amarela
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DICROMATO DE POTASSIO

1. Principio

O dicromato de potéssio reage com nitrato de prata, formando o dicromato de prata de coloracéo
vermelho tijolo.

2. Material

2.1. Vidraria, utensilios e outros:
Pipetas graduadasde2 e 5 mL;
Tubo de ensaio de 25 mL.

2.2. Reagentes:



Solugéo de nitrato de prata (AgNO3) a2 % (m/v);

Solucdo de dicromato de potéassio (K2Cr207) a0,5 % (m/v).

3. Procedimento

Em tubo de ensaio, colocar 5 mL de leite, adicionar 2 mL de soluc&o de nitrato de prata a2 %. Parafazer
uma prova positiva simultaneamente, colocar 5 mL de leite em um tubo de ensaio, adicionar 0,5 mL de
solucdo de dicromato de potassio a0,5 % e 2 mL de solugdo de nitrato de prataa 2 %.

4. Resultado

Positivo: coloragdo vermelho tijolo.
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Método A: Teste de V oges-Proskauer

1. Principio

O diacetil em solucéo aquosa reage com a creatinina, em meio alcalino, produzindo um composto de
condensagao de coloragdo vermelha.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Agitador de tubos de ensaio;
Balanca analitica;

Estufa.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:
Béquer de 150 mL;

Pipetas graduadasde 1 e 2 mL;
Tubo de ensaio de 25 mL.

2.3. Reagentes:

Solucéo de creatinina (C4H7N30) a 0,5 % (m/v);

Solucé&o de hidroxido de sodio (NaOH) a 33 % (m/v).



3. Procedimento

Homogeneizar a amostra de manteiga e transferir cerca de 100 g da amostra para béquer de 150 mL,
fundir em estufaa 50 °C. Deixar separar as camadas. Colocar em tubo de ensaio 2 mL dafase aquosa da
manteiga e adicionar 2 mL de solucdo de hidréxido de sbdio a 33 % e 1 mL de solucdo de creatininaa 0,5
%. Agitar em agitador de tubo e esperar 10 minutos.

4. Resultado

Positivo: desenvolve-se uma coloragéo rosea a vermelho, conforme a quantidade de diacetil presente.
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FERVURA

1. Principio

Quando a acidez é elevada, ha precipitacdo das proteinas do |eite pel o aquecimento.
2. Material

2.1. Equipamento:

Bico de Bunsen.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Garrametélica;

Pinca para tubo de ensaio;

Tubo de ensaio.

3. Procedimento

Aquecer até afervura, em tubo de ensaio, pequena quantidade de leite agitando constantemente. Observar
se o leite coagula.

4. Resultado
Positivo: formag&o de grumos.
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FOSFATASE ALCALINA

1. Principio

A verificacdo da atividade enzimética € feita mediante a adicdo a amostra do substrato especifico da
enzimaem condi¢des ideais para sua atuagéo. A presenca do indicador permite identificar a atividade
enzimatica pela reacdo colorimétrica com os produtos de degradacao.

2. Material

2.1. Equipamento:

Banho-maria

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Pipeta graduadade 5 mL;

Rolha de borracha;

Tubo de ensaio.

2.3. Reagentes:

Catalisador: dissolver 0,2 g de sulfato de cobre pentahidratado (CuSO4.5 H20) p.a. em 100 mL de &gua.
Solucdo reagente: pesar 0,150 g de 2,6-dicloroquinona cloroimida (C6H2CI3NO) p.a., dissolver em 50
mL de acool etilico p.a., transferir para frasco ambar e estocar em geladeira. A coloragéo da solucéo
recentemente preparada é amarel o-citrina, passando a amarel oouro e tendendo a escurecer, adquirindo

tons amarronzados com o envel heci mento.

Recomenda-se usar a solucdo por um periodo méximo de duas semanas, desde que conservada sob
refrigeracdo e ao abrigo daluz.

Substrato: pesar 0,5 g de fenilfosfato dissodico dihidratado (C6H5Na204P.2 H20) p.a. em um béquer,
dissolver com o tampéo diluido, transferir para baléo volumétrico de 500 mL e completar o volume com o
tampéo diluido. Recomenda-se usar esta solucéo durante um periodo maximo de duas semanas.

Tampéo carbonato: pesar 46,89 g de carbonato de sddio anidro (Na2CO3) p.a. e 37,17 g de bicarbonato
de sédio (NaHCO3) p.a., dissolver e levar ao volume de 1000 mL (solucéo estoque). Retirar uma aiquota
de 25 mL da solucéo estoque, transferir para baldo volumétrico de 500 mL e completar o volume. O pH
deste tampé@o diluido devera situar-se entre 9,5 e 9,7.

3. Procedimento

Transferir 0,5 mL daamostra aanalisar para um tubo de ensaio, adicionar 5 mL do substrato, tampar com
rolha de borracha, agitar ligeiramente e levar ao banho-maria mantido a 39 - 41 oC durante 20 minutos.
Esfriar o tubo de ensaio em agua corrente, adicionar 6 gotas de solucéo reagente e 2 gotas do catalisador.
Levar o tubo novamente ao banho-mariaa 39 - 41 oC por 5 minutos. Repetir o mesmo procedimento
acimadescrito, usando, em lugar da amostra e em diferentes tubos, 0,5 mL de leite cru e 0,5 mL deleite
fervido.

4. Resultado



Positivo: coloracdo azul intensa - leite cru.
Negativo: coloracdo cinza - |eite pasteurizado.

Observacédo: A tonalidade do azul vai ficando tanto mais intensa, quanto maior for a deficiéncia de
pasteurizagao.

Ostubos de ensaio e as rolhas de borracha devemn encontrar-se perfeitamente limpos e sem qual quer
vestigio de detergentes, em decorréncia do processo de lavagem do material. Asrolhas de borracha, em
particular, deverdo ser fervidas durante 5 minutos depois de lavadas, visando eliminar quaisquer residuos
de fenol eventual mente presente em detergente ou outro material de limpeza.

As provas positivas devem ser repetidas cuidadosamente, principalmente se forem usados reagentes com
algum tempo de preparo.

A amostra devera sofrer cuidadosa agitacdo antes de ser analisada, visando distribuir a gorduraou a
camada de creme pelo liquido.

A retirada de uma aliquota da amostra a partir da sua camada superior podera levar aresultado positivo ou
suspeito, ainda que o leite tenha sido adequadamente pasteurizado. A fosfatase alcalina encontra-se
adsorvida aos globul os de gordura.

A fosfatase alcalina podera sofrer reativagdo apos algum tempo de pasteurizacdo do leite. Nao é comum
encontrar esse tipo de interferéncia, mas o analista devera ter em conta a vida de prateleira do produto ao
ser analisado, principalmente se o teste for conduzido depois de 24 horas de o leite ter sido processado.
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FORMALDEIDO

1. Principio

O formal deido aguecido com &cido cromotrdpico em presenca de &cido sulfarico, origina um produto de
condensacao que oxidado posteriormente transforma-se em um composto p-quinoidal de coloragdo
violeta.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Banho-maria;



Bico de Bunsen ou placa aquecedora.
2.2. Vidrarias, utensilios e outros:
Bal&o de Kjeldahl de 500 mL;
Condensador de Liebig;

Erlenmeyer de 125 mL;

Pipeta graduadade 5 mL;

Provetas de 25 e 200 mL;

Tubo de ensaio de 25 mL.

2.3. Reagentes:

Acido fosforico (H3PO4) p.a;

Solucédo de &cido cromotropico sal dissddico dihidratado (C10H6Na208S2.2 H20) a 0,5 % (m/v) em
solucdo de acido sulfarico (H2S04) a 72 % (v/v);

Solucdo referéncia de formalina: solucéo de formaldeido (CH20) a 37 % na diluicdo de 1:100.000 (v/v).
3. Procedimento Medir 100 mL de leite homogeneizado e passar para bal&o de destilagcdo juntamente com
100 a 150 mL de &gua. Acidificar com 2 mL de &cido fosférico p.a. Destilar lentamente recolhendo cerca
de 50 mL de destilado. Em tubo de ensaio colocar 5 mL de solugdo de acido cromotropico a0,5 % e 1 mL
de destilado. Colocar em banho-maria durante 15 minutos.

4. Resultado

Positivo: coloragdo violacea

Para obter um testemunho da prova positiva fazer um teste com a solucéo de referéncia.
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GELATINA

1. Principio

Basela-se nas caracteristicas da formacéo de um precipitado da gelatina com &cido picrico.



2. Material

2.1. Equipamento:

Balanca analitica.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:
Béqueres de 50 e 100 mL;

Funil;

Papel defiltro qualitativo;

Pipetas volumétricas de 5, 10 e 20 mL;
Tubos de ensaio 20 x 200 mm.

2.3. Reagentes:

Solucdo &cida de nitrato de mercuario (Hg (NO3)2) 0,265 N:

mercurio (Hg) dissolvido em duas vezes 0 seu peso em &cido nitrico, e essa solucdo diluida 25 vezes o seu
volume com agua, ou solugdo de nitrato de mercurio |1 monohidratado Hg (NO3)2.H20 0,1 N;

Solucéo saturada de &cido picrico (C6H3N307).
3. Procedimento

Leite fluido e leite fermentado: transferir 10 mL ou 10 g de amostra para um béguer de 100 mL.
Adicionar 10 mL de solucdo de nitrato de mercuario e misturar. Adicionar 20 mL de &gua e misturar
novamente. Deixar em repouso por 5 minutos e filtrar para bégquer de 50 mL. Transferir 5 mL do filtrado
obtido paratubo de ensaio e adicionar igual volume de solucgéo saturada de acido picrico. Fazer em
paralelo uma prova em branco para comparagédo final. Observar os tubos no momento e tornar a
observé-1os no dia seguinte. Opcionalmente, a solucdo &cida de nitrato de mercurio 0,265 N podera ser
substituida por uma solucéo de nitrato de mercurio 11 0,1 N. Neste caso, aos 10 mL ou 10 g da amostra
adicionar 25 mL da solucéo de nitrato de mercurio 11 0,1 N e misturar. Adicionar 5 mL de agua e misturar
novamente. Deixar em repouso por 5 minutos e filtrar para béguer de 50 mL. A partir deste ponto, seguir
o0 procedimento j& descrito.

4. Resultado

Positivo: formagdo de um precipitado amarelo, de particul as finamente divididas que sedimentam
lentamente. Apds uma noite em repouso o depdsito viscoso estara aderido no fundo e nas paredes laterais
do tubo, de tal forma que, agitando e vertendo o tubo com enxague simples ndo se desprendera.

Negativo: formagdo de um precipitado amarel o floculento, com produgdo de um soro praticamente
limpido. Esse precipitado ndo adere as paredes do tubo e é facilmente removivel com &gua, mesmo apos
uma noite de repouso.

Prova em branco: filtrado |levemente turvo. Apds repouso, o depdsito se desprendera facilmente do fundo
do tubo por simples agitacéo.
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NEUTRALIZANTES DA ACIDEZ Método A: Acido Rosolico

1. Principio

A presenca de alcalinizantes na amostra € revelada pela agdo do &cido rosdlico usado como indicador.
2. Material

2.1. Vidraria, utensilios e outros:

Pipetas graduadas de 5 e 10 mL;

Tubo de ensaio.

2.2. Reagentes:

Alcool etilico (C6H50H) p.a. neutralizado;

Solucéo de &cido rosdlico (C19H1403) a2 % (m/v) em dcool etilico neutralizado.

3. Procedimento

Em tubo de ensaio, colocar 5 mL de leite e adicionar 10 mL de dcool etilico neutralizado, agitar e
adicionar 2 gotas de solucdo de &cido rosolico a 2 %. Fazer um branco com dcool etilico e solugdo de
acido rosolico a2 % e comparar as cores.

4. Resultado

Positivo: coloracéo vermelho-carmim
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NEUTRALIZANTES DA ACIDEZ

Método B: Fenolftaleina

1. Principio

Os acalinizantes séo revel ados pela acéo da fenolftaleina apds uma neutralizacdo com hidréxido de sddio
e reacidificacdo com acido sulfurico.



2. Material

2.1. Equipamentos:

Banho-maria;

Placa aquecedora.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bureta de 10 mL;

Béquer de 150 mL;

Pipetas volumétricasde 1, 2 e 11 mL.

2.3. Reagentes:

Solucéo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a1 % (m/v);
Solucédo de &cido sulfarico (H2S0O4) 0,025 N;
Solucéo de hidréxido de sodio (NaOH) 0,1 N.
3. Procedimento

Transferir 11 mL da amostra para béguer de 150 mL, adicionar 5 gotas de solugdo alcodlicade
fenolftaleinaa 1 % e titular com solucdo de hidréxido de sddio 0,1 N até coloracéo rosea persistente.

Reacidificar com 1 mL de solucéo de acido sulfurico 0,025 N, aquecer até ebulicéo, esfriar rapidamente
em banho de gelo e adicionar 2 mL de solucgéo alcodlica de fenolftaleinaa 1 %.

4. Resultado

Positivo: coloragdo rosea, neutralizagdo com carbonato de sddio (Na2CO3) ou com bicarbonato de sodio
(NaHCO3).
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PEROXIDASE

1. Principio

A peroxidase, ao hidrolisar o peréxido de hidrogénio, libera oxigénio, o qual transformard o guaiacol da
sua leucobase para a forma corada.

2. Material
2.1. Equipamento:

Banho-maria.



2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Pipetasde 2 e 10 mL;

Tubo de ensaio.

2.3. Reagentes:

Solucéo de peroxido de hidrogénio (H202) a 3 % (v/v);

Solucéo hidroalcodlicade guaiacol (C7H802) a1l % (v/v): em béquer de 50 mL, colocar 1 mL de
guaiacol, adicionar 10 mL de alcool etilico p.a. e agitar para dissolver. Transferir para baldo volumétrico
de 100 mL e completar o volume com agua. Guardar em frasco ambar.

3. Procedimento

Transferir 10 mL da amostra para um tubo de ensaio, aguecer em banho-mariaa 45 oC por 5 minutos,
para ativacéo da enzima.

Acrescentar 2 mL da solucéo hidroal codlica de guaiacol a 1 % ao tubo de ensaio, pelas suas paredes,
seguindo-se a adicéo de 3 gotas da solucéo de perdxido de hidrogénio a 3 %.

4. Resultado Positivo: desenvolvimento de um alo de coloragdo salméo.
Observacdo: Aguardar no minimo 5 minutos para observar o resultado.
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PEROXIDO DE HIDROGENIO Método A: Oxido de Vanadio
1. Principio

O 6xido de vanadio em meio acido reage com o perdxido de hidrogénio formando o acido
ortoperoxivanadico de coloragdo vermelha.

2. Material

2.1. Vidraria, utensilios e outros:

Pipeta graduada de 10 mL;

Tubo de ensaio.

2.2. Reagente:

Solucéo de 6xido de vanadio (V205) a1 % (m/v) em solucéo de &cido sulfurico (H2S04) a6 % (v/v).

3. Procedimento



Colocar 10 mL daamostra e 6 gotas da solugdo de 6xido de vanadio a1 % em um tubo de ensaio. Agitar.
4. Resultado

Positivo: coloracdo résea ou vermelha
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PEROXIDO DE HIDROGENIO

Método B: Guaiacol

1. Principio

A peroxidase do leite age sobre o perdxido de hidrogénio, liberando oxigénio, transformando o guaiacol
daforma leuco para suaforma corada.

2. Material

2.1. Equipamento:

Banho-maria

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Pipetas graduadas de 5 e 10 mL;

Tubo de ensaio.

2.3. Reagente:

Solucéo hidroalcodlicade guaiacol (C7H802) a1 % (v/v): em béquer de 50 mL colocar 1 mL de
guaiacol, adicionar 10 mL de alcooal etilico p.a., e agitar para dissolver. Transferir para bal&o volumétrico
de 100 mL e completar o volume com agua. Guardar em frasco ambar.

3. Procedimento

Transferir 10 mL da amostra para tubo de ensaio e aquecer em banho-maria até 35 °C, adicionar 2 mL da
solucdo hidroalcodlica de guaiacol a1l % e 2 mL de leite cru. Agitar.

4. Resultado
Positivo: desenvolvimento de coloragéo salméo.
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PUS
1. Principio

A solucdo hidroal codlica de fucsina de Ziehl provoca o aparecimento de filamento ou grumos quando em
presenca de pus, em amostras levemente al calinizadas.

2. Material

2.1. Vidraria, utensilios e outros:

L &mina de microscopio;

Pipeta graduadade 1 mL.

2.2. Reagentes:

Hidréxido de aménio (NH40H) p.a.;

Solucéo fucsina de Ziehl: solucéo de fucsina basica (C19H19N30) p.a. a1l % (m/v) em solucéo
hidroal codlica a 50 %.

3. Procedimento

Colocar em umalamina 0,1 mL deleitein naturae 0,1 mL de hidréxido de aménio. Misturar e deixar em
repouso por 30 segundos. Colocar 1 gota da solucdo fucsinade Ziehl e lavar lentamente com &gua
corrente. Agitar levemente.

4. Resultado

Positivo: formacao de filamentos, grumos, ou véu avermelhado, que néo se desfazem com leve agitacéo.
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SANGUE

1. Principio

Fundamenta-se na separagdo das hemécias por centrifugacao.

2. Material

2.1. Equipamento:



Centrifuga.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Pipeta graduada de 10 mL;

Tubo de centrifuga.

3. Procedimento

Colocar 10 mL de leite in natura em tubo de centrifuga e centrifugar a 1200 - 1500 rpm por 5 minutos.
4. Resultado

Em presenca de sangue forma-se um deposito avermelhado no fundo do tubo.
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V - METODOS QUANTITATIVOS
ACIDEZ TITULAVEL DE CREME DE LEITE, DOCE DE LEITE E LEITE CONDENSADO
1. Principio

Consiste natitulacéo de determinada massa da amostra por uma solucéo alcalina de concentracéo
conhecida, utilizando como indicador fenolftaleina.

2. Material

2.1. Equipamento:

Balanca analitica.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bastéo de vidro;

Béquer de 150 mL;

Bureta de 10 mL.

2.3. Reagentes:

Solucéo de hidréxido de sodio (NaOH) 0,1 N;
Solucdo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a1 % (m/v).
3. Procedimento

Adicionar a amostra previamente preparada conforme (3.1. e 3.2.) 10 gotas de solucéo de fenolftaleinaa 1
% e titular com a solucéo de hidroxido de sodio 0,1 N até aparecimento de coloragdo rosea persistente por



aproximadamente 30 segundos.

3.1. Creme de leite: pesar 10 g de amostra, adicionar 50 mL de &guaisenta de gas carbbnico (CO2) e
homogeneizar;

3.2. Doce de leite e leite condensado: Pesar 5 g de amostra, adicionar 50 mL de agua morna (50 °C) e
homogenei zar.

4. Céculos

% de &cido latico=V xfx0,9m

Onde:

V = volume de solucéo de hidroxido de sddio 0,1 N gasto natitulacdo, em mL;

f = fator de correcdo da solugdo de hidroxido de sddio 0,1 N;

m = massa da amostra, em gramas.

Observacao: Para expressar o resultado em graus Dornic, multiplicar a % de &cido latico por 100.
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ACIDEZ TITULAVEL DE LEITE DESIDRATADO

Método A

1. Principio

Consiste natitulagdo potenciométrica até pH 8,4 de determinada massa de amostra reconstituida
correspondente a 10 g de solidos ndo gordurosos (SNG), com solucéo al calina de concentragdo conhecida.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca andlitica;

pH-metro.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:
Barra magnética;

Buretade 10 mL;



Erlenmeyer de 125 mL com tampa esmerilhada;

Provetade 50 mL.

2.3. Reagentes:

Solucdo de hidroxido de sodio (NaOH) 0,1 N; Nitrogénio (N2).

3. Procedimento

Conhecendo previamente os teores de gordura e umidade, obtidos através de metodol ogia apropriada,
somar ambos os valores e subtrai-los de 100. Dividir 500 pelo resultado da subtragdo mencionada acima.
Exemplo: 26 % de gordura + 2,5 % de umidade = 28,5\100 - 28,5 = 71,5\500 71,5 = 6,993. Pesar a
aliguota da amostra sob analise diretamente no erlenmeyer, efetuando os cél cul os necessarios para
determinar o seu valor, conforme exemplo acima. Reconstituir aamostra mediante adicéo de 50 mL de
aguaa 20 oC e agitacdo vigorosa com barra magnética. Deixar em repouso por cerca de 20 minutos,
introduzir a ponta da bureta e parte do tubo de nitrogénio no interior do erlenmeyer. De modo similar,
mergulhar o bulbo do eletrodo na solugdo, mantendo-o junto ou préximo a parede do frasco, visando
preservé-lo de dano pelo uso da barra magnética.

Deverdo ser tomados cuidados para evitar a possibilidade de que o gotejamento da solugdo de hidroxido
de sodio 0,1 N possa ser retido parcialmente pelo material introduzido no frasco, ndo entrando em contato
com o leite reconstituido. Titular o contelido do frasco pela adi¢do de solucdo de hidroxido de sodio 0,1 N
até que o pH atinja e persista por aproximadamente 5 segundos no valor de 8,4. Durante atitulacdo, a
amostra devera permanecer sob agitacéo através de barra magnética, evitando-se a absorcdo de gas
carbonico mediante ainjecéo de um fluxo de nitrogénio no interior do erlenmeyer. A duragdo datitulagdo
ndo devera exceder a 1 minuto.

4. Célculos

Acidez titulavel, em mL de solucéo de hidroxido de sodio 0,1 N/10gde SNG=2x V x f

Onde:

V = volume de soluc&o de hidréxido de sddio 0,1 N gasto natitulacdo, em mL;

f = fator de correcdo da solucdo de hidréxido de sddio 0,1 N.
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ACIDEZ TITULAVEL DE LEITE DESIDRATADO

Método B

1. Principio

Consiste natitulagdo de determinada massa da amostra reconstituida, correspondente a 10 g de solidos

n&o gordurosos (SNG) por uma solucgéo alcalina de concentragdo conhecida, utilizando como indicador a
fenolftaleina.



2. Materia

2.1. Equipamento:

Balanga analitica.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Barra magnética;

Buretas graduadas de 0,1 e 10 mL;

Erlenmeyer de 125 mL;

Pipeta volumétricade 2 mL;

Provetade 50 mL.

2.3. Reagentes:

Solucdo hidroalcodlica de fenolftaleinaa 2 %: pesar 2 g de fenolftaleina (C20H1404) p.a., dissolver em
75 mL de dlcooal etilico (C2H50H) p.a. e acrescentar 20 mL de dgua. Gotejar solucéo de hidroxido de
sodio (NaOH) 0,1 N até coloracéo levemente résea, transferir para baldo volumétrico de 100 mL e
completar 0 volume com agug;

Solucédo de hidroxido de sodio (NaOH) 0,1 N;

Solucéo referéncia de cor: solucdo de sulfato de cobalto heptahidratado (CoSO4.7H20) a3 % (m/v).

3. Procedimento

Conhecendo previamente os teores de gordura e umidade, obtidos através de metodol ogia apropriada,
somar ambos os valores e subtrai-los de 100. Dividir 500 pelo resultado da subtragcdo mencionada
acima.Exemplo: 26 % de gordura + 2,5 % de umidade = 28,5\100 - 28,5 = 71,5500 71,5 = 6,993. Pesar a
aliquota da amostra sob analise diretamente no erlenmeyer, efetuando os cal cul os necessarios para
determinar o seu valor, conforme exemplo acima. Reconstituir em duplicata a amostra com 50 mL de
agua, agitar vigorosamente e deixar em repouso por 20 minutos. Adicionar aum dos erlenmeyer 2 mL da
solucdo de referéncia de cor e agitar ligeiramente, de modo a obter um padréo de cor, o qual podera ser
usado por um periodo de 2 horas. Adicionar 2 mL da solucéo hidroal codlica de fenolftaleinaa 2 % ao
outro erlenmeyer, misturando com ligeira agitacdo. Titular o contelido do segundo erlenmeyer, sob
agitacdo, com a solucdo de hidréxido de sodio 0,1 N até o surgimento de uma coloracéo rosea persistente.
A titulagdo devera ser concluida em 45 segundos.

4. Calculos

Acidez Titulavel, mL de NaOH 0,1N/10g de SNG =2x V x f

Onde:

V = volume de solucédo de hidroxido de sodio 0,1N gasto na

titulacdo, em mL;

f = fator de correcdo da solugdo de hidréxido de sodio 0,1 N.

Observacdo: A diferenca entre resultados de duas determinagdes conduzidas em rapida sucesséo pelo



mesmo analista ndo deve exceder 0,4 mL de NaOH 0,1N/10 g de SNG.
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ACIDEZ TITULAVEL DE LEITE DESIDRATADO
Método C

1. Principio

Consiste natitulacéo de determinada massa da amostra reconstituida, por uma solucéo acalinade
concentracdo conhecida, utilizando como indicador a fenolftaleina.

2. Material

2.1. Equipamento:

Balanca analitica.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béquer de 250 mL;

Buretade 10 mL;

Proveta de 50 mL.

2.3. Reagentes:

Solucdo de hidroxido de sodio (NaOH) 0,1 N;
Solucdo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a1 % (m/v).
3. Procedimento

Pesar exatamente cercade 5 g de leite em p6 e diluir em 35 mL de &gua paraleite integral, ou 50 mL de
agua para leite desnatado.

Adicionar 10 gotas de solucéo alcodlica de fenolftaleinaa 1 %. Titular com solucéo de hidroxido de sodio
0,1 N até aparecimento de coloracdo résea, ténue e persistente.

4. Célculos

% de &cido latico no leiteemp6o =V xfx0,9m

Onde:

V = volume da solucdo de hidréxido de sodio 0,1 N gasto natitulagdo, em mL;
f = fator de correcdo da solugdo de hidréxido de sodio 0,1 N;

0,9 = fator de conversdo para acido lético;



m = massa da amostra, em gramas.
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ACIDEZ TITULAVEL DE LEITE FERMENTADO

1. Principio

Consiste natitulacéo de determinada massa de amostra por uma solucéo alcalina de concentragéo
conhecida, utilizando como indicador a fenolftaleina, azul de timol ou titulando-se até pH 8,3.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca andlitica;

pHmMetro.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béquer de 50 mL;

Buretade 25 mL;

Pipeta graduada de 10 mL.

2.3. Reagentes:

Solucéo de hidréxido de sddio (NaOH) 0,1 N;

Solucéo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a 1% (m/v);
Solucéo de azul detimol sal sodico (C27H29Na05S) a 1% (m/v).
3. Procedimento

Pesar exatamente cerca de 10 g da amostra em béquer de 50 mL, adicionar 10 mL de aguaisenta de gas
carbonico e misturar.

Adicionar 4 a5 gotas do indicador. Titular com solucéo de hidréxido de sodio 0,1 N sob agitacéo, até
ponto final detectavel pelo aparecimento de coloracdo rosea (fenolftaleina) persistente por
aproximadamente 30 segundos ou coloragéo azul (azul de timol) ou pH 8,3.

4. Céculos

% de &cido latico=V xf x 0,9 m

Onde;



V = volume da solucéo de hidroxido de sodio 0,1 N gasto natitulagdo, em mL;
f = fator de correcdo da solugdo de hidréxido de sodio 0,1 N;

0,9 = fator de conversdo para acido lactico;

m = massa da amostra, em gramas.
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ACIDEZ TITULAVEL DE LEITE FLUIDO

Método A

1. Principio

Consiste natitulacéo de determinado volume de leite por uma solucdo alcalina de concentracéo
conhecida, utilizando como indicador a fenolftaleina.

2. Material

2.1. Vidraria, utensilios e outros:

Buretade 25 mL;

Erlenmeyer de 125 mL;

Pipetagraduadade 1 mL;

Pipeta volumétrica de 20 mL;

Proveta de 50 mL.

2.2. Reagentes:

Soluc&o de hidroxido de sodio (NaOH) a0,1 N;

Solucdo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a1 % (m/v);

Padréo de coloracéo: dissolver 0,12 g de rosanilina (fucsina C.I. 42510) (C20H20CIN3) p.a. em 50 mL de
acool etilico (C2H50H) p.a. contendo 0,5 mL de &cido acético (CH3COOH) p.a., completar o volume
para 100 mL com acool etilico p.a..Adicionar 0,3 mL dessa solucéo a 20 mL de amostra diluida com 40

mL de &gua. Homogeneizar a solucéo e adotar a coloracdo como referéncia para o término da titulacéo.

3. Procedimento



Transferir 20 mL da amostra paraum erlenmeyer de 125 mL e diluir com 40 mL de agua livres de gas
carbonico. Adicionar 2 mL de solucéo alcodlica de fenolftaleinaa 1 % e titular com solucéo de hidroxido
de sodio 0,1 N até a primeira coloragdo rosa forte persistente por aproximadamente 30 segundos.

4. Célculos

Acidez titulavel, % de ac.l&tico (m/v) =V x f x 0,09 x N x 100 v

Onde:

V = volume de solucdo de hidréxido de sodio 0,1 N gasto natitulagdo, em mL;

v = volume da amostra, em mL;

f = fator de corregdo da solucdo de hidroxido de sodio 0,1N;

0,09 = fator de conversdo do &cido latico;

N = normalidade de solucéo de hidroxido de sodio 0,1 N.

BIBLIOGRAFIA

MERCK. Reactivos, diagnéstica, productos quimicos 1992/93. Darmstadt, 1993. 1584 p.

RICHARDSON,G.H. Dairy products. In: HELRICH, K. (Ed.) Official methods of analysis of the
Association of Official Analytical Chemists: food composition: additives: natural contaminants.

15th ed. Arlington: Association of Official Analytical Chemists, 1990. v. 2, cap. 33, p. 805.
CIDEZ TITULAVEL DE LEITE FLUIDO

Método B

1. Principio

Consiste natitulac&o de determinado volume de leite por uma solucdo alcalina de concentracéo
conhecida, utilizando como indicador a fenolftaleina.

2. Material

2.1. Vidraria, utensilios e outros:

Béquer de 100 mL;

Bureta de 10 ou 25 mL ou acidimetro de Dornic;

Pipetavolumétricade 10 mL.

2.2. Reagentes:

Solucéo de hidréxido de sddio (NaOH) 0,1 N ou solucéo Dornic (0,11 N ou N/9);

Solucéo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a1 % (m/v);

Padr&o de coloracéo para acidez tituldvel: dissolver 0,12 g de rosanilina (fucsina C.I. 42510)

(C20H20CIN3) p.a. em 50 mL de dcool etilico (C2H50H) p.a. contendo 0,5 mL de acido acético
(CH3COOH) p.a., completar o volume para 100 mL com alcool etilico p.a. (solugdo estoque). Diluir 1



mL dessa solugdo para 500 mL com uma mistura de acool etilico p.a. e &guaem iguais proporgoes por
volume (solucéo de trabalho). Ambas as solucdes devem ser estocadas em local escuro, em garrafas
ambar tampadas com rolhas de borracha. Adicionar 1 mL da solucéo de trabalho a 10 mL da amostra a ser
titulada, agitar bem e adotar a coloragdo obtida como referéncia para o término da titulacéo.

3. Procedimento

Transferir 10 mL da amostra para o béquer e adicionar 4 - 5 gotas da solucdo de fenolftaleinaal % e
titular com solucéo de hidroxido de sodio 0,1 N ou com a solucédo Dornic, até aparecimento de coloragéo
résea persistente por aproximadamente 30 segundos.

4. Céculos

4.1. Usando solucédo de hidroxido de sodio 0,1 N:

Acidez (oDornic) =V x f x 0,9 x 10 Onde:

V = volume da soluc&o de hidréxido de sddio 0,1 N gasto natitulagcdo, em mL;

f = fator de correcdo da solucdo de hidréxido de sédio 0,1 N;

0,9 = fator de conversdo do &cido latico;

10 = transformac&o de écido |&tico para grau Dornic.

4.2. Usando Solugéo Dornic:

1 mL de NaOH 0,1 N = 0,0090 g de &cido latico

Acidez (°Dornic) =V x f x 10

Onde:

V = volume da solucgéo de hidréxido de sddio 0,1 N gasto natitulacdo, em mL;

f = fator de corregdo da solucdo de hidroxido de sodio 0,11 N ou N/9.

10 = transformac&o de &cido |&tico para grau Dornic.
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ACIDEZ TITULAVEL DA MANTEIGA



1. Principio

Consiste natitulac&o de determinada massa de gordurafiltrada, dissolvida em solvente apropriado por
uma solucéo alcalina de concentracdo conhecida, utilizando como indicador fenolftaleina.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca andlitica;

Estufa ou banho-maria

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béqueres de 100 e 250 mL;

Buretade 25 mL;

Funil;

Papel defiltro qualitativo;

Provetade 50 mL.

2.3. Reagentes:

Solucéo de dcool etilico (C2H50H) e éter etilico (C4H100) (1+2) neutralizada;

Solucéo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a1 % (m/v);

Solucdo de hidréxido de sddio (NaOH) 0,1 N.

3. Procedimento

Fundir uma determinada quanti dade da amostra em estufa a 40 - 50 °C em béguer. Deixar que ocorraa
separacdo de fase e filtrar afase lipidica em papel de filtro, recebendo em outro béquer. Pesar uma
aliguota de aproximadamente 5 g da gordura filtrada, em béquer de 250 mL, acrescentar cerca de 40 mL
de solucdo acool etilico e éter etilico (1+2) neutralizada. Adicionar 5 gotas de solucéo alcodlica de
fenolftaleinaa 1 % e titular com solucéo de hidroxido de sodio 0,1 N, até leve coloracéo rosea, persistente
por 15 a 20 segundos.

4. Céculos

Solucdo acalinanormal (SAN) %=V xf x N x 100 m

Onde:

V = volume da soluc&o de hidréxido de sddio 0,1 N gasto natitulacdo, em mL;

f = fator de correcdo da solucdo de hidréxido de sddio 0,1 N;

N = normalidade da soluc&o de hidroxido de sodio 0,1N;

m = massa da gordura, em grameas.
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ACIDEZ TITULAVEL DE QUEIJO

1. Principio

Os &cidos graxos livres soluveis sao extraidos com agua a 40 °C e neutralizados até o ponto de
equivaléncia, com solucdo alcalina de concentracéo conhecida, utilizando como indicador fenolftaleina.

2. Material

2.1. Equipamento:

Balanca analitica.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bal&o volumétrico de 100 mL;

Béquer de 150 mL;

Buretade 25 mL;

Funil;

Pipeta volumétrica de 50 mL.

2.3. Reagentes:

Solucéo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a1 % (m/v);
Solucé&o de hidroxido de sodio (NaOH) 0,1 N.
3. Procedimento

Transferir 10 g da amostra para um béguer de 150 mL, acrescentar cercade 50 mL de agua mornaisenta
de gas carbbnico (CO2) (40 oC) e agitar com bastéo de vidro até dissolucéo possivel.

Transferir quantitativamente para bal&o volumétrico de 100 mL, esfriar em agua corrente e completar o
volume. Transferir uma aliquota de 50 mL para um béquer de 150 mL, acrescentar 10 gotas de solucéo
alcodlica de fenolftaleinaa 1 % e titular com solucdo de hidréxido de sédio 0,1 N até leve coloracdo résea



persistente por aproximadamente 30 segundos.

4. Céculos

% em &cido latico=V xfx0,9m

Onde:

V = volume da solucédo de hidréxido de sddio 0,1 N gasto natitulacdo, em mL;
f = fator de correcdo da solucdo de hidroxido de sddio 0,1 N;

0,9 = fator de conversdo do &cido | ético;

m = massa da amostra ha aiquota, em gramas.
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ACIDO SIALICO LIVRE E LIGADO A GLICOPROTEINA DO LEITE

1. Principio

Identificar 0 &cido sidlico (N-acetilneuraminico) que € um componente natural do leite, particularmente
ligado a k-caseina, procedente de leite auténtico e de leite fraudado com soro proveniente da fabricagdo
de queijos. O écido sidlico € encontrado no soro proviniente da coagulacdo enzimatica do leite por estar
ligado ao caseinomacropeptideo gque é liberado da k-caseina.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Banho-maria;

Bico de Bunsen,

Centrifuga;

Espectrofotdmetro.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bastdo de vidro;

Béquer de 50 mL e 100 mL;

Cubetas de quartzo de 1 cm de aresta;



Funil de vidro;

Papel defiltro qualitativo;

Pipetas autométicasde 0,1, 0,5e 1,0 mL;

Pipetas graduadas de 5 e 10 mL;

Tubos de centrifuga;

Tubos de ensaio.

2.3. Reagentes:

Acido acético (CH3COOH) glacial;

Acido Sidlico (C11 H19NO9) p.a.;

Alcool etilico a 95%;

Solucéo de &cido fosfotungstico (H3[P(W3010)4].xH20) a 20 % (m/v);
Solucéo de &cido tricloroacético (C2HCI302) a 24 % (v/v);

Solucdo de ninidrina acida: dissolver 1g de ninidrina (COH604) p.a. em 16 mL de &cido cloridrico p.a. e
24 mL de é&cido acético (CH3COOH) glacial.

3. Procedimento

Adicionar sob agitacdo, 10 mL de solugdo de acido tricloroacético (TCA) a24 % em 10 mL deleite,
misturar e deixar em repouso por 30 minutos. Filtrar e transferir 10 mL do filtrado paratubo de
centrifuga, adicionar 1 mL de solug&o de &cido fosfotingstico a 20 %, centrifugar a 3500 rpm por 10
minutos (ou 2.000 gravidades).

Descartar cuidadosamente o sobrenadante e adicionar 4 mL de @ cool etilico a 95 %, dispersar o
sedimento com bastéo de vidro. Lavar o bastdo com 2 mL de dcool etilico a 95 %. Centrifugar
novamente a 3500 rpm por 10 minutos, descartar o sobrenadante e adicionar 2 mL de acido acético glacial
e 1 mL dasolucdo de ninidrina &cida. Misturar e levar ao banho-maria por exatamente 10 minutos para
desenvolvimento de cor, que devera variar do amarelo claro ao marrom amarelado. Esfriar até
temperatura ambiente em banho de gelo. Fazer aleitura da absorbancia a 470 nm, utilizando-se a curva
padréo previamente elaborada com écido sidico.

4. Céculos
Preparo da curva padréo de écido sidico:

Preparar uma solucéo estoque contendo 294 mg de écido sidico/mL. Diluir até uma solucéo de trabalho
contendo 98 mg de acido sidlico/mL, de onde deverdo ser tomadas 10 aliquotas em duplicata, sendo a
inicial de 0,001 mL eafinal de 1 mL, representando concentragdes variando de 9,8 a 98 mg de &cido
sialico. Completar os volumes das aliquotas até um total de 1 mL com agua. Acrescentar a cadatubo 1
mL de &cido acético glacial e 1 mL de solugdo de ninidrina acida. Transferir os tubos para banho-maria
durante 10 minutos.

Esfriar até temperatura ambiente em banho de gelo. Realizar |eitura em espectrofotémetro a 470 nm.
Construir acurva.

Relacionar aleitura da absorbancia da amostra com a curva padréo de acido sidlico, e expressar o



resultado em mg de acido sidlico/mL da amostra.

Observacdo: O método descrito é sensivel a pequenas adi¢des de soro proveniente da fabricacéo de
gueijos (acima de 2 %). As amostras de leite auténtico apresentaram teor médio de 2,71 + 0,83 mg/mL de
&cido sidlico. Amostras de soro de queijo obtido de processos industriais exibiram um teor médio de acido
sidico de 42,35 + 6,60 mg/mL.
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ACIDO SORBICO E SEUS SAIS

1. Principio

O é&cido sorbico oxida-se a aldeido mal6nico formando um composto de condensacéo de coloracéo
vermelha, resultante da reacdo em meio acido de dois moles de &cido 2-tiobarbitdrico e um mol de
aldeido malénico.

2. Material

2.1 Equipamentos.

Balanca analitica;

Banho-maria com agitagao;

Bico de Bunsen ou chapa aguecedora;

Espectofotdmetro;

Sistema de destilagéo por arraste de vapor.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Pipetas graduadas de 5, 10 e 15 mL;

Baldo volumétrico de 250 e 500 mL;

Pérolas de vidro;

Tubo de destilacéo.

2.3. Reagentes:

Sulfato de magnésio heptahidratado (MgS04.7 H20) p.a;

Solucédo de &cido sulfarico (H2S0O4) 2 N;

Solucdo de &cido sulfurico (H2S04) 0,3 N;



Soluc&o de dicromato de potéssio (K2Cr207) a 0,147 % (m/v);
Solucdo de &cido 2-tiobarbitarico (TBA) a0,5 % (m/v):

dissolver 250 mg de acido 2-tiobarbiturico (C4H4N202S) p.a. em 5 mL de solucéo de hidréxido de sddio
(NaOH) 0,5 N em baldo volumétrico de 50 mL, sob agitacdo em banho-mariaa 60 - 70 oC.

Adicionar cercade 20 mL de agua, neutralizar com 3 mL de solucéo de acido cloridrico (HCl) 1N e
completar 0 volume com agua. Esse reagente deve ser preparado no diada analise.

Solucéo padréo de &cido sorbico 0,1 mg/mL: pesar 134 mg de sorbato de potassio (C6H7KO2) p.a.
(equivalente a 100 mg de &cido sorbico) e diluir a1 litro com &gua. Essa solucéo € estével por varias dias
guando refrigerada.

3. Procedimento

Pesar exatamente cercade 2,0 g de amostra e transferir para tubo de destilacgo contendo pérolas de vidro.
Adicionar 10 mL de solucdo de &cido sulfarico 2 N e 10 g de sulfato de magnésio heptahidratado.

Destilar por arraste de vapor, mantendo um volume de aproximadamente 20 a 30 mL de &gua de
condensacao no interior do tubo de destilagdo. A destilacdo deve ser conduzida de forma cuidadosa para
evitar carbonizacdo da amostra. Recolher cercade 125 mL de destilado em baldo volumétrico de 250 mL
em aproximadamente 45 minutos. Lavar o condensador com &gua, diluir o destilado até o volume de 250
mL e misturar. Se a amostra contiver acido sorbico acima de 0,05 %, diluir a solugdo até concentracéo
equivalente. Pipetar 4 mL de cada solucéo e 4 mL de agua (branco) paratubos de ensaio. Adicionar 2 mL
de solucdo de acido sulfarico 0,3 N e 2 mL da solucéo de dicromato de potéssio a 0,147 %, aquecer em
banho-maria por exatamente 5 minutos. Imergir os tubos em béquer com &guafriae adicionar 4 mL da
solucdo de &cido 2

tiobarbitdrico a 0,5 %. Retornar os tubos para banho-maria e deixar por mais 10 minutos. Resfriar e
determinar a absorbancia de cada solugéo a 532 nm contra branco, usando cubetas de 1 cm de
comprimento.

4. Céculos
Determinar a concentracdo de &cido sorbico da curva padréo e calcular a % de &cido sorbico.
Preparar curva padréo:

I mediatamente antes do uso, pipetar 5, 10 e 15 mL da solucéo padréo de &cido sorbico em diferentes

bal 6es volumétricos de 500 mL, completar o volume e misturar. Pipetar 4 mL de cada solugéo e 4 mL de
agua (branco) paratubos de ensaio. Adicionar 2 mL de solucéo de &cido sulfurico 0,3N e 2 mL da
solucdo de dicromato de potassio a 0,147 %, aquecer em banho-maria por exatamente 5 minutos. Imergir
o0s tubos em béquer com &gua fria e adicionar 4 mL da solucéo de &cido 2-tiobarbitdrico a 0,5 %. Retornar
0s tubos para banho-maria e deixar por mais 10 minutos. Resfriar e determinar a absorbancia de cada
solugdo a 532 nm contra branco, usando cubetas de 1 cm de comprimento. Construir a curva.
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ALCALINIDADE DAS CINZAS

1. Principio

A presenca de substancias al calinas adicionadas ao |eite e derivados faz aumentar a alcalinidade das
cinzas, que € determinada por viaindireta, fazendo-se reagir as cinzas com uma quantidade conhecida de
solucdo acida padronizada e titulando-se 0 excesso deste com uma solucéo alcalina de concentracao
conhecida.

2. Material 2.1. Equipamentos:

Bico de Bunsen;

Placa aquecedora.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bastdo de vidro;

Béquer de 400 mL;

Bureta de 50 mL;

Proveta de 50 mL;

Vidro de reldgio.

2.3.Reagentes:

Solucéo de &cido cloridrico (HCI) 0,1 N;

Solugdo de hidroxido de sodio (NaOH) 0,1 N;

Solucéo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a1 % (m/v);

Solucdo de cloreto de célcio (CaCl2) a40 % (m/v) neutralizada com solugdo de acido cloridrico 0,1 N e
filtrada.

3. Procedimento

Transferir quantitativamente as cinzas, obtidas na metodologia de residuo mineral fixo, para béquer de
400 mL, usando pequenas porcoes de dgua destilada até 75 mL. Adicionar aos poucos 50 mL de solucéo
de &cido cloridrico 0,1 N, e se necessario triturar as cinzas com um bastéo de vidro e transferir eventuais
restos da amostra, juntamente com o &cido para um béquer de 400 mL. Lavar com &gua destilada o bastéo
e o cadinho. Cobrir o béquer com um vidro de reldgio e levar a ebulicdo moderada por 5 minutos, esfriar
e lavar o vidro de rel6gio. Adicionar 30 mL de solucéo de cloreto de calcio a40 %. Deixar em repouso
por 10 minutos e adicionar 10 gotas de solucéo alcodlica de fenolftaleinaa 1 % e titular o excesso de
&cido cloridrico com solugdo padronizada de hidroxido de sodio 0,1 N. A titulagdo deve ser bastante
rapida até ser obtida turvagéo e coloracdo rosea persistente.

4. Célculos

Alcalinidade das cinzas, em % NaCO3 =V x N x f x 0,053 x 100 m



Onde:

V = diferenca entre os volumes da solucéo de acido cloridrico 0,1 N adicionado e da solucéo de hidoxido
de sédio 0,1 N gasto natitulagdo, em mL;

N = normalidade da solucéo de hidroxido de sodio 0,1 N;

f = fator de correcdo da solucdo de hidréxido de sédio 0,1 N;
0,053 = miliequivalente-grama do carbonato de sodio;

m = massa da amostra, em gramas.

Observacdo: Valores normais paraleite fluido: entre 0,015 % e 0,030 %. Va ores superiores, sobretudo
acima de 0,040 %, caracterizam adi¢do de substancias acalinas.
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CALCIO

1. Principio

O calcio se precipita como oxaato a pH 4,0, paraimpedir interferéncias de ions fosfatos. O oxalato de
célcjo_é dissolvido em é&cido sulfurico e o acido oxdlico que se libera é titulado com permanganato de
potéssio.

2. Materia

2.1. Equipamentos:

Balanga analitica;

Forno muflg;

Placa aquecedora.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bal&o volumétrico de 200 mL;

Bastdo de vidro de aproximadamente 25 cm de comprimento;



Béqueres de forma ata de 300 e 400 mL;

Cadinho de Gooch de 50 mL ou cadinho de vidro sinterizado de 50 mL;

Cadinho de forma alta de 100 mL;

Conta-gotas;

Fibra de amianto;

Funil;

Microburetade 5,0 mL;

Papel defiltro qualitativo;

Pipetas volumétricas;

Provetas de 25 e 50 mL;

Vidro de reldgio.

2.3. Reagentes:

Solucdo alcodlica de vermelho de metila (C15H15N302) a0,1 % (m/v);

Solucéo de &cido cloridrico (HCI) (1 + 1) ;

Solucédo de &cido sulfarico (H2S0O4) (1 +1) ;

Solucéo de hidroxido de aménio (NH40H) (1+ 1) ;

Solucéo de hidréxido de aménio (NH40OH) (1 + 50) ;

Solucéo de permanganato de potassio (KMnO4) 0,05 N;

Solucdo saturada de oxalato de amonio: pesar 140 g de oxalato de aménio ((NH4)2C204.H20) p.a. e
transferir para béquer de 2.000 mL. Acrescentar agua até a marca de 2.000 mL, aquecer até completa
dissolucdo e esfriar em temperatura ambiente. Caso ndo haja deposicdo de cristais apods o esfriamento,
aumentar amassa do sal (1 g de oxalato de aménio dissolve-se em 20 mL de &guafriaou em 2,6 mL de
aguafervente);

Preparo do elemento filtrante com fibra média de amianto:

passar cuidadosamente cercade 5 g de fibra de amianto para um frasco pléstico de 500 mL, evitando
aspirar fragmentos de fibra.

Encher o frasco com agua, tampar e agitar. Colocar um cadinho de Gooch num kitazato acoplado alinha
de vacuo, verter cerca de 30 a40 mL do contetido do frasco sobre o cadinho e abrir alinha de vécuo.
Pressionar, com um bast&o de vidro, o depdsito de fibra de amianto formado no fundo do cadinho e
adicionar uma outra quantidade do contetido do frasco pléastico, repetindo a aspiracdo. Verificar a
ocorréncia de completa vedacdo do cadinho contra umafonte de luz. Ao final dos procedimentos
analiticos, completar o volume de agua do frasco plastico. Repor afibra de amianto somente quando a
vedacdo ndo estiver sendo adequada.

3. Procedimento



Pesar exatamente entre 5 e 10 g da amostra de leite fluido ou quantidade adequada de outros produtos em
cadinho. Carbonizar em placa aquecedora (pode ser conveniente secar inicialmente em fluxo de vapor) e
levar amuflaa 550 - 600 oC até obtencdo de cinzas brancas (3 horas no minimo). Esfriar sobre a bancada
até temperatura ambiente. Com auxilio de bastéo de vidro e &gua destilada, transferir as cinzas para
béquer de 300 mL de forma dta. Lavar o cadinho com pequenas por¢des de acido cloridrico (1 + 1),
totalizando 40 mL.

Lavar em seguida com mais algumas por¢des de agua destilada completando o volume final de
aproximadamente 100 mL. Cobrir com vidro de rel égio e aquecer em placa aquecedoraa 180 °C, até
obter reducéo de 1/3 do volume inicia. Esfriar. Filtrar em papel de filtro qualitativo, recebendo o filtrado
em baldo volumétrico de 200 mL.

Lavar o papel de filtro com agua, misturar o contetido do bal&o e completar o volume. Esse material
constituird a solugdo estoque, e sera utilizado para a determinacéo de calcio por oxidimetria e de fésforo
por colorimetria. Pipetar volumetricamente uma a iquota adequada da solucéo estoque para béquer de 400
mL. Adicionar 2 a 3 gotas de solucdo alcodlica de vermelho de metilaa 0,1 % e diluir com &gua até cerca
de 50 mL. Aquecer brandamente em placa aquecedora até inicio de fervura. Acrescentar, sob agitacéo
constante, 25 mL de solucdo saturada de oxalato de aménio a quente. Em seguida, adicionar solucéo de
hidroxido de ambnio (1 + 1) gota a gota até modificac8o da coloragéo avermelhada para amarelo - palido.
Deixar em repouso durante 1 hora. Filtrar lenta e cuidadosamente sob véacuo, usando cadinho de Gooch
com elemento filtrante. Lavar o béquer e o cadinho de Gooch com cerca de 100 mL de solugdo de aménio
(1 + 50), mantendo o cadinho acoplado ao sistema de vacuo. Evitar suspender o elemento filtrante na
solucdo de lavagem durante a operacéo.

Transferir o cadinho de Gooch com o precipitado de oxalato de célcio retido pelo filtro para o béquer
original. Adicionar agua até cobrir o cadinho, acrescentar 10 mL da solugdo de écido sulfurico (1 + 1) e
aguecer em placa aguecedora até proximo a ebulicdo, para dissolver o precipitado. Nesse ponto, o
material podera ser reservado até o dia seguinte para continuar com a determinacdo, se necessario, sem
que ocorram perdas. O acido oxdlico liberado a partir da hidrélise écida do oxalato de célcio devera ser
titulado com soluc&o de permanganato de potéssio 0,05 N sob constante agitacdo até que seja obtida
coloracdo rosea clara persistente por 30 segundos, utilizando, paraisso, um bastéo de vidro que devera ser
inserido no interior do cadinho. Este devera ser girado junto a parede do béquer, de maneira uniforme e
constante. A temperaturado liquido no interior de béguer ndo devera cair para valores abaixo de 75 oC.
4. Céculos

% cacio=V x N xfx0,02004x Sx 100 mx A

Onde:

V = volume da solucdo de permanganato de potassio 0,05 N gasto natitulagdo, em mL;

N = normalidade da soluc&o de permanganato de potéssio 0,05 N;

f = fator de corregdo da solucdo de permanganato de potéassio 0,05 N;

S =volume total da solucéo estoque 200 mL;

m = massa da amostra, em gramas;

A = aliquota utilizada da solucdo estoque;

0,02004 = miliequivalente-grama do calcio.

BIBLIOGRAFIA

BRASIL. MINISTERIO DA AGRICULTURA E DO ABASTECIMENTO.



SINDICATO NACIONALDA INDUSTRIA DE ALIM ENTACAO ANIMAL. ASSOCIA(;AO
BRASILEIRA DA INDUSTRIA DE ALIMENTACAO ANIMAL (antiga ANFAR).; COLEGIO
BRASILEIRO DE NUTRICAO ANIMAL.Métodos analiticos In .Compéndio brasileiro de
alimentacéo animal. Sdo Paulo: Sindiragdes-Anfal,1998.p.45-48.

MERCK. Reactivos, diagndstica, productos quimicos

1992/93. Darmstadt, 1993. 1584 p.

PEARSON, D. Técnicas de laboratorio para el analisis de aimentos. Zaragoza: Acribia, 1976. p. 116-117.
CLORETOS

Método A: Potenciométrico

1. Principio

Basela-se natitulagdo potenciométrica dos ions cloretos em meio &cido com solucdo padréo de nitrato de
prata.

2. Materia

2.1. Equipamentos:

Agitador magnético;

Balanca andlitica;

Misturador;

Potenciometro.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béquer de 100 mL;

Buretade 50 mL.

2.3. Reagentes:

Solucédo de &cido nitrico (HNO3) 4 N;

Solucéo de nitrato de prata (AgNO3) 0,1 N;

3. Procedimento

Pesar em béguer exatamente cercade 2 a5 g de amostra preparada. Adicionar 30 mL de aguaa50°C e
homogeneizar com o misturador. Lavar o misturador com 10 mL de agua coletando o lavado no béquer.
Adicionar 2 a3 mL da solucéo de &cido nitrico 4 N e colocar o eletrédo do potencidmetro na suspensao.
Titular o contedido do béquer com a solucéo de nitrato de prata 0,1 N agitando continuamente até quase
alcancar o ponto final. Em seguida, titular cuidadosamente até atingir o ponto final, que corresponde a
maxima diferenca de potencial observada entre duas idénticas adi¢des sucessivas (aproximadamente 0,05

mL) da solucéo de nitrato de prata 0,1 N. Correr uma prova em branco.

4. Célculos



% NaCl =(V1-VO)xNxfx584m

Onde:

V0 = volume da solucgéo de nitrato de prata 0,1 N gasto natitulagcéo do branco, em mL;
V1 = volume da solucéo de nitrato de prata 0,1 N gasto natitulacdo da amostra, em mL;
N = normalidade da solucdo de nitrato de prata 0,1 N;

f = fator de correcdo da solugdo de nitrato de prata 0,1 N;

m = massa da amostra, em gramas,

5,84 = fator de expressao usado para percentual de NaCl.
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CLORETOS

Método B: Argentométrico

1. Principio

Os cloretos sdo precipitados sob a forma de cloreto de prata, em pH levemente alcalino em presenca do
cromato de potéssio usado como indicador. O final datitulagéo é visualizado pelaformacéo do
precipitado vermelho tijolo de cromato de prata.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca andlitica;

Banho-mariaou estufa

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béquer ou copo de aluminio de 250 mL;

Buretade 25 mL;

Erlenmeyer de 125 mL;

Pipetas graduadade 1 e 5mL;

Pipetador tipo papagaio com capacidade de 15 mL;

Provetade 50 mL.

2.3. Reagentes:



Eter de petrdleo p.a.;

n-hexano (C6H14) p.a;

Solugdo de cromato de potassio (K2CrO4) a5 % (m/v);

Solucdo de nitrato de prata (AgNO3) 0,1 N.

3. Procedimento

Partindo do obtido nositens 3.1.e 3.2., transferir o residuo para erlenmeyer de 125 mL, utilizando cerca
de 50 mL de &gua morna, adicionar 1 mL de solucdo de cromato de potéssio a5 % e titular com solucéo
de nitrato de prata 0,1 N, até coloragéo vermelho tijolo.

3.1. Manteiga: pesar exatamente cercade 5 g da amostra em béquer ou copo de aluminio de 250 mL.
Fundir a amostra em estufa, ou banho-maria, a 45 oC. Esfriar o béquer e adicionar 3 ou mais porgoes de
aproximadamente 15 mL de n-hexano ou éter de petréleo, agitando apos cada adicéo e transferindo o
sobrenadante cuidadosamente para outro frasco, sem carrear o residuo. Secar rapidamente o residuo em

estufa, ou banho-mariaa 45 oC.

3.2. Queijos, requeijdo e outros produtos lacteos: utilizar o residuo obtido na metodol ogia residuo mineral
fixo.

4. Calculos

% NaCl =V x f x N x 0,0585 x 100 m

Onde:

V = volume da soluc&o de nitrato de prata 0,1 N gasto natitulacdo, em mL;
f = fator de corregcdo da solugdo de nitrato de prata 0,1 N;

m = massa da amostra, em gramas;

N = normalidade da solucéo de nitrato de prata 0,1 N;

0,0585 = miliequivalente-grama do cloreto de sodio.
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DENSIDADE A 150C

1. Principio

A imersdo de um densimetro de massa constante no liquido provocara deslocamento de uma quantidade
deste, que serg, em massa, igual a do densimetro utilizado e, em volume, proporcional a densidade da

amostra. Esse deslocamento fara o liquido alcancar um valor na escala graduada em graus
densitomeétricos.



2. Material

2.1. Vidrarias, utensilios e outros:
Proveta de 500 mL ou de 1000 mL;
Papel toalha absorvente;

Termol actodensimetro.

3. Procedimento

Transferir cercade 500 mL (ou cercade 1000 mL) de leite para uma proveta de capacidade
correspondente, evitando incorporacdo de ar e formac&o de espuma. Introduzir o termolactodensimetro
perfeitamente limpo e seco ha amostra, deixar flutuar sem que encoste na parede da proveta. Observar a
densidade aproximada, erguer cuidadosamente o termolactodensimetro e enxugar sua haste com papel
absorvente, retornando o aparelho a posi¢céo anteriormente observada.

Deixar em repouso por 1 a2 minutos e fazer aleitura da densidade na clspide do menisco. Observar a
temperatura sempre que possivel, fazer aleitura da densidade a 15°C. Pode-se fazer a correcdo para 15°C
acrescentando aleitura 0,0002 para cada grau acima de 15°C ou subtraindo 0,0002 para cada grau abai xo.
De qualquer forma ndo deverdo ser feitas leituras de densidade em amostras com temperaturainferior a
100C ou superior a 200C.

Observacdo: Calibracéo do termolactodensimetro: dessecar cloreto de sodio (NaCl) p.a. em forno muflaa
300 °C por 2 horas ou em estufa a 105 °C por 24 horas. Pesar rgpida e exatamente 44 g de cloreto de
sodio. Dissolver e transferir para baldo volumétrico de 1000 mL, completando o volume com adgua
destilada. Esta solucdo devera apresentar a densidade de 1,030 g/mL a 20 °C. Introduzir o

termol actodensimetro na solugéo a 20 °C e calcular a corregéo.

C=D-L

Onde:

C = fator de correcéo;

D = densidade da solucéo preparada (1,030) L = leitura no termolactodensimetro.

O fator de correcdo devera ser adicionado ao valor daleitura da densidade da amostra de leite
previamente a correcéo da densidade para 15 °C.
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DEPRESSAO DO PONTO DE CONGELAMENTO



1. Principio

O super congelamento de uma amostra de leite a uma temperatura apropriada e aplicacdo de uma agitacéo
mecanica ocasiona um rapido aumento da temperatura até um patamar o qual corresponde ao ponto de
congelamento da amostra.

2. Materia

2.1. Equipamento:

Crioscopio eletrénico.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Pipeta graduadade 5 mL;

Tubo de vidro.

2.3. Reagentes:

Solucdes de cloreto de sddio (NaCl) a0,6859 % (m/v) (

0,422 °H) ou (-0,408 °C) e a 1,0155 %(m/v) (-0,621 °H) ou (-0,600 °C): secar o cloreto de sodio p.aem
forno muflaa 300 °C por 5 horas ou em estufaa 130 °C por 24 horas, esfriar em dessecador e pesar, exata
e rapidamente 6,859 g e 10,155 g do sal. Dissolver e transferir para bal6es de 1000 mL, completando o
volume com agua fervida e resfriada a 20 °C. Estocar as solucfes em frasco plastico rigido, com tampa
interna de pressdo e externa rosqueavel. Conservar em geladeira.

3. Procedimento

Seguir atentamente as instrugdes do fabricante do aparel ho, especialmente no que se referir ao banho de
refrigeracdo, o agitador e o procedimento de calibragdo com as solugdes padrdes -0,422 °H e -0,621 °H ou
as recomendadas pel o fabricante. Realizar calibracdo com os padrfes na mesma temperatura das
amostras. De modo geral o volume recomendado de solugdo de calibracéo e de amostra é de 2,5 mL para
cada determinacdo. Efetuar trés determinacgdes para cada amostra em 3 tubos distintos. Os resultados dos
testes devem ser préximos, com umatolerancia de mais ou menos 2 miligraus (£ 0,002 °H). Apds cada
leitura, limpar cuidadosamente o0 sensor e 0 agitador com agua e secar delicadamente com papel
absorvente fino.

4. Céculos

Umavez obtida as trés leituras, calcular amédia aritmética.

Considerar apenas as leituras dentro dos limites de toleréncia de mais ou menos 2 miligraus.
Equivaléncia entre as escalas Hortvet (°H) e Celsius(°C)

T(°C) = 0,9656 x T(°H)

T(°H) = 1,0356 x T(°C)

Observacdo: Uma solucédo de cloreto de sddio (NaCl) 0,8646 % (-0,530 °H ou -0,512 °C) servira para
verificar a calibracéo do aparelho.
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DISPERSIBILIDADE DO LEITE EM PO INSTANTANEO

1. Principio

Uma porcéo da amostra, com teor de umidade conhecido, é uniformemente espal hada na superficie da
&guaa 25 °C, amistura é agitada manua mente por um curto periodo de tempo e parte da misturaé
filtrada através de uma peneira, determinando-se o teor de solidos totais do liquido recolhido apos a
filtrac8o. A dispersibilidade é calculada a partir da massa da porcéo da amostra, bem como dos teores de
umidade e de solidos totais.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Balanga semi-analitica;

CronOGmetro.

2.2. Vidrarias, utensilios e outros:

Béquer (com bico) de 600 mL, diametro extern® 90 + 2 mm e alturamédia de 126 + 3 mm, graduado a
150 e 250 mL, com a borda formando um plano horizontal paralelo ao da base;

Erlenmeyer com tampa de 250 mL;
Espéatula com formato de colher;

Espatula de aco inoxidavel com 1 mm de espessura, comprimento total de 250 mm, comprimento da
[&mina de 135 mm e largura dalamina de 25 mm;

Frasco com tampa que permita vedac&o hermética e com capacidade duas vezes superior ao volume da
amostra;

Funil de vidro;

Papel toalha;

Peneira com diametro de 200 mm e malha metalica com abertura 150 mm com bandeja;
Pincel de pelos;

Placa de vidro com 120 x 120 mm de lado e 2,5 mm de espessura com bordas esmerilhadas;
Suporte para tubos de vidro com base metélica;

Termdmetro;

Tubo de vidro com comprimento de 65 mm, didmetro externo de 80 + 1,8 mm, espessura da parede de 2,5



+ 0,3 mm, sem fundo, com extremidades esmerilhadas paral €l as formando angulos retos com eixo
longitudinal.

3. Procedimento

Transferir cuidadosamente uma porcao de leite em pd instantaneo para um frasco com tampa herméticae
com capacidade 2 vezes superior ao volume da amostra. Misturar cuidadosa e total mente a amostra por
inversdo e rotacdo do frasco. A amostra devera permanecer a temperatura do laborat6rio por no minimo
48 horas.

Paralelamente determinar o teor de solidos totais da amostra. Pesar uma aliquota de 26 + 0,1 g de leite em
p6 desnatado instantaneo ou 34 + 0,1 g de leite em po integral instanténeo. Conduzir o teste em duplicata.
Pesar 250 + 0,1 g de &guaa 25 + 1 °C em um béquer de 600 mL, tendo o cuidado para que a parte interna
do béquer acima do nivel da agua permaneca seca. Colocar 0 bégquer na base do suporte do tubo de vidro.
Colocar aplacade vidro centralizada sobre 0 béquer e instalar o tubo de vidro sobre a placa fixando-o
com um gancho de tal forma que figue centralizado sobre o béquer e que deixe a placade vidro livre o
suficiente para ser retirada. Transferir a porcéo pesada da amostra para o tubo de vidro, usando a escova
se necessario e distribuir a amostra uniformemente sobre a placa de vidro com a ajuda da espéatula.
Acionar o crondmetro e, apos exatamente 1 minuto, retirar a placa de vidro com uma das méos, segurando
0 béguer com a outra de modo que a amostra caia progressivamente sobre a superficie da agua contida no
béguer. A retirada da placa deve ser conduzida através de movimento continuo e suave, sendo concluida
dentro de aproximadamente 2,5 segundos.

Remover imediatamente o béquer de debaixo do tubo e, quando o ponteiro principal do cronémetro
indicar 5 segundos, inserir a espatula no béquer até tocar o fundo. Durante os proximos 5 segundos, agitar
o contetido do béquer com a espétul a, fazendo um movimento completo por segundo, isto &, levando a

I P I

espétula devera estar sempre tocando o fundo do béquer.

Inclinar ligeiramente a espatula ao final de cada metade do seu movimento completo, para minimizar o
acumulo de leite em pd ndo umedecido junto a parede do béquer. Sem interrupgdo, continuar a agitagdo
por mais 15 segundos, da mesma maneira, deixando a espétula sempre na posi¢do vertical. No mesmo
tempo em que estiver sendo feito 0 movimento com a espétula, o béquer devera ser girado aos poucos, de
forma que, ao final dos 20 segundos de tempo total de agitacdo da amostra na agua, o béquer desenvolva
um giro de 360 °C.

Concluida a agitac&o, deixar o conteido do béquer em repouso por 30 segundos, ou sgja, até que o
ponteiro principal do crondémetro atinja 55 segundos. Em seguida, sem produzir qualquer distdrbio no
sedimento, verter na peneira, da maneiramais uniforme possivel, a camada superior do liquido até que
este atinjaamarca de 150 mL.

Debaixo da peneira estara adaptado o vasilhame receptor. O conjunto peneira/receptor ndo devera ser
inclinado ou movido durante a filtracao.

Parafacilitar a passagem do liquido durante afiltrac8o, a peneira devera ser umedecida com agua antes do
Seu uso, retirandose 0 excesso de agua com um papel toalha. As superficies superior e inferior damalha
metalica deverdo ser apenas superficialmente enxutos, ao passo que o vasilhame receptor devera
permanecer limpo e seco antes do seu uso. Trinta segundos apos o inicio da operacdo de filtracdo através
da peneira, ou sgja, quando o ponteiro principal do cronbmetro tiver retornado a posicédo de 25 segundos,
transferir, tdo completamente quanto possivel, o contelido do vasilhame receptor para um erlenmeyer por
intermédio de um funil, fechando, a seguir, o erlenmeyer com suatampa. Misturar completamente 0
liguido no frasco mediante repetidas inversdes deste Ultimo. Determinar, neste material, o teor de solidos
totais, em duplicata, extraindo a média das duas determinacoes.

4. Calculos

Calcular o valor de cada duplicata da determinagdo da dispersibilidade, em porcentagem, usando a



seguinte formula:

a) Leite em po desnatado instantaneo:

D=_Sx962_100- (U+9)

b) Leite em p6 integral instantaneo:

D=Sx735_ 100- (U +9)

Onde:

D = % dispersibilidade;

S =% de solidos totais do liquido obtido nafiltragcdo, (m/m);
U = % de umidade, (m/m).

A diferenca entre valores obtidos em duplicata para a dispersibilidade ndo dever&o exceder a4 %.
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EXTRATO SECO TOTAL E DESENGORDURADO Método A: Gravimétrico

1. Principio

Consiste na perda da umidade e voléateis por dessecacdo e pesagem do residuo assim obtido.
2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Banho-maria;

Estufa

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Cépsula com tampa (de ago inoxidavel, aluminio ou niquel) com 20 a 25 mm de alturae 50 a 75 mm de
diametro;

Dessecador; Pipeta graduada de 5 mL; Tenaz metalica.
3. Procedimento
Aquecer a cpsula e tampaem estufaa 102 + 2 °C por no minimo 1 hora. Colocar atampa na capsula,

esfriar em dessecador até temperatura ambiente (no minimo 30 minutos) e pesar. Pesar exatamente cerca
de 5 g deleite fluido homogeneizado. Inclinar a capsula para espalhar a porcéo por igua no fundo.



Pré-aquecer a cdpsula por 30 minutos em banho-maria. Aquecer a cdpsula, com suatampa ao lado, em
estufa 102 + 2 °C por 2 horas. Colocar atampa sobre a capsula, esfriar em dessecador a temperatura
ambiente (no minimo 30 minutos) e pesar. Repetir a operacéo de aquecimento por 1 hora, esfriar e pesar.
Repetir esta Ultima operacdo até que a diferenca entre as duas pesagens consecutivas ndo excedaa 1 mg.

Para a determinagao da porcentagem de extrato seco desengordurado, determinar a porcentagem de
gordura na amostra.

4. Resultados

4.1. % extrato seco total = [(m2 - mO) / (m1 - m0)] x 100 Onde:

mo = massa da cdpsula e tampa, em gramas;

m1 = massa da cipsula, tampa e amostra, em gramas;

m2 = massa da capsula, tampa e amostra seca, em gramas.

4.2. % extrato seco desengordurado = % extrato seco total - % gordura
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EXTRATO SECO TOTAL E DESENGORDURADO Método B: Disco de Ackermann
1. Principio

A utilizagdo de instrumento apropriado permite determinar o teor de extrato seco total por meio dos
valores de densidade e do teor de gordura.

2. Material

2.1. Equipamento:

Disco de Ackermann

3. Procedimento

3.1. Determinagdo do extrato seco total:

Fazer coincidir as graduacfes dos circulos interno e médio, correspondentes a densidade corrigida e a
E)O(igl:mtagem de gordura. A posicao da setaindicarano circulo externo a porcentagem de extrato seco
NOTA:

A porcentagem de extrato seco total podera ser também cal culada através das seguintes formulas:
Férmula de Fleishmann:

% extrato seco = 1,2 G + 2,665 [(100 D - 100)/D]

Férmula Prética:



% extrato seco = G/5 + D/4 + G + 0,26

Onde:

D = densidade;

G =% gordura.

3.2. Determinagdo do extrato seco desengordurado:

Obtem-se a porcentagem de extrato seco desengordurado, subtraindo da porcentagem de extrato seco total
a porcentagem de gordura da amostra.
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FOSFORO

1. Principio

Fundamenta-se na reacdo de Misson. A partir de umareagdo em meio &cido, o ortofosfato presente reage
com solucdo de vanadato e molibdato de aménio, formando um complexo estavel de coloragdo amarela,
gue é medida colorimetricamente a 420 nm.

2. Material

2.1. Equipamentos.

Balanca analitica;

Espectrofotdmetro;

Forno mufla;

Placa aguecedora.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bal6es volumétricos de 100 e 200 mL;

Bastéo de vidro;



Béquer de forma atade 300 mL;

Bico de Bunsen,

Cadinho de porcelana de 60 mL;

Dessecador;

Funil;

Papel defiltro qualitativo;

Pipetas volumétricas de 5, 10 e 20 mL;

Pipetas graduadas de 5 e 10 mL;

Proveta de 50 mL;

Tubos de ensaio;

Vidro dereldgio.

2.3. Reagentes:

Solucdo de &cido cloridrico (HCI) (1+1) ;

Solugdo de &cido sulfurico (H2SO4) 10 N;

Solucéo de metavanadato de aménio (NH4V O3) a 0,25 % (m/v); pesar 2,5 g de metavanadato de aménio
p.a. e solubilizar em 500 mL de &gua fervente. Esfriar e adicionar lentamente, com agitacéo, 350 mL de
acido nitrico (HNO3) p.a.. Esfriar, transferir para bal&o volumétrico de 1000 mL, completar o volume e

estocar em frasco ambar.

Solucgdo de molibdato de amonio tetrahidratado ((NH4)6Mo07024.4H20) a5 % (m/v); pesar 50 g de
molibdato de ambnio p.a. e dissolver em 500 mL de agua quente (60 - 70° C).

Esfriar e transferir para baldo volumétrico de 1000 mL. Completar e estocar em frasco ambar.

Reagente misto: misturar 1 parte da solucéo de metavanadato de aménio a 0,25 % com 1 parte da solucéo
de molibdato de ambdnio a5 % e homogeneizar. Preparar momentos antes de utilizar.

3. Procedimento

Pesar a amostra em cadinho, conforme ositens 3.1. a 3.3., carbonizar em placa aguecedora ou bico de
Bunsen (dependendo do tipo de amostra, secar inicialmente em fluxo de vapor) e levar ao forno muflaa
550 - 600 °C até obtencdo de cinzas claras (3 horas no minimo). Esfriar sobre a bancada até temperatura
ambiente. Com auxilio de bastdo de vidro e &gua, transferir as cinzas para béquer de 300 mL de forma
ata, lavar o cadinho com peguenas porcoes de solucéo de &cido cloridrico (1+1), totalizando 40 mL.
Lavar em seguida com mais algumas porc¢des de dgua complentando o volume final de aproximadamente
100 mL. Cobrir com o vidro de rel6gio e aquecer em placa aquecedora a 180 °C até obter reducéo de 1/3
do volumeinicial e esfriar. Filtrar em papel de filtro qualitativo recebendo o filtrado em baldo
volumétrico de 200 mL. Lavar o papel de filtro com agua, misturar o conteildo do bal&o e completar o
volume.

Retirar uma aliquota de 20 mL para bal&o volumétrico de 100 mL com um pouco de agua, adicionar 4 mL
de solucéo de &cido sulfarico 10 N e completar o volume com &gua. Em tubo de ensaio pipetar
volumetricamente 10 mL da solucéo acima e adicionar 4 mL do reagente misto preparado recentemente.



Deixar em repouso por 20 minutos e fazer aleituraa 420 nm contra um branco.

3.1. Leitefluido

Pesar exatamente cerca de 5,0 g da amostra;

3.2. Creme de leite

Pesar exatamente cercade 5 a 10 g da amostra;

3.3. Leite fermentado

Pesar exatamente cercade 5 a 10 g da amostra.

4. Céculos

% P=AXFx100m

Onde:

A = absorbancia da amostra;

F = fator de calibragdo da curva padréo;

m = massa da amostra na aliquota, em microgramas.

% P205=%Px 2,3

Onde:

2,3 = Fator de transformacéo do fésforo para 6xido de fosforo V.

Preparo da curva padréo:

Fazer uma solucdo padrdo com exatamente cerca de 0,4394 g de monofosfato de potassio (KH2PO4)
previamente seco em estufa a 105 °C por 2 horas. Solubilizar e transferir para baléo volumétrico de 1000
mL, adicionar aproximadamente 500 mL de dgua e 100 mL de solucéo de écido sulfurico 10 N.
Completar o volume. Cada mL desta solugdo contém 100 mg de fésforo. Fazer as diluicdes, construir a
curvae cacular o fator de calibrago.
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GLICIDIOS REDUTORES EM LACTOSE, GLICIDIOS NAO REDUTORES EM SACAROSE E
AMIDO Método A: Lane-Eynon

1. Principio

Fundamenta-se na reducdo dos ions clpricos a ions cuprosos pelo aclcar redutor em meio alcalino, a
quente.



2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Placa aquecedora;

Banho-maria

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bal&o volumétrico de 100 e 250 mL;

Béquer de 150 mL;

Bureta de 50 mL;

Condensador;

Erlenmeyer de 250 mL;

Funil;

Papel defiltro qualitativo;

Papel indicador de pH;

Pipetas volumétricasde 2, 5e 10 mL.

2.3. Reagentes:

Acido cloridrico (HCI) p.a;

Alcool etilico (C2H50H) p.a;

Solucéo de azul de metileno (C16H18CIN3.3H20) a1 % (m/v);
Solucéo de ferrocianeto de potéssio trihidratado (K4[Fe(CN)6].3H20) a 15 % (m/v);
Solucéo de hidréxido de sodio (NaOH) a40 % (m/v);

Solucdo de sulfato de zinco heptahidratado (ZnSO4.7H20) ou solucdo de acetato de zinco dihidratado
((CH3C0O0)2Zn.2H20) a 30 % (m/v);

Solucgéo de Fehling A: dissolver 34,65 g de sulfato de cobre pentahidratado (CuSO4.5H20) p.a., transferir
para um bal&o volumétrico de 1000 mL e completar o volume,

Solucéo de Fehling B: dissolver 173 g de tartarato duplo de potassio e sodio (C4H4KNa06.4H20) p.a.,
em solucdo de hidroxido de sodio (NaOH) p.a. 125 g em 300 mL, completar o volume para1000 mL e
deixar em repouso por 24 horas.

Padronizacdo da solucdo de Fehling: pesar exatamente 0,5 g de glicose (C6H1206) p.a., previamente seca
em estufaa 70 OC, durante 1 hora. Transferir para baldo volumétrico de 100 mL com auxilio de &gua.
Dissolver bem e completar o volume. A solucéo padréo de glicose paratitular a solucéo de Fehling deve
ser recentemente preparada. Colocar na bureta a solucéo padréo de glicose.



Transferir, com pipeta volumétrica, 10 mL de cada uma das solugdes de fehling A e B para erlenmeyer de
250 mL. Adicionar 40 mL de &gua e aquecer até ebulicdo. Gotejar a solucdo padréo, sem agitacéo até
guase o final datitulacdo, mantendo a ebulicéo. Adicionar 1 gota de solucéo de azul de metilenoal % e
completar atitulacdo até descoramento do indicador. O tempo datitulagcdo ndo deve ultrapassar a 3
minutos. O final datitulagdo sera em torno de 10 mL da solugdo padréo de glicose.

O titulo da solucéo de Fehling sera obtido pelo calculo:
T=V xm100

Onde:

V = volume gasto de glicose natitulagdo, em mL;

m = massa da glicose, em gramas.

3. Procedimento

Glicidios redutores em lactose: adicionar as amostras preparadas conforme ositens 3.1. a3.4., 5mL de
solucdo de ferrocianeto de potéssio a 15 % e 5 mL de solucéo de sulfato ou acetato de zinco a 30 %.
Agitar e completar o volume com agua. Deixar sedimentar e filtrar em papel de filtro e receber o filtrado
em erlenmeyer. Reservar o residuo dafiltragdo para andlise de amido. Transferir o filtrado obtido para
uma bureta de 50 mL. Pipetar volumetricamente para um erlenmeyer 5 mL da solugéo de Fehling A e 5
mL de solucéo de Fehling B. Adicionar 40 mL de &gua, aquecer até a ebulicdo e gotejar a solucéo da
amostra, sem agitacdo, até que o liquido sobrenadante fique levemente azulado. Manter aebulicdo e
adicionar 1 gota de solucdo de azul de metileno a 1 % e continuar até descoloracdo do indicador.

Glicidios ndo redutores em sacarose: transferir 50 mL do filtrado obtido na determinacéo dalactose para
baldo volumétrico de 100 mL. Adicionar 2 mL de &cido cloridrico p.a. e levar ao banhomariaa 60 OC por
60 minutos. Esfriar, neutralizar com solugdo de hidréxido de sddio a 40 %, e se necessario adicionar 5 mL
de solucdo de ferrocianeto de potéssio a 15 % e 5 mL de solucéo de sulfato ou acetato de zinco a 30 %.
Completar o volume para 100 mL. Filtrar e transferir o filtrado para bureta e proceder como na
determinag&o da lactose.

Amido: Lavar no proprio funil o residuo obtido na determinagdo de lactose, com porcgdes de & cool etilico
p.a. edeixar filtrar.

Levar o funil paraoutro erlenmeyer, romper o papel defiltro e transferir o residuo com 100 mL de agua.
Adicionar 10 mL de &cido cloridrico p.a., 0 volume do &cido deve ser proporcional a quantidade de agua
utilizada para transferir o residuo. Aquecer sob refluxo em banho-maria durante 2 horas no minimo, ou
em autoclave a 120 oC por 20 minutos. Esfriar e neutralizar com solugdo de hidroxido de sodio a 40 %,
usando papel indicador de pH. Transferir para baldo volumétrico de 250 mL lavando o erlemeyer e 0
papel defiltro.

Adicionar 5 mL de solugéo de ferrocianeto de potéssio a 15 % e 5 mL de solug&o de acetato ou sulfato de
zinco a 30 %, agitar e completar o volume. Filtrar para erlemeyer e transferir o filtrado obtido para bureta
de 50 mL. Pipetar volumetricamente para um erlenmeyer 5 mL da solucéo de Fehling A e 5 mL de
solucéo de Fehling B. Adicionar 40 mL de &gua, aquecer até a ebulicdo e gotgjar a solucdo da amostra,
sem agitacdo, até que o liquido sobrenadante fique levemente azulado. Manter a ebuli¢cdo e adicionar 1
gota de solucéo de azul de metileno a1 % e continuar até descoloracéo do indicador.

3.1. Leitefluido: pipetar 10 mL da amostra para baldo de 250 mL;

3.2. Leite desidratado (leite em p6 integral ou desnatado, soro em po, leite em pd modificado e similares):
pesar em balanca analitica exatamente cerca de 5 g da amostra em béguer de 150 mL ou diretamente num



bal &0 volumétrico de 250 mL, com auxilio de um funil, e dissolver em cercade 50 mL de &gua. Transferir
guantitativamente para baldo volumétrico de 250 mL, quando a pesagem e dissolucdo tiver sido feitaem
béquer;

3.3. Doce de leite: pesar cercade 5 g daamostra, dissolver em cercade 50 mL de agua e transferir para
bal o volumétrico de 250 mL;

3.4. Leite fermentado: pesar cercade 10 g da amostra diretamente em bal&o volumétrico de 250 mL.
4. Célculos

% de glicidios redutores em glicose = 100 x 250 x (T/2) V x m
% de glicidios redutores em lactose = 100 x 250 x (T/2) x 1,39
V Xxm

Onde:

T = titulo da solugdo de Fehling;

V = volume de amostra gasto natitulacdo, em mL;

m = massa da amostra em gramas,

1,39 = fator de converséo da glicose para lactose.

% de glicidios totais em glicose = 100 x 100 x (T/2) V1 x m1
Onde:

T = titulo da solugdo de Fehling;

V1 = volume de amostra gasto natitulagdo, em mL;

m1 = massa da amostra em gramas, na aliquota.

% glicidios néo redutores em sacarose = (% glicidios totais em glicose - % glicidios redutores em glicose)
x 0,95 Onde:

0,95 = fator de converséo da glicose para sacarose. % amido = 100 x 250 x (T/2) x 0,90V x m
Onde:

T = titulo da solugdo de Fehling;

V = volume de amostra gasto natitulagéo, em mL;

m = massa da amostra em gramas,

0,90 = fator de conversao da glicose para amido.
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GLICIDIOS REDUTORES EM LACTOSE E GLICIDIOS NAO REDUTORES EM SACAROSE
Método B: Cloramina-T

1. Principio

Fundamenta-se na quantidade de iodo liberada por uma amostra adicionada de cloramina-T e iodeto de
potéssio.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Agitador magnético;

Balanca andlitica;

Banho-maria

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Baldo volumétrico de 50 e 100 mL ;

Bastéo de vidro;

Béquer de 100 mL;

Erlenmeyer de 125 mL com tampa esmerilhada;

Funil de vidro;

Papel defiltro qualitativo;

Pipetas volumétricas de 5, 10 e 20 mL.

2.3. Reagentes:

Solucédo de &cido cloridrico (HCI) 2 N;

Solucdo de &cido Wolframico: dissolver 7 g de tungstato de sodio (Na2WO4.2H20) p.a. em 870 mL de
agua, adicionar 0,1 mL de solucao de &cido ortofosférico (H3PO4) a 88 % (m/v) e 70 mL de solucdo de
&cido sulfurico (H2SO4) 1 N;

Solucgdo de amido (C6H1206) a1 % (m/v);

Solucdo de cloraminaT (C7H7CINNaO2S.H20) 0,04 N;
Solugdo de hidroxido de sodio (NaOH) 1 N;

Solucéo de iodeto de potéssio (K1) a 10 % (m/v);

Solucéo de tiossulfato de sodio (Na2S203) 0,041 N.



3. Procedimento

Em um béquer de 100 mL, pesar 10 g de amostra. Adicionar agua fervente e dissolver bem a amostra com
ajuda de um bast&o de vidro. Transferir quantitativamente para baldo volumétrico de 50 mL.

Adicionar aproximadamente 10 mL de agua, 20 mL de solucdo de &cido Wolframico e completar o
volume. Agitar, deixar decantar e filtrar em papel de filtro. Recolher o filtrado em erlenmeyer (codificar
como A).

Inversdo da sacarose: num bal&o volumétrico de 50 mL, colocar 10 mL do filtrado A, aproximadamente
10 mL de &guae 5 mL de solucdo de écido cloridrico 2 N. Deixar em banho-mariaa 60 0OC por 15
minutos (agitar durante os trés primeiros minutos). Esfriar a 20 0C, adicionar 10 mL de soluc&o de
hidréxido de sddio 1 N e completar o volume com agua (codificar como B).

Determinacao do teor de Lactose e Sacarose: pipetar em 3 erlenmeyers de 125 mL com tampa
esmerilhada 10 mL defiltrado A (lactose), no primeiro, 10 mL de B (sacarose), no segundo, e 10 mL de
&gua (branco) no terceiro. Colocar em cada erlenmeyer 5 mL de solugdo de iodeto de potéssio a10 % e
exatamente 20 mL de solucdo de cloramina-T 0,04 N (devera ocorrer uma coloracéo ambar). Umedecer as
tampas dos erlenmeyers com solucéo de iodeto de potassio a 10 %, tampar e deixar em lugar escuro por 1
hora e 30 minutos (+ 10 minutos). Decorrido esse tempo adicionar 5 mL de solucdo de écido cloridrico 2
N, 10 mL de soluc&o de tiossulfato de sodio 0,041 N e titular com a mesma solug&o de tiossulfato sodio.
Ao titular com a solucéo de tiossulfato de sddio 0,041 N, a cor &mbar deve clarear passando para amarelo.
Neste ponto, colocar 4 a6 gotas de solucdo de amido a 1 % (responsavel pelo aparecimento da coloragéo
azul).

Continuar atitulacdo até a viragem paraincolor (aleitura é feita uma gota antes da viragem).

4. Céalculos

% lactose = (Vb - VA) x f x 0,0072 x 100 x 0,995 x (100/m)

Onde:

Vb = volume da solucéo de tiossulfato de sddio gasto natitulagdo do branco, em mL;

VA = volume da solucgéo de tiossulfato de sodio gasto natitulacdo do filtrado A (lactose), em mL;

f = fator de correcdo da solucédo de tiossulfato de sodio;

m = massa da amostra, em gramas;

0,0072 = massa de | actose monohidratada em gramas correspondente a 1 mL da solugéo de tiossulfato de
sodio 0,041 N;

0,995 = corregéo para volume do precipitado.

% sacarose =[(Vb-VB) x5- (Vb-VA)] xf x 0,00685 x 0,995 x 100 x (100/m)

Onde:

VB = mL dasolucéo de tiossulfato de sodio gasto natitulacdo de B (sacarose invertida + lactose);
Vb = volume da solucgdo de tiossulfato de sodio gasto natitulacéo do branco, em mL;

VA = volume da solucéo de tiossulfato de sodio gasto natitulagdo do filtrado A (lactose), em mL;

f = fator de correcdo da solugdo de tiossulfato de sbdio;



m = massa da amostra, em gramas;
5 = fator de dilui¢éo da amostra nainversdo da sacarose;

0,00685 = massa de sacarose, em gramas correspondente a 1 mL da soluc&o de tiossulfato de sddio 0,041
N;

0,995 = corregdo para volume do precipitado.
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INDICE DE ACIDOS GRAXOS VOLATEIS SOLUVEIS E INSOLUVEIS (REICHERT - MEISSL E
POLENSKE)

1. Principio

A gordura é saponificada com uma solugdo de hidroxido de sodio e glicerina e a solugéo obtida é diluida
com égua e acidificada com écido sulfurico. Os &cidos graxos volateis sdo destilados e os &cidos graxos
insolUveis sdo separados dos soluveis por filtragdo. A solucdo aquosa de &cidos sollveis e a solucéo
etandlica de acidos insoliveis sdo titulados separadamente com solugdo al calina de normalidade
conhecida, usando fenolftaleina como indicador.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Aparelho para determinag&o dos Indices de Reichert - Meissl e Polenske;

Balanca andlitica;

Estufa

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bal&o volumétrico de 110 mL com marcagéo para 100 e 110 mL;

Bal&o de fundo chato de 300 mL;

Béquer de 50 mL;

Bico de Bunsen,

Borracha adaptével a erlenmeyer de 250 mL, com orificio que permita adaptagcdo ao tubo de refluxo;

Buretade 25 mL;

Erlenmeyer de 150 e 250 mL;



Funil;

Papel defiltro qualitativo;

Pérolas de vidro;

Pipeta volumétrica de 100 mL;

Pipetas graduadasde 1 e 5 mL;

Provetas de 25 e 100 mL;

Suporte e garras metalicas,

Tubo de refluxo de + 50 cm de comprimento.

2.3. Reagentes:

Alcool etilico (C2H50H) 95% p.a. neutralizado;
Solucdo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a1 % (m/v);
Solucéo de &cido sulfarico (H2S04) a2,5 % (v/v);
Solucé&o de hidroxido de sodio (NaOH) 0,1 N;

Solucéo de hidréxido de sodio (NaOH) ou potassio (KOH) em glicerol (C3HB03): adicionar 20 mL de
solucdo de hidréxido de sddio ou potassio a 50% em 180 mL de glicerol.

3. Procedimento

3.1. Pesar 50 g da amostra, fundir em estufaa 45 - 50 °C e filtrar com papel de filtro qualitativo. Pesar 5 g
de gordura fundida e filtrada em béquer de 50 mL e transferir, com auxilio de 20 mL de solucéo de
hidréxido de sodio ou potassio em glicerol paraum baldo de fundo chato de 300 mL. Acoplar o tubo de
refluxo e aquecer até completa saponificacdo, agitando ocasionalmente. O final da saponificacdo é
reconhecido pelalimpidez do liquido. Esfriar. Adicionar 90 mL de &guafervida, resfriada até 70 °C.
Esfriar. Adicionar 50 mL da solucéo de &cido sulfurico a 2,5 % e algumas pérolas de vidro.

Ligar o baldo ao condensador e destilar através do aparelho de Reichert - Meissl e Polenske conforme o
model o detalhado em figuras nas metodol ogias citadas, recebendo o destilado em bal&o volumétrico de
110 mL. Regular o aquecimento para que os 110 mL sejam destilados em 30 minutos. Apés o fim da
destilacéo dedligar 0 aguecimento.

Receber as Ultimas gotas do destilado em uma provetade 25 mL e reservar para a determinacéo do indice
de Polenske (3.2). O destilado é filtrado em filtro seco para um erlenmeyer de 250 mL.

Reservar o papel de filtro para a determinacéo do indice de Polenske (3.2). Transferir com pipeta
volumétrica 100 mL do filtrado para erlenmeyer de 250 mL, adicionar 5 gotas de solucdo alcodlica de
fenolftaleinaa 1 % e titular com solucéo de hidroxido de sodio 0,1 N até leve coloracéo rosea. Efetuar
prova em branco.

3.2. Filtrar as tltimas gotas do destilado obtido em 3.1. na proveta de 25 mL, no mesmo filtro que contém
os insolUveis da determinagdo do indice de Reichert - Meissl. Lavar aprovetade 25 mL, o bal&o
volumeétrico de 110 mL e o condensador com 3 porcdes de 15 mL de agua passando pelo filtro com os
residuos e desprezando o filtrado. Lavar a proveta, o baldo volumétrico e o condensador com 3 porgdes de



15 mL de acool etilico a 95 % neutralizado. Filtrar no mesmo filtro, recebendo as solucdes alcodlicas em
erlenmeyer de 250 mL. Adicionar 5 gotas de solucéo alcodlica de fenolftafeina a 1% e titular com solucéo
de hidréxido de sddio 0,1 N até leve coloracdo résea persistente por 30 segundos.

4. Célculos

4.1. indice de Reichert - Meiss = [(Va- Vb) xf x 5x 1,1]

m

Onde:

Va= volume de solug&o de hidroxido de sodio 0,1 N, gasto na titulagdo da amostra, em mL ;

Vb = volume de solucéo de hidréxido de sodio 0,1 N, gasto natitulacdo do branco, em mL;

f = fator de correcdo da solugdo de hidroxido de sddio 0,1 N;

m = massa da amostra, em gramas.

4.2. indice de Polenske = (Va- Vb) x f x 5m

Onde:

Va = volume de solucdo de hidréxido de sddio 0,1 N, gasto natitulaco da amostra, em mL;

Vb = volume de solugéo de hidroxido de sddio 0,1 N, gasto natitulagdo do branco, em mL;

f = fator de correcdo da solucdo de hidréxido de sédio 0,1 N;

m = massa da amostra, em gramas.
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INDICE DE CMP

1. Principio.

Este método baseia-se na deteccdo e quantificacao de caseinomacropeptideo (CMP) proveniente da acéo
proteolitica de enzimas por meio de cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) com separacdo em

coluna de filtracdo em gel e deteccdo em ultravioleta (UV).

2. Materid.



2.1. Equipamentos:

Agitador magnético;

Balanca analitica;

Banho de &gua;

Coluna cromatogréfica hidrofilica para separacdo de macromoléculas por filtragdo em gel com as
seguintes caracteristicas: particulas de silica esféricas com didmetro nominal de 4 a4,5mm (micrémetro),
superficie modificada estabilizada com zirconio, didmetro do poro 150A (Angstron), rea superficial
140m2/g (metroquadrado/ grama), camada hidrofilica mono molecular tipo diol, coluna com 9,4mm
(milimetros) de didmetro e 250mm (milimetros) de comprimento da coluna (similar a Zorbax GF 250
Bioséries da Agilent);

Sistema cromatografico, equipado com detector UV a 205 ou 210nm (nanémetro), volume de injecdo de
20 ou 30mL (microlitros) e com fluxo da fase mével de 1,0 a 1,5mL/min (mililitro por minuto).

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bal es volumétricos de 1.000, 500, 250, 100 e 50mL;
Béqueres de 1.000, 500, 250, 100 e 50mL;
Bureta de 50mL;

Funil de vidro;

Micropipeta;

Pipeta graduada de 20mL;
Pipetavolumétricade 10, 5, 4, 3,2, 1 e 0,5mL;
Papel defiltro qualitativo.

2.3. Reagentes:

Acido tricloroacético (C2HCI302) p.a.;

Acido fosforico concentrado (H3POA4) p.a.;
Caseino-macropeptideo de pureza conhecida;
Dihidrogenofosfato de potassio (KH2PO4) p.a,;
Hidrogenofosfato de potassio (K2HPO4) p.a;;
Hidréxido de potassio (KOH) p.a,;

Matriz branca de leite fluido integral;

Sulfato de sddio (Na2S04) p.a.

3. Procedimentos.



3.1. Preparo de solucdes.
3.1.1. Solucgdo de acido tricloroacético a 24%.
Em béguer de 100mL., pesar 249 de &cido tricloroacético.

Transferir para bal@o volumétrico de 100mL, completar o volume e homogeneizar. Pode-se preparar
solucdo com 48% de acido tricloroacético e diluir para 24% no momento da anélise.

3.1.2. Solucéo de acido fosférico a 3mol/L.

Em bal&o volumétrico de 250mL, adicionar 100mL de &gua deionizada destilada. Acrescentar 50mL do
acido fosférico concentrado pelas paredes do baldo, homogeneizar, deixar esfriar a temperatura ambiente
e completar o volume.

3.1.3. Solucgéo de hidroxido de potassio a 3mol/L.
Em béguer de 250mL., pesar 42g de hidroxido de potéssio.

Dissolver e transferir para baldo volumétrico de 250mL. Deixar esfriar e completar o volume. Transferir
parafrasco de plastico.

3.1.4. Fase mével tampéo fosfato pH 6,0.

Dissolver 1,749 de hidrogenofosfato de potassio, 12,37g de dihidrogenofosfato de potéssio e 21,41g de
sulfato de sodio em, aproximadamente, 700mL de &gua deionizada destilada. Para a utilizagdo de
reagentes com molécula de hidratacdo, fazer as correcGes nas massas utilizadas. Ajustar o pH da solucédo
para 6,0 usando solucéo de acido fosforico 3mol/L e solucéo de hidroxido de potéssio a 3mol/L.
Transferir para baldo volumétrico de 1.000mL, completar o volume com &gua deionizada destilada e
filtrar a solugdo em membrana de 0,45mm. Antes do uso, degaseificar.

3.2. Preparo da curva de calibracéo.

Preparar, no minimo, 5 (cinco) solucdes padréo de CMP que contemple, no minimo, um ponto abaixo de
30mg/L e um ponto acima de 75mg/L em matriz branca de leite fluido integral. Em seguida precipitar
com é&cido tricloroacético, deixar em repouso por 60 minutos e filtrar em papel defiltro qualitativo. No
caso de solugdes padréo turva, filtrar em unidade filtrante com membrana de diémetro de poro de
0,45mm. Injetar cada soluc&o no sistema cromatografico.

3.3. Preparo das amostras congeladas.

Para amostras congeladas, descongelar a amostra de leite até a temperatura ambiente. Para tanto, colocar
as amostras em refrigerador no dia anterior da andlise ou utilizar banho de agua a 30°C.

Homogeneizar.

3.4. Preparo de amostras a partir de leite em po.

Pesar 10 g de leite em pd desnatado ou 13g de leite em po integral, acrescentar 100mL de agua com
auxilio de uma proveta e agitar até a compl eta dissolucéo. Para leite parcialmente desnatado ou
semi-desnatado, verificar aforma de reconstitui¢éo de acordo com o fabricante.

3.5. Tratamento das amostras.

Em uma aliquota de 20,0mL das amostras preparadas conforme os itens 3.3 e 3.4 adicionar 10,0mL de

acido tricloroacético a 24% gota a gota e sob agitacdo constante. Deixar em repouso por 60 minutos a
temperatura ambiente e filtrar em papel qualitativo descartando as primeiras gotas do filtrado. No caso de



amostras turvas, filtrar em unidade filtrante com 0,45mm. Injetar cada amostra tratada no sistema
cromatografico.

4. Célculos e expressao dos resultados.

4.1. Curvade calibraco.

Calcular acurvade regressdo linear (Y = AX + B), onde, A representa a declividade, ou o coeficiente
angular ou ainclinacdo dareta, e B, aintersecdo com o eixo Y ou o coeficiente linear, usando a
concentracéo de CMP em miligramas por litro versus altura ou area do pico. Aceitar a curva para valores
deR>0,95.

4.2. Amostras.

Identificar o pico com 0 mesmo tempo de retencéo do CMP.

Calcular a concentracéo de CMP em miligramas por litro nas amostras pela equacéo da curva de
calibracéo (Y = AX + B).

4.3. Expressao dos resultados.

Os resultados das amostras devem ser expressos em miligramas de CMP por litro (mg/L).
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INDICE DE INSOLUBILIDADE

1. Principio

Fundamenta-se na determinac&o do volume, em mililitros, de sedimento (residuo insoltvel), obtido
guando um leite em po ou produto lacteo em pd é reconstituido e centrifugado.

2. Material

2.1. Equipamentos:
Balanca andlitica;
Banho-maria;

Centrifuga, carregamento vertical, que produza 160 gravidades (g) de aceleracéo no fundo do tubo,
mantendo atemperaturaa 20 - 25 oC;

Misturador elétrico com 16 laminas em angulo de 300, distancia entre |&minas de 8,73 mm, distancia das
I&minas ao fundo do copo de 10 mm, alcance de frequéncia rotacional de 3600 rpm em menos de 5
segundos, equipado ou ndo com crondmetro.



2.2. Vidraria, utensilios e outros:
Bastdo de vidro com 150 a 200 mm de comprimento;

Copos para misturador de 500 mL, didmetros superiores interno de 84 mm e externo de 97 mm, altura
interna de 132 mm e externa de 154 mm, didmetros inferiores interno de 55 mm e externo de 88 mm;

Espatula;
Fonte de luz;
Lente de aumento;

Papel manteiga 140 x 140 mm para pesagem da amostra;

Papel toalha;

Provetade 100 mL;
Seringas de vidro ou plastico de 30 ou 50 mL com agulhalonga;
Termbmetro;

Tubos de centrifuga de 135 mm de comprimento, de vidro, conicos, graduados, com divisdes de 0,1 mL
entreas marcas de 0,1 ede 1,0 mL ede 0,2 mL entre as marcas de 1,0 e de 2,0 mL, com volume total de
50 mL.

2.3. Reagente:
Antiespumante a base de 30 % de silicone.
3. Procedimento

Preparar ajarra do misturador, mantendo-a em banho-maria por tempo suficiente para atingir a
temperatura de 24 °C para produtos processados por sistema spray ou 50 °C para produtos processados

por sistemaroller, com o nivel da dgua proximo ao topo dajarra. Imediatamente antes de seu uso, retira-la
do banho-maria, enxugando rapidamente com papel toalha. (Na prética, e para o caso de se trabalhar com
0 p6 elaborado por spray, esta operacdo sera desnecesséria se a temperatura da sala onde se encontrarem
estocadas as jarras estiver em torno de 24 °C).

Manter aamostra em frasco atemperatura de 20 a 25 °C por 48 horas. Misturar bem, invertendo o frasco
contendo a amostra. No caso de leite em p6 instanténeo, misturar cuidadosamente, para evitar diminuicéo
do tamanho da particula. Pesar, usando papel manteiga dobrado duas vezes e reaberto sobre o prato da
balanca, conforme ositens 3.1. a3.3.. Transferir 100 mL de &guaa 24 ou 50 oC paraajarrado
misturador, acrescentar 3 gotas de antiespumante. Transferir a amostra previamente pesada paraajarra,
de modo que toda a aliquota caia sobre a superficie da agua. Misturar por 90 segundos a 3600 rpm e
deixar ajarraem repouso por ndo menos do que 5 minutos e por ndo mais do que 15 minutos. Adicionar
mais 3 gotas de antiespumante, misturar cuidadosamente com uma espatula por 10 segundos e transferir
imediatamente para um tubo de centrifuga, até a marca de 50 mL. Centrifugar de modo a obter 160
gravidades durante 5 minutos em temperatura de 20 a 25 °C. Retirar o0 tubo e descartar a camada de
gordura com uma espétula. Colocar o tubo em posicéo vertical e remover o sobrenadante até a marca de
15 mL para produtos processados pelo sistemaroller ou 10 mL para produtos processados pelo sistema
spray com o auxilio de uma seringa sem causar qualquer disturbio ao sedimento. Adicionar &guaa24 ou a
50 oC até amarca de 30 mL e dispersar o sedimento com um bastdo de vidro.

Encostar 0 bast&o na parede interna do tubo ao retira-lo e acrescentar mais agua até a marca de 50 mL.



Tampar o tubo com rolha de borracha e inverté-lo lentamente por 5 vezes. Remover atampa e centrifugar
de modo a obter 160 gravidades durante 5 minutos em temperatura de 20 a 25 °C. Durante a centrifugacéo
a escala graduada do tubo devera estar voltada para um dos lados e ndo para cima ou para baixo. Remover
o tubo, colocélo em posicéo vertical contra afonte de luz e fazer aleitura do volume de sedimento com
auxilio de umalente de aumento, se necessario.

3.1. Leite em po integral, leite em pd parcialmente desnatado e alimentos infantis. pesar 13,0 g;

3.2. Leite em po desnatado e leitelho em po: pesar 10,0 g;

3.3. Soro de queijo em po: pesar 7,0 g.

4. Resultados

Expressar os resultados como: volume de sedimento / temperatura de procedi mento.

Exemplo: 0,2 mL / 24 oC.
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INDICE DE PEROXIDOS

1. Principio

Devido a sua acéo fortemente oxidante, os perdxidos organicos formados no inicio da rancificacdo atuam
sobre o iodeto do potéssio, liberando iodo, que seratitulado com tiosulfato de sddio em presenca de
amido como indicador.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanga analitica;

Banho-maria ou placa aquecedora;

Estufa

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bastéo de vidro;

Béquer de 250 mL;

Bureta de 25 mL;

Cépsulas de porcelang;

Frasco para determinacéo de indice de iodo ou erlenmeyer de 250 mL, com rolha esmerilhada;

Funil;



Papel defiltro;

Pipetas graduadasde 1 e 5 mL;

Pipetas volumétricas de 25 mL;

Provetas de 50 mL.

2.3. Reagentes:

Solugédo de amido ((C6H1005)n) a1 % (m/v) recentemente preparada;

Solucéo de cloroférmio (CHCI3) p.a. e &cido acético (CH3COOH) p.a. (1+3) ;

Solucdo de tiosulfato de sodio pentahidratado (Na2S203.5H20) 0,01 N;

Solucgédo saturada de iodeto de potassio (KI).

3. Procedimento

Transferir porcoes de partes diversas da amostra previamente preparada para béquer de 250 mL. Colocar
em estufaa 50 °C. Fundir a amostra e deixar separar as camadas. Filtrar em papel defiltro qualitativo
recebendo a gordura filtrada em béquer de 100 mL. Pesar cercade 5 g de gordura em frasco para
determinacdo de indice deiodo. Adicionar 30 mL de mistura cloroformio e &cido acético (1+3) e agitar
paradissolver. Adicionar 0,5 mL de solucdo saturada de iodeto de potassio, agitar e deixar em repouso
por 1 minuto na ausénciade luz. Adicionar 30 mL de &gua, lavando arolha. Titular com solucéo de
tiossulfato de sddio 0,01 N até que a coloragdo amarela tenha diminuido. Adicionar 0,5 mL de solucdo de
amido a1 % e continuar atitulacdo, agitando até desaparecer a coloragdo azul.

Efetuar prova em branco, subtraindo seu resultado da titulacéo da amostra.

4. Calculos

indice de peroxido em mEg/kg = (Va- Vb) x N x f x 1000 m

Onde:

Va= volume da solucéo de tiossulfato de sodio 0,01N gasto natitulacdo da amostra, em mL;

Vb = volume da solucéo de tiossulfato de sddio 0,01N gasto natitulagéo do branco, em mL;

N = normalidade da solucéo de tiossulfato de sodio 0,01 N;

f = fator de corregdo da solucdo de tiossulfato de sodio 0,01 N;

m = massa da amostra, em gramas.
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INDICE DE SAPONIFICACAO DE KOELLSTORGES
1. Principio

Fundamenta-se na saponificacéo dos écidos graxos e posterior neutralizacdo com solucéo alcalina de
concentracdo conhecida em presenca de indicador fenolftaleina.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanga analitica;

Bico de Bunsen ou placa aquecedora.
2.2. Vidraria, utensilios e outros:
Buretas de 25 e 50 mL;

Condensador Liebig ou tubo de refluxo com 50 cm de comprimento e 10 mm de didmetro interno como
rolha de borracha;

Erlenmeyer de 250 mL;

Pipetas graduadas de 1 e 20 mL.

2.3. Reagentes:

Solucéo de &cido cloridrico (HCI) 0,5 N;

Solucéo alcodlica de fenolftaleina (C20H1404) a1 % (m/v);

Solucéo alcodlica de hidréxido de potassio (KOH) a4 % (m/v).

3. Procedimento

Pesar 2 g da amostra de gordura fundida e filtrada em erlenmeyer de 250 mL. Adicionar com auxilio de
uma pipeta, 20 mL de solugéo alcodlica de hidroxido de potéssio a4 %. Adaptar ao erlenmeyer um
condensador ou tubo de refluxo e aquecer até ebulicdo branda durante 30 minutos. Resfriar auma
temperatura suportavel ao tato. Adicionar 2 gotas da solucéo de fenolftaleinaa 1 %. Titular com solucéo

de &cido cloridrico 0,5 N até que a coloracdo résea desapareca.

Fazer uma prova em branco. A diferenca entre os volumes gastos com a amostra e o branco equivale a
quantidade de solucdo de hidroxido de potéssio a4 %, gastos na saponificagao.

4. Célculos

indice de saponificaggo de koellstorges: (Va- Vb) x N x f x 56 m



Onde:

Va= volume da solucéo de acido cloridrico 0,5 N gasto natitulacdo da amostra, em mL;
Vb = volume da solucéo de &cido cloridrico 0,5 N gasto natitulagéo do branco, em mL;
f = fator de correcéo da solucéo de acido cloridrico 0,5 N;

m = massa da amostra, em gramas;

N = normalidade da soluc&o de &cido cloridrico 0,5 N;

56 = equivalente-grama do hidroxido de potéssio.
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LIPIDIOS

Método A: Roese-Gottlieb

1. Principio

Basela-se no uso de hidréxido de amonio para solubilizar a caseina, neutralizar a acidez e reduzir a
viscosidade; no dcool etilico para quebrar a emulsio gordura-caseina e na mistura éter etilico-éter de
petroleo para extrair agordura. O éter de petréleo € usado para diminuir a solubilidade das substancias
ndo lipidicas, solUveis no éter etilico. A gordura assim extraida € determinada gravimetricamente.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Banho-maria;

Centrifuga de Mojonnier;

Estufa.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béqueres de 150 ou 250 mL;

Frascos de extracéo do tipo Mojonnier, com rolhas de silicone;

Pipetas graduadas de 10 mL;



Provetas de 25 mL;

Tenaz metalica;

Suporte parafrascos de Mojonnier.
2.3. Reagentes:

Alcool etilico (C2H50H) p.a.;

Solucdo de amonia contendo aproximadamente 25 % (m/m) de NH3, densidade 910 g/L, ou solucéo mais
concentrada de concentragéo conhecida;

Solucéo de vermelho Congo (C32H22N6Na206S2) a 1 %, (m/v);

Eter etilico (C4H100), livre de perdxidos, sem antioxidantes (ou ndo mais do que 2 mg/kg), compativel
com as especificacdes para o teste em branco. Paratestar se o éter encontra-se livre de peroxidos,
adicionar 1 mL de uma solucéo de iodeto de potassio 100 g/L, preparada no momento do uso, a 10 mL do
éter em um pegueno frasco com tampa de vidro que tenha sido previamente enxaguado

com 0 mesmo éter. Fechar o frasco, agitar e deixar em repouso por 1 minuto. Se o produto estiver livre de
peroxidos, ndo devera ocorrer aformacdo de coloracéo amarela em quaisquer das camadas;

Eter de petrdleo p.a..
3. Procedimento

Secar um béquer de 150 ou 250 mL por 1 horaem estufaa 102 + 2 °C. Esfriar. Pesar e reservar para
recepcdo da gordura. As amostras preparadas conforme os itens 3.1. a 3.5., adicionar 2 mL da solucéo de
amonia (ou volume equivalente de uma solugdo mais concentrada) ao frasco de Mojonnier e misturar. A
partir desse ponto, a andlise deve ser conduzida sem demora. Paraositens 3.2. e 3.5.

aguecer o frasco a 65 + 2 oC em banho-maria por 15 a 20 minutos agitando ocasionalmente e esfriar a
temperatura ambiente. Para todos os itens acrescentar 10 mL de acool etilico e misturar cuidadosamente,
sem agitagdo forte, mas deixando o liquido fluir entre os dois bulbos, inclinando o frasco de extracdo sem
gue o liquido atinja atampa. Se necessario, adicionar 2 gotas de solucéo de vermelho congo a 1 %.
Adicionar 25 mL de éter etilico, fechar o tubo com uma tampa de silicone e agitar vigorosamente o frasco
de extracdo, mas ndo de maneira excessiva (paraevitar aformacdo de emulsdes persistentes) por 1
minuto, com o frasco na posi¢éo horizontal e o bulbo menor voltado para cima. Se necessario, lavar a
rolha com um pouco da mistura de éteres, de modo que a solucéo segja recolhida no frasco de Mojonnier.
Adicionar 25 mL de éter de petréleo, reumidecendo atampa e agitando por 30 segundos conforme
especificado acima.

Remover atampa e lava-la com a mistura de éteres, tendo cuidado para que a solucéo de lavagem caia no
interior. Centrifugar ou deixar o frasco de Mojonnier em repouso por 30 minutos nNo seu suporte. Sea
interface localizar-se abaixo da constriccdo do bulbo, adicionar lentamente um pouco de &gua pela parede
interna do frasco. Transferir o sobrenadante para o béquer, segurando o frasco de extracdo pelo bulbo
menor. Lavar a saida do frasco com a mistura de éteres, recolhendo o material no béquer. Se necessario,
pode-se fazer uma primeira remocao dos solventes nesse ponto, por evaporacao ou Outro processo
adequado. Adicionar 5 mL de dcool etilico ao frasco de Mojonnier. O emprego dessa substancia visa
prevenir aformacéo de uma camada aquosa viscosa ou gelificada, especialmente em produtos contendo
sacarose, além de melhorar a precisdo do método. Conduzir uma segunda extracdo, usando 15 mL dos
éteres etilico e de petroleo.

Realizar umaterceira extragdo, omitindo o uso do dcool. Transferir o sobrenadante para o béquer,
lavando a saida do frasco de Mojonnier com a mistura de éteres. Remover o0s solventes, incluindo o
acool, por evaporacdo ou outro processo adequado. Transferir o bégquer para estufaa 102 + 2 °C por 1



hora. Remover o frasco da estufa, deixar esfriar e pesar. Essas operagdes de transferéncia do frasco
deverdo ser conduzidas com tenaz. Repetir a operacdo acima até a massa constante.

Adicionar 25 mL de éter de petrdleo ao frasco para verificar se todo material solubiliza-se. Aquecer
levemente e agitar até que toda a gordura se dissolva. Se todo o material se dissolver, calcular amassa da
gordura através da diferenca entre amassa final do béquer contendo a gordura e amassainicial do mesmo
béguer. Se o extrato ndo for totalmente solUvel no éter de petréleo, fazer a extracdo da parte gordurosa,
deixar que o material insolUvel se sedimente e descartar o éter de petréleo, repetindo essa operacéo 3 - 4
vezes. Secar 0 bégquer em estufaa 102 + 2 °C por 1 hora, esfriar como mencionado acima e pesar
novamente o béquer, agora com o residuo insoltvel. Conduzir um teste em branco substituindo a amostra
por 10 mL da &gua.

3.1. Leite Fluido: aguecer aamostraa 35 - 40 oC, misturar cuidadosamente, de modo a ndo provocar
separacao de gordura e esfriar rapidamente a 20 oC. Para amostras de leite desnatado, ndo esfriar a
amostra, que devera ser pesada a 30 - 40 oC.Misturar aamostra com cuidado, invertendo o frasco que a
contém por 3 - 4 vezes. Pesar exatamente cerca de 10 g diretamente no frasco de Mojonnier;

3.2. Leite desidratado: misturar completamente a amostra por inversao e rotacdo do frasco e pesar
diretamente no frasco de Mojonnier, cercade 1 g de leite em po integral ou 1,5 g de leite semidesnatado,
desnatado, soro em pé ou leitelho em pd. Adicionar 10 mL de &guaa 65 + 5 oC paralevar todo o pé para
o bulbo menor de frasco e misturar até completa disperséo. Esfriar.

3.3. Creme de leite: pesar exatamente uma porcao da amostra homogenei zada que produza 0,3 a 0,6 g de
gordura extraida (dependendo do contetido de gordura do creme). Pesar diretamante no frasco de extracéo
ou em béguer de 50 mL com posterior transferéncia quantitativa para o frasco de extragdo. Adicionar dgua
aproximadamente a 50 °C até obter o volume total de 10 a 11 mL, lavando a amostra para o bulbo menor
do frasco de extracdo. Misturar completamente a amostra no bulbo menor. Esfriar.

3.4. Doce de leite e |leite condensado: pesar exatamente de 2 a5 g da amostra homogeneizada diretamente
no frasco de extracdo ou em béquer de 50 mL, acrescentar cerca de 10 mL de &gua a aproximadamente 50
oC agitando cuidadosamente o frasco e mantendo

0 aguecido nesta temperatura até o produto ficar completamente disperso. No caso de usar 0 béquer, usar
bast&o de vidro para dispersar a amostra em pequenas por¢oes de dgua a 50 °C, totalizando cercade 10
mL, e transferir para o frasco extrator.

3.5. Leite fermentado: pesar exatamente cerca de 5 g de amostra homogeneizada diretamente no frasco de
extracdo. Adicionar volume de &gua a 65 + 2 °C suficiente paratotalizar de 10 a1l mL, lavando a
amostra para o bulbo menor do frasco e misturar completamente.

4. Céculos

% Gordura= (m1- m2) - (m3 - m4) x 100 mo

Onde:

mMo= massa da amostra, em gramas,

m1= massa do béquer com gordura, em gramas,

m2= massainicia do béguer ou, no caso de material insoltvel no éter de petrdleo, massa do béquer com a
massa do residuo insoltvel, em gramas;

m3 = massa do béquer usado no teste em branco, em gramas,

m4 = massainicial do béquer usado no teste em branco ou, no caso de material insollvel no éter de
petrdleo, massa do béquer com a massa do residuo insolGvel, em gramas.
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LIPIDIOS

Método B: Butirométrico para creme de leite

1. Principio

Tratamento da amostra com &cido sulfurico e acool isoamilico.

O é&cido digere as proteinas que se encontram ligadas a gordura, diminuindo a viscosidade do meio,
aumentando a densidade da fase aguosa e fundindo a gordura, devido aliberacéo do calor proveniente da
reacdo, o que favorece a separacdo da gordura pelo extrator (alcool isoamilico). A leitura é feitana escala
graduada do butirémetro, apds centrifugacdo e imersdo em banho-maria.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Banho-maria;

Centrifuga de Gerber.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Butirdmetro de Kohler;

Pipetas de 1 e 10 mL ou dispensador;

Seringa de ago inox Gerber ou ssimilar de 5 mL.

2.3. Reagentes:



Solucédo de &cido sulfarico (H2S04) com densidade 1,820 a 1,825 a 20 °C, transferir 125 mL de &gua para
um frasco de vidro de paredes resistentes. Colocar o frasco em um banho de gelo. Medir 925 mL de acido
sulfurico p.a., com densidade de 1,840 e transferir lenta e cuidadosamente pel as paredes do frasco
contendo a &gua.

Agitar cuidadosamente o frasco contendo a mistura (areacdo € fortemente exotérmica). Esfriar a solugdo
até atemperatura de 20 oC e conferir a densidade com um densimetro adequado.

Alcool isoamilico (C5H120) densidade 0,81 a 20 °C.

3. Procedimento

Transferir, com seringa de Gerber ou similar, 5 mL da amostra homogenei zada para butirbmetro de
Kohler contendo 10 mL de solucéo de &cido sulfurico de densidade 1,820 a 1,825. Com a mesma seringa,
transferir 5,0 mL de agua a 70 - 800C para o mesmo butirbmetro.

Acrescentar 1,0 mL de dcool isoamilico, tampar o butirémetro, agitando vigorosamente. Centrifugar
durante 5 minutos a 1200 rpm e incubar em banho-maria a 65 oC por 10 minutos. Repetir as operacdes de
centrifugacdo e incubaco.

4.Resultados

Retirar o butirdmetro do banho-maria e fazer aleitura direta da porcentagem de gordura da amostra.
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LIPIDIOS

Método C: Butirométrico paraleite fluido

1. Principio

Baseia-se no ataque seletivo da matéria organica por meio de acido sulflrico, com excegdo da gordura
gue sera separada por centrifugacdo, auxiliada pelo acool amilico, que modifica atenséo superficial.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Banho-maria;

Centrifuga de Gerber.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:
Butirdmetro de Gerber paraleite com rolhas;

Medidores autométicosde 1 e 10 mL;



Pipeta volumétricade 11 mL.
2.3. Reagentes:

Solucéo de &cido sulfarico (H2S0O4) densidade de 1,820 a 1,825 a 20 °C: adicionar 925 mL de éacido
sulfarico p.a. com densidade de 1,840 sobre 125 mL de &gua, lenta e cuidadosamente, em banho de gelo.
Esfriar até temperatura de 20 °C e conferir a densidade com o densimetro.

Alcool isoamilico (C5H120) densidade = 0,81 a 20 °C.
3. Procedimento

Adicionar aum butirémetro, 10 mL da solugdo de écido sulfurico. Transferir 11 mL de amostra
homogeneizada, para o butirdmetro |lentamente e pela parede deste, para evitar sua misturacom o acido.
Acrescentar 1 mL de alcool isoamilico. Limpar as bordas do butirémetro com papel de filtro e fechar com
rolha apropriada. Envolver o butirdmetro em um pano, colocando o bulbo maior na palma da méo de
formatal que o dedo polegar exerca pressdo sobre a tampa, impedindo sua projecao; agitar o butirdmetro,
de modo a promover a mistura completa dos liquidos no interior do aparelho, tomando precaucfes para
evitar acidentes e mantendo o polegar sobre atampa. Centrifugar durante 5 minutos de 1000 a 1200 rpm e
transferir para banho-mariaa 65 oC por 5 minutos; repetir as operacdes de centrifugacdo e de incubacéo.

4. Céculos

Ler a porcentagem de gordura diretamente na escala do aparelho e na base do menisco formado pela
camada de gordura, imediatamente apos retirar 0 aparelho do banho-maria. Se a coluna ndo estiver bem
delineada, misturar novamente o contetido do aparelho e repetir os procedimentos de centrifugacdo e
aguecimento.
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Método D: Butirométrico paraleite desidratado

1. Principio

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

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca andlitica;

Banho-maria;



Centrifuga de Gerber.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Butirémetro de Teichert com rolhas;

Pipetas graduadas de 1 e 10 mL ou dispensadores.

2.3. Reagentes:

Solucéo de &cido sulfurico (H2S0O4) de densidade 1,820 a 1,825 a 20 °C: transferir 125 mL de &gua para
um frasco de vidro de paredes resistentes. Colocar o frasco em um banho de gelo. Medir 925 mL de acido
sulfurico p.a., com densidade de 1,840 e transferir lenta e cuidadosamente pel as paredes do frasco

contendo a agua.

Agitar cuidadosamente o frasco contendo a mistura (areacdo € fortemente exotérmica). Esfriar a solugdo
até atemperatura de 20 oC e conferir a densidade com um densimetro adequado.

Alcool isoamilico (C5H120) de densidade 0,81 a 20 °C.

3. Procedimento

Adicionar 10 mL de solucdo de &cido sulfarico no butirémetro, sem molhar o seu gargalo. Adicionar
lentamente cerca de 10 mL de &gua. Pesar direta e exatamente no butirdmetro 2,5 g da amostra.
Acrescentar 1 mL de alcool isoamilico. Fechar o butirdmetro e imediatamente agitar com vigor.
Transferir o butirdmetro para o banho-maria, durante 10 minutos. Centrifugar por 10 minutos a 1200 rpm.
Retornar o butirdmetro ao banho-maria por mais 10 minutos, com arolha para baixo. Repetir as
operagOes de centrifugacéo e incubagéo.

4. Resultados

Fazer aleitura da porcentagem de gordura da amostra, diretamente na escala do butirémetro.
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LIPIDIOS

Método E: Butirométrico para |eite desidratado e creme de leite pelo butirémetro de leite
1. Principio

Baseia-se no ataque seletivo da matéria organica por meio de acido sulfdrico, com excegdo da gordura
gue sera separada por centrifugacdo, auxiliada pelo acool amilico, que modifica atensédo superficial.

2. Materid

2.1. Equipamentos:



Balanca analitica;

Banho-maria;

Centrifuga de Gerber.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bast&o de vidro;

Béquer de 50 mL;

Butirometro de Gerber paraleite com rolhas;
Pipetas graduadas de 5 e 10 mL ou dispensadores.
2.3. Reagentes:

Solucéo de &cido sulfarico (H2S04) densidade de 1,500 a 20 °C: adicionar 505 mL de acido sulfurico p.a.
com densidade de 1,840 sobre 575 mL de agua, lenta e cuidadosamente, em banho de gelo.

Esfriar até temperatura de 20 °C e conferir a densidade com o densimetro.

Solucdo de &cido sulfurico (H2S04) densidade de 1,605 a 20 °C: adicionar 630 mL de acido sulfarico p.a.
com densidade de 1,840 sobre 460 mL de &gua, lenta e cuidadosamente, em banho de gelo.

Esfriar até temperatura de 20 °C e conferir a densidade com o densimetro.

Alcool isoamilico (C5H120) densidade de 0,81 a 20 °C.

3. Procedimento

Pesar exatamente cerca de 1 g de amostra homogeneizada em um béquer de 50 mL. Para leite desidratado
adicionar 10 mL da solugéo de écido sulfurico com densidade de 1,500 a 20 °C e para creme de leite
adicionar 10 mL da solucdo de acido sulfarico com densidade 1,605 a 20 °C. Aquecer a+ 60 °C em
ambos 0s casos e homogenei zar com bastdo de vidro. Transferir cuidadosamente para butirbmetro, com
auxilio de bastéo de vidro. Lavar o béquer 2 ou 3 vezes com 3 a4 mL da solucdo de &cido sulfarico para
completar 19 mL. Adicionar 1 mL de acool isoamilico. Enxugar a boca do butirdbmetro com papdl e
fechar com rolha apropriada. Agitar, invertendo varias vezes o butirdmetro. Levar ao banho-mariaa 65 °C
por 15 minutos. Centrifugar por 15 minutos a 1200 rpm. Repetir as operacdes de banho-mariae
centrifugacdo mais 2 vezes e fazer aleitura na escala do butirémetro.

4. Céculos

%deLIPIDIOS=L x 11,33 m

Onde:

L = leitura no butirbmetro;

11,33 = massa em gramas do leite se utilizarmos 0 método de Rose-Gottlieb;

m = massa da amostra, em gramas.
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LIPIDIOS

Método F: Butirométrico para manteiga

1. Principio

Baseia-se na separacdo e quantificagdo da gordura por meio de tratamento da amostra com écido sulfurico
e dcool isoamilico. O &cido dissolve as proteinas que se encontram ligadas a gordura, diminuindo a
viscosidade do meio, aumentando a densidade da fase aguosa e fundindo a gordura, devido aliberacéo de
calor proveniente da reacdo, o que favorece a separacdo da gordura pelo extrator (alcool isoamilico). A
leitura é feita na escala do butirémetro, apos centrifugacdo e imersdo em banho-maria.

2. Materia

2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Centrifuga de Gerber.

2.2. Vidrarias, utensilios e outros:

Butirdmetro de Gerber para manteiga;

Pipetas graduadas de 1, 5 e 10 mL ou dispensadores.

2.3. Reagentes:

Solucdo de &cido sulfarico (H2S04), densidade 1,820 a 1,825 a 20 °C: transferir 125 mL de agua paraum
frasco de vidro de paredes resistentes. Colocar o frasco em um banho de gelo. Medir 925 mL de acido
sulfarico p.a., com densidade de 1,840 e transferir lenta e cuidadosamente pelas paredes do frasco

contendo a agua.

Agitar cuidadosamente o frasco contendo a mistura (a reacéo é fortemente exotérmica). Esfriar a solucéo
até atemperatura de 20 oC e conferir a densidade com um densimetro adequado.

Acido isoamilico (C5H120) densidade 0,81 a 20 °C.
3. Procedimento

Pesar exatamente 5 g de amostra homogenei zada, diretamente no copo do butirbmetro e adapta-lo na
parte inferior do mesmo, tampando de modo a obter-se boa vedacdo. Adicionar 5 mL de agua e em
seguida 10 mL da solugdo de &cido sulfurico. Colocar 1 mL de dcool isoamilico, acrescentar agua até a
ultima marcagdo, limpar as bordas do butirémetro e fechar com rolha apropriada. Agita

lo de modo a promover a mistura completa dos liquidos no interior do aparelho. Centrifugar por 10
minutos a 1200 rpm e transferir para banho-mariaa 65 °C por 5 minutos, repetir as operacdes de
centrifugacdo e de incubagéo.

4. Resultados



Retirar o butirmetro do banho-maria e fazer aleitura direta da porcentagem de gordura da amostra, na
escala do butirébmetro.
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LIPIDIOS

Método G: Manteiga

1. Principio

Fundamenta-se na extragdo da gordura da amostra dessecada de manteiga, através de éter de petréleo ou

de n-hexano, calculada por diferenca através da subtracdo do teor de umidade e do teor de solidos néo

gordurosos (SNG) de 100 %.

2. Procedimento

Determinar o teor de umidade e de insoliveis em éter da manteiga conforme suas respectivas
metodol ogias.

3. Calculos

% de gordura=100- (U +1)
Onde:

U = % de umidade da manteiga;
| = % de insolUveis da manteiga.
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LIPIDIOS

Método H: Butirométrico para queijo

1. Principio

Baseia-se no atague seletivo da matéria organica por meio de &cido sulfurico, com excegdo da gordura
que serd separada por centrifugacdo, auxiliada pelo & cool amilico, que modifica a tensdo superficial.

2. Materid



2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Banho-maria;

Centrifuga de Gerber.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Butirdmetro de Gerber para queijo com rolhas;

Pipetas graduadas de 1, 5 e 10 mL ou dispensadores.

2.3. Reagentes:

Solucéo de &cido sulfurico (H2S04) densidade de 1,820 a 1,825 a 20 °C: transferir 125 mL de agua para
um frasco de vidro de paredes resistentes. Colocar o frasco em um banho de gelo. Medir 925 mL de acido
sulfarico p.a., com densidade de 1,840 e transferir lenta e cuidadosamente pelas paredes do frasco

contendo a agua.

Agitar cuidadosamente o frasco contendo a mistura (a reacéo é fortemente exotérmica). Esfriar a solucéo
até atemperatura de 20 oC e conferir a densidade com um densimetro adequado.

Alcool isoamilico (C5H120) densidade de 0,81 a 20 °C.
3. Procedimento

Pesar exatamente 3 g da amostra homogenei zada diretamente no copo do butirémetro. Acoplar o copo do
butirébmetro a parte inferior de forma aficar bem vedado. Em seguida adicionar cercade 5 mL de agua,

10 mL da solugéo de &cido sulfurico e 1 mL de acool isoamilico. Transferir o butirdbmetro para
banho-maria a 65 °C para auxiliar na dissolugdo da amostra. Colocar atampa no butirémetro e agita-lo até
gue se dissolvatoda a amostra. Realizar esta agitacéo cuidadosamente, envolvendo o butirdmetro em uma
toalha de méo para evitar acidentes. Quando a amostra apresentar-se dissolvida, retirar atampa superior
do butirémetro e adicionar &gua até a Ultima marcacdo deste. Enxugar a borda do butirémetro com papel
absorvente e recolocar atampa. Centrifugar por 10 minutos a 1200 rpm e ler a porcentagem de gordura
diretamente na escala do butirémetro.

Repetir as operacdes de aguecimento e centrifugacéo, se necessario.

4. Resultados

Fazer aleitura da porcentagem de gordura da amostra, diretamente na escala do butirébmetro.
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LIPIDIOS

Método I: Butirométrico para queijo pelo butirdmetro de leite

1. Principio



Baseia-se no ataque seletivo da matéria organica por meio de acido sulfdrico, com excegdo da gordura
gue sera separada por centrifugacdo, auxiliada pelo acool amilico, que modifica atenséo superficial.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Banho-maria;

Centrifuga de Gerber.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bast&o de vidro;

Béquer de 50 mL;

Butirébmetro de Gerber paraleite com rolhas;
Pipetas graduadas de 5 e 10 mL ou dispensadores.
2.3. Reagentes:

Solucéo de &cido sulfarico (H2S04) densidade de 1,605 a 20 °C: adicionar 630 mL de acido sulfurico p.a.
com densidade de 1,840 sobre 460 mL de agua, lenta e cuidadosamente, em banho de gelo.

Esfriar até temperatura de 20 °C e conferir a densidade com o densimetro.

Alcool isoamilico (C5H120) densidade de 0,81 a 20 °C.

3. Procedimento

Pesar exatamente cerca de 1 a 2 g da amostra homogeneizada em béguer de 50 mL. Adicionar 10 mL da
solucdo de acido sulfarico e agquecer a 60 oC. Homogenei zar com bastéo até dissolucdo completa do
residuo. Passar cuidadosamente para o butirémetro lavando duas vezes o béguer com 4 mL da solugéo de
&cido sulfurico.

Adicionar ao butirémetro 1 mL de acool isoamilico. Enxugar a boca do butirémetro, colocar arolha
apropriada, agitar e transferir para banho-maria a 65 oC durante 10 minutos. Centrifugar durante 5
minutos.

Recolocar no banho-maria por mais 10 minutos e fazer aleitura.

4. Céaculos

%deLIPIDIOS=L x 11,33 m

Onde:

L = leitura no butirbmetro;

11,33 = massa em gramas do leite se utilizarmos 0 método de Rose-Gottlieb;

m = massa da amostra, em gramas.
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Método J. Schmid-Bondzynski-Ratzlaff 1. Principio Baseia-se na digestdo da amostra com acido
cloridrico, adicdo de acool etilico e subsequente extracdo da solucéo acido-etandlica com éter etilico e
éter de petroleo, remocao dos solventes por destilacéo ou evaporagao e determinagéo da massa de
substancias extraidas solUveis em éter de petrol eo.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Centrifuga de Mojonnier;

Banho-maria;

Estufa;

Placa aquecedora.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béqueres de 100 e 250 mL;

Frasco de extracdo tipo Mojonnier;

Provetade 25 mL;

Pipeta graduada de 10 mL;

Tenaz metalica;

Suporte parafrascos de Mojonnier.

2.3. Reagentes:

Solucéo de &cido cloridrico (HCI), d20 = 1,125 g/mL.: dissolver 675 mL de &cido cloridrico concentrado
d20 = 1,18 g/mL em &gua e completar o volume para 1000 mL;

Alcool etilico (C2H50H) p.a;

Eter etilico (C4H100) p.a;

Eter de petrdleo p.a.;

Mistura de solventes: éter de petrdleo + éter etilico (1 + 1).

Preparar imediatamente antes do uso.



3. Procedimento

Pesar exatamente cerca de 1 a 3 g da amostra diretamente no frasco de extragcdo ou em béquer de 100 mL
(3 g para queijos com teor de gordura até 30 % e 1 a 3 g para queijos com teores mais elevados de
gordura). Conduzir um teste em branco. Adicionar 8 a 10 mL da solug&o de &cido cloridrico ao frasco de
extracdo ou ao béguer contendo a amostra e misturar. Aquecer em banho-maria por 20 a 30 minutos ou
cuidadosamente sobre uma chapa por até 10 minutos, para que todos as particulas sejam dissolvidas.
Esfriar o frasco ou o béquer.

Se adigestéo foi feita no frasco de extracdo, adicionar 10 mL de @cooal etilico e misturar o contetido do
frasco, evitando seu contato com atampa. Se a digestdo foi feita num béquer de 100 mL, transferir seu
contetido para um frasco de extracdo. Lavar o béquer de 100 mL sucessivamente com 10 mL de & cool
etilico, 25 mL de éter etilico e 25 mL de éter de petréleo, transferindo cada porcéo para o frasco de
extracdo. Apos adicionar 25 mL de éter etilico ao frasco de extracdo, tampar e agitar na posicéo
horizontal, com o bulbo menor voltado para cima. Remover cuidadosamente atampae lavé-lacom a
mistura de solventes, recebendo alavagem em béquer de 250 mL previamente pesado. Adicionar 25 mL
de éter de petrdleo, fechar o frasco e agitar cuidadosamente por 30 segundos, como descrito acima.

Centrifugar o frasco fechado por 1 a5 minutos a 500 - 600 rpm. Se ndo se dispuser de centrifuga, deixar o
frasco de extracdo durante 30 minutos na estante até separacdo entre as camadas aquosa e gordurosa.

Remover atampa, lavar com a mistura de solventes e receber o material de lavagem no béguer de 250 mL
previamente pesado.

Segurando o frasco de extracéo pelo bulbo menor, transferir o maximo possivel da camada sobrenadante.
Lavar a parte externa do frasco de extracdo com a mistura de solventes. Recomenda-se colocar desde jao
béquer de 250 mL no banho-maria a 65 oC para evaporagdo dos solventes. Conduzir uma segunda, e uma
terceira extragdo usando 15 mL de cadatipo de éter, transferindo a camada sobrenadante para o béquer de
250 mL. A terceira extracdo podera ser omitida para produtos contendo 3 % ou menos de gordura.
Remover os solventes tanto quanto possivel por evaporacdo e transferir o béquer de 250 mL para estufaa
102 + 2 oC durante 1 hora. Esfriar e pesar. Repetir as operagdes de secagem e pesagem até massa
constante.

Adicionar 25 mL de éter de petréleo ao béquer para verificar se 0 material extraido é totalmente solUvel.
Aquecer cuidadosamente e agitar o solvente até que toda gordura esteja dissolvida. Se 0 materia extraido
for totalmente solGvel no éter de petréleo, considerar a massa de gordura como a massa final obtida no
item anterior. Se 0 material extraido néo for totalmente solGvel no éter de petrdleo, extrair completamente
agordura do béquer através de repetidas lavagens com éter de petréleo em banho-maria. Deixar que se
deposite qualquer traco de material insolUvel e cuidadosamente decantar o éter de petréleo, repetindo esta
operacado 3 ou mais vezes. Remover os vapores de éter de petrdleo contidos no béquer original através de
aquecimento em estufaa 102 + 2 oC por 1 hora. Esfriar e pesar como jé descrito.

4. Céalculos

% de gordura= (m1 - m2) - (m3 - m4) x 100 mo

Onde:

mO = massa da amostra, em gramas,

m1 = massa do béquer com material extraido, em gramas;

m2 = massa do béquer com residuo insolUvel, se houver, em gramas;

m3 = massa do béguer usado no teste em branco;



m4 = massa do béquer usado no teste em branco, o qual podera conter residuo insollvel, resultante das
lavagens com éter de petroleo.

Observacao: Método aplicavel atodos os tipos de queijos naturais e processados que possuam teor de
lactose abaixo de 5 % (m/m) dos solidos ndo gordurosos.
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NITRATOS

1. Principio

O nitrato é reduzido a nitrito por agcdo do cadmio esponjoso em meio alcalino. A seguir, éfeitaa
diazotagdo dos nitritos com &cido sulfanilico e copulagdo com cloridrato de alfa-naftilaminaem meio
acido, formando o écido alfa-naftilamino-p-azobenzeno-p-sulfénico de coloracéo résea. O produto
resultante € determinado espectrof otometricamente a 540 nm.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Agitador magnético;

Balanca andlitica;

Banho-maria;

Espectrofotdmetro.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bal 6es volumétricos de 50, 100 e 250 mL;

Béquer de 50 mL;

Erlenmeyers de 125, 250 ou 500 mL;

Funil;

Pipeta graduadade 5 mL;

Papel defiltro qualitativo;

Pipetas volumétricasde 5, 10 e 20 mL.

2.3. Reagentes:

Solucéo de tetraborato de sodio decahidratado (Na2B407.10H20) a5 % (m/v);

Solucéo de ferrocianeto de potassio trihidratado (K4[Fe(CN)6].3H20) a 15 % (m/v);

Solucdo de sulfato de zinco heptahidratado (ZnSO4.7H20) ou acetato de zinco dihidratado ((CH3COO)2



Zn.2H20) a 30 % (m/v);

Solucdo de sulfanilamida (C6H8N202S) a 0,5 % (m/v): dissolver 1,25 g de sulfanilamida p.a. em 250 mL
de solucéo de &cido cloridrico (HCI) (1+1). A solucdo é estavel por 1 a2 meses;

Solucdo de cloreto de alfa-naftiletilenodiamina (C12H16CI2N2) a 0,5 % (m/v): dissolver 0,5 g de cloreto
de afanaftiletilenodiamina p.a. em 100 mL de &gua. Estocar em frasco &mbar sob refrigeracéo. A solucdo
deve ser desprezada quando apresentar alteracéo da coloracao;

Solucédo tampéo pH 9,6 - 9,7: diluir 20 mL de acido cloridrico (HCI) p.a. em cercade 500 mL de agua.
Adicionar 50 mL de hidroxido de amdénio (NH4O0H) p.a. e completar para 1000 mL com &gua. Verificar o
pH e gjustar se necessario;

Solucéo tampéo pH 9,6 - 9,7 diluido (1+9): tomar 100 mL da solucéo tamp&o pH 9,6 - 9,7 e diluir para
1000 mL com agua.

Cédmio esponjoso: preparar 1000 mL de solucdo de sulfato de cadmio (3CdS04.8H20) a 20 % (m/v) e
transferir para um béquer de 2000 mL. Adicionar de 8 a 10 barras de zinco metdlico, deixandoas
totalmente imersas na solugdo. A medida em que for depositando cadmio nas barras, retirar utilizando
espétula de porcelana ou de material plastico e transferir para um béguer contendo agua em quantidade
suficiente para cobrir todo o cadmio. Transferir todo o contetido do béguer para um copo de processador
(constituido de material pléstico ou de vidro), homogeneizar e em seguida passar em peneira de 35 mesh,
recolhendo em outro béquer, mantendo o cadmio sempre coberto com agua. O materia retido na peneira
deveraretornar ao béquer de 2000 mL com barras de zinco para posterior reaproveitamento. O cadmio
batido e peneirado sera posto a decantar completamente. Remover a dgua sobrenadante einiciar o
tratamento do residuo (cadmio esponjoso) da seguinte maneira: cobrir todo o cadmio com solucéo de
acido cloridrico (HCI) 2 N; deixar em contato (repouso) por dois minutos, no maximo; decantar e remover
o acido cloridrico sobrenadante; lavar o cadmio com agua até pH neutro ou pH da agua empregada na
lavagem, avaliando o pH com papel indicador;

adicionar solucdo de &cido cloridrico (HCI) 0,1 N até cobrir todo o cadmio deixando em repouso por 15
minutos, No Minimo;

decantar e remover o écido cloridrico sobrenadante; lavar o cadmio com agua até pH neutro; decantar e
remover a agua sobrenadante e adicionar solucdo tampao pH 9,6 - 9,7 diluida (1+9) e deixar em contato
por, no minimo, 15 minutos. Decorrido este tempo o cadmio estara pronto para ser utilizado. O cadmio
deverd permanecer imerso no tamp&o diluido durante a condugéo da andlise, sendo lavado posteriormente
com agua e deixado em repouso, sempre imerso em agua até que seja recuperado (a recuperacdo consiste
em tratar o cadmio utilizado nas analises de acordo com 0 mesmo procedimento descrito acima). O
cadmio esponjoso ndo usado devera ser mantido em agua.

Substituir a dgua do cadmio esponjoso por tampéo pH 9,6 - 9,7 diluido (1+9) pelo menos 15 minutos
antes da sua utilizagdo em andlises.

Solucéo padrdo estoque de nitrito de sodio (NaNO2) p.a.:

pesar 500 mg de nitrito de sodio de pureza minima de 99 %, previamente seco por 24 horas em
dessecador, transferir para bal&o volumétrico de 1000 mL e completar o volume. Transferir 5 mL da
solucdo para bal@o volumétrico de 1000 mL e completar o volume, 1 mL desta solucéo corresponde a 2,5
mg de nitrito de sodio.

Curva padréo de Nitrito de sodio: pipetar aliquotas de 1,0

3,0-5,0-10-15- 20 e 25 mL dasolucdo de nitrito de sbdio a 2,5 mg/mL para bal 6es volumétricos de 50
mL. Adicionar a cadaum, 5 mL de solucéo de sulfanilamida a 0,5 %, aguardar 3 minutos e adicionar 3
mL de solucdo de cloreto de alfa-naftiletilenodiamina a 0,5 %, agitando apds cada adicdo. Completar o
volume e homogenei zar.



Deixar em repouso por 30 minutos (ao abrigo daluz) e ler a540 nm contra um branco dos reagentes.
Construir a curva de absorbancia x concentragdo (mg nitrito de sddio/50 mL) e calcular o fator F de
correcdo dacurva.

Solucéo padrdo de nitrato de sddio (NaNO3) p.a.: dessecar o nitrato de sddio por 24 horas em dessecador.
Pesar 0,1 g e dissolver em agua. Adicionar 50 mL da solucéo tampao pH 9,6 - 9,7 e completar para 100
mL com &gua. Tomar 1 mL desta solucdo e levar para 100 mL com agua (solucdo de trabalho). A solugdo
padréo de nitrato de sodio deverd ser preparada no momento da andlise. Tomar 20 mL desta solugdo, para
verificar a eficiéncia da reducdo do nitrato para nitrito, cada vez que forem preparados novos reagentes, e
transferir para erlenmeyer de 125 mL. Adicionar 5 mL da solucéo tampédo pH 9,6 - 9,7 €,
aproximadamente, 20 g do cadmio esponjoso. Lavar as paredes do erlenmeyer com 0 minimo de agua.
Colocar no agitador por 15 minutos e deixar sedimentar. Filtrar o sobrenadante em papel defiltro
gualitativo, recolhendo diretamente em baldo volumétrico de 100 mL. Lavar o erlenmeyer no minimo 3
vezes com agua, agitando por 2 minutos a cada lavagem. Sedimentar efiltrar. Lavar o papel defiltro e
completar o volume com agua. Pipetar 10 mL para um bal&o volumeétrico de 50 mL. Adicionar 5 mL da
solugéo tampéo pH 9,6

9,7. Adicionar 5 mL da solucéo de sulfanilamidaa 0,5 % e agitar.

Apobs 3 minutos adicionar 3 mL da solucéo de cloreto de alfa-naftiletilenodiamina a 0,5 % e completar o
volume com agua. Apos 30 minutos (ao abrigo daluz) fazer aleituraa 540 nm. A eficiéncia dareducéo
deve estar entre 95 e 105%, caso contrério tratar novamente o cadmio.

3. Procedimento
Pesar 10 g de amostra homogeneizada em béquer de 50 mL.

Transferir para erlenmeyer de 500 mL com o auxilio de 100 mL de &gua quente. Adicionar 5 mL de
solucdo de tetraborato de sodio a5 %. Deixar em banho-maria por 15 minutos, agitando frequentemente.

Esfriar atemperatura ambiente. Com o auxilio de um funil e bast&o de vidro, passar o conteido do
erlenmeyer, quantitativamente para bal&o volumétrico de 250 mL. Lavar bem o erlenmeyer com
aproximadamente 50 mL de égua quente (60 °C). Deixar esfriar e adicionar 5 mL de solucéo de
ferrocianeto de potassio a 15 % e 5 mL de solugdo de sulfato ou acetato de zinco a 30 %. Agitar por
rotacdo apos a adicado de cada reagente e completar 0 volume com agua.

Filtrar em papel de filtro qualitativo. Transferir uma aiquota de 20 mL do filtrado desproteinizado para
um erlenmeyer de 125 mL.

Adicionar 5 mL da solugdo tamp&o pH 9,6 - 9,7 e aproximadamente 20 g do cadmio esponjoso. Lavar as
paredes do erlenmeyer com o minimo de &gua. Colocar no agitador por 15 minutos, no minimo e deixar
sedimentar. Filtrar o sobrenadante em papel de filtro qualitativo, recolhendo diretamente em bal&o
volumeétrico de 100 mL.

Lavar o erlenmeyer no minimo 3 vezes com agua, agitando por 2 minutos a cada lavagem. Sedimentar e
filtrar. Lavar o papel defiltro e completar o volume com agua. Pipetar 10 mL para um bal&o volumétrico
de50 mL.

Adicionar 5 mL da solucdo tampéo pH 9,6 - 9,7. Adicionar 5 mL da solugdo de sulfanilamidaa 0,5 % e
agitar. Apos 3 minutos adicionar 3 mL da solugéo de cloreto de alfa-naftiletilenodiaminaa 0,5 % e
completar o volume com &gua. Apo6s 30 minutos (ao abrigo daluz) fazer aleituraa 540 nm. O resultado
obtido refere-se ao teor de nitritostotais.

4. Célculos

mg/mL de nitritos totais (NaNO2) = A x 125 x F m



Onde:

A = absorbancia da amostra;

F = fator da curva de nitrito de sodio;

m = massa da amostra, em gramas.

mg/mL de nitrato (NaNO3) = (nitrito totais - nitrito) x 1,231 Onde:
1,231 = fator de conversao dos nitritos em nitratos.

Observagoes:

1) Os nitritos sdo determinados a partir do filtrado desproteinizado e prosseguindo como descrito na
metodol ogia de nitritos.

2) Usar aguaisenta de nitritos.
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NITRITOS

1. Principio

Basela-se nareacdo de diazotacdo de nitritos com &cido sulfanilico e copulagdo com cloridrato de
alfa-naftilamina em meio acido, formando o écido alfa-naftilamino-p-azobenzeno-p-sulfénico de
coloracdo rosea. O produto resultante € determinado espectrof otometricamente a 540 nm.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca andlitica;

Banho-marig;

Espectrofotometro.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bal6es volumétricos de 50 e 250 mL;

Béquer de 50 mL;

Erlenmeyers de 250 ou 500 mL;



Funil;

Papel defiltro qualitativo;

Pipeta graduadade 5 mL;

Pipetas volumétricasde 5, 10 e 20 mL.

2.3. Reagentes:

Solucdo de tetraborato de sodio decahidratado (Na2B40O7.10H20) a5 % (m/v);
Solugdo de ferrocianeto de potéssio trihidratado (K4[Fe(CN)6].3H20) a 15 % (m/v);

Solucdo de sulfato de zinco heptahidratado (ZnSO4.7H20) ou acetato de zinco dihidratado ((CH3COO)2
Zn.2H20) a 30 % (m/v);

Solucéo de sulfanilamida (C6H8N202S) a 0,5 % (m/v): dissolver 1,25 g de sulfanilamida em 250 mL de
solucdo de acido cloridrico (HCI) (1+1). A solucéo € estével por 1 a2 meses;

Solucdo de cloreto de alfa-naftiletilenodiamina (C12H16CI2N2) a 0,5 % (m/v): dissolver 0,5 g de cloreto
de alfanaftiletilenodiamina em 100 mL de agua deionizada. Estocar em frasco ambar sob refrigeracéo. A
solucdo deve ser desprezada quando apresentar alteracéo da coloracéo;

Solucéo padréo estoque de nitrito de sodio (NaNO2) p.a.:

pesar 500 mg de nitrito de sodio de pureza minima de 99 %, previamente seco por 24 horas em
dessecador, transferir para baldo volumétrico de 1000 mL e completar o volume. Transferir 5 mL da
solucdo para baldo volumétrico de 1000 mL e completar o volume, 1 mL desta solucéo corresponde a 2,5
mg de nitrito de sodio.

Curva padréo de Nitrito de sodio: pipetar aliquotas de 1,0

3,0-5,0-10-15- 20 e 25 mL dasolucdo de nitrito de sodio a 2,5 mg/mL para bal 6es volumétricos de 50
mL. Adicionar acadaum, 5 mL de solucéo de sulfanilamida a 0,5 %, aguardar 3 minutos e adicionar 3
mL de solucdo de cloreto de afa-naftiletilenodiaminaa 0,5 %, agitando apds cada adi¢do. Completar o
volume e homogenei zar.

Deixar em repouso por 30 minutos (ao abrigo daluz) e ler a540 nm contra um branco dos reagentes.
Construir a curva de absorbanciax concentragéo (mg nitrito de sodio/50 mL) e calcular o fator F de
correcao dacurva.

3. Procedimento
Pesar 10 g de amostra homogeneizada em béquer de 50 mL.

Transferir para erlenmeyer de 250 mL com o auxilio de 100 mL de &gua deionizada quente. Adicionar 5
mL de solucdo de tetraborato de sddio a 0,5 %. Deixar em banho-maria por 15 minutos, agitando
frequentemente. Esfriar a temperatura ambiente. Com o auxilio de um funil e bastdo de vidro, passar o
contetido do erlenmeyer, quantitativamente, para bal&o volumétrico de 250 mL. Lavar bem o erlenmeyer
com aproximadamente 50 mL de dgua deionizada quente (60 °C). Deixar esfriar. Adicionar 5 mL de
solucdo de ferrocianeto de potassio a 15 % e 5 mL de solugdo de sulfato ou acetato de zinco a 30 %.
Agitar por rotacdo apés a adicéo de cada reagente e completar o volume com agua. Filtrar em papel de
filtro qualitativo. Transferir 10 mL do filtrado para bal&o volumétrico de 50 mL. Adicionar 5 mL de
solucdo de sulfanilamidaa 0,5 %, deixar reagir por 3 minutos, adicionar 3 mL de solucéo de cloreto de



alfa-naftiletilenodiamina a 0,5 %, agitando apos cada adi¢do. Completar o volume com &gua deionizada e
homogeneizar. Deixar em repouso por 30 minutos (ao abrigo daluz) e ler a 540 nm. Fazer um branco
correspondente.

4. Célculos

mg/mL nitrito de sédio=A x 25 x F

Onde:

A = absorbancia da amostra;

F = fator da curva de nitrito de sodio;

m = massa da amostra, em gramas.
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NITROGENIO TOTAL

1. Principio

Baseia-se na transformacdo do nitrogénio da amostra em sulfato de aménio através da digestdo com acido
sulfarico p.a. e posterior destilagdo com liberagdo da amobnia, que é fixada em solugéo écida e titulada
Pode-se expressar os resultados em protidios, multiplicando-se a porcentagem do nitrogénio total por
fator especifico.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Aparelho ou bloco digestor e destilador macro, semi micro ou micro-Kjeldahl;

Balanca analitica.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Baldo de Kjeldahl de 800 mL ou tubo de Kjeldahl de 250 ou 100 mL;

Béquer de 250 mL;

Buretas de 25 ou 50 mL;

Erlenmeyers de 125 ou 250 mL;

Espatula;

Papel indicador universal de pH;

Papel de pesagem (papel vegetal livre de nitrogénio);



Pipetagraduadade 1 e 10 mL;

Provetas de 50, 100 e 250 mL;

Tenaz metélica

2.3. Reagentes:

Acido sulfdrico (H2S04) p.a.;
Anti-espumante (talco, parafina ou silicone);

Indicador misto: pesar 0,132 g de vermelho de metila (C15H15N302) e 0,06 g de verde de bromocresol
(C21H14Br405S).

Dissolver em 200 mL de solucéo de alcool etilico a 70 % (v/v).

Filtrar se necessario e guardar em frasco ambar. O indicador misto podera ser incorporado a solucéo de
&cido borico a4 % na propor¢do de 8 mL por litro;

Mistura catalitica:

a) Sulfato de potéssio (K2S04) p.a., sulfato de sddio anidro (Na2S0O4) p.a. ou bissulfato de potassio
(KHSO4) p.a;

b) Sulfato de cobre pentahidratado (CuSO4.5H20) p.a;;

¢) Misturar (a) e (b) na proporcéo de (10+1), triturando em gral de porcelana até obter um po6 fino.
Solucdo de &cido borico (H3BO3) a4 % (m/v): pesar 4 g de &cido borico p.a., transferir para um béquer
de 250 mL, adicionar 80 mL de agua e aguecer sob agitacdo branda até dissolucéo. Resfriar, transferir
para bal o volumétrico de 100 mL e completar com &gua.

Filtrar se necess&rio;

Solucdo de hidréxido de sddio (NaOH) a 50 % (m/v);

Solucédo padréo de &cido sulfarico (H2S04) 0,1 N ou solugdo padréo de acido cloridrico (HCI) 0,1 N;
Zinco metdlico granulado.

3. Procedimento

a) Micro e semi micro-Kjeldahl Digest&o ou mineralizagao:

Pesar em balanca analitica a amostra de acordo com ositens de 3.1 a 3.6 e transferir paratubo de
Kjeldahl. Adicionar 2,5 g de mistura cataliticae 7 mL paramicro e 10 mL para o semi micro de &cido
sulfurico p.a.. Aquecer em bloco digestor, a principio, lentamente, mantendo a temperatura de 50 °C por 1
(uma) hora ou dependendo das instrucdes do fabricante do bloco digestor. Em seguida, elevar
gradativamente até atingir 400 °C. Quando o liquido se tornar limpido e transparente, de tonalidade
azul-esverdeada, retirar do aquecimento, deixar esfriar e adicionar 10 mL de agua.

Observacédo: Para produtos muito gordurosos, digerir aamostra com adicdo de um anti-espumante.
Destilacéo:

Acoplar ao destilador um erlenmeyer contendo 20 mL de solugéo de é&cido bérico a4 % com 4 ou 5 gotas



de solugéo de indicador misto (erlenmeyer receptor do destilado). Adaptar o tubo de Kjeldahl ao
destilador e adicionar a solucéo de hidroxido de sodio a 50 % até que a mesma se torne negra (cercade 20
mL ). Proceder a destilacéo coletando cerca de 100 mL do destilado. A solucéo receptora deve ser mantida
fria durante a destilacéo.

Titulagéo:

Titular com solugdo de acido sulfarico 0,1 N ou solucéo de &cido cloridrico 0,1 N até aviragem do
indicador.

b) Macro-Kjeldahl Digest&o ou mineralizagéo:

Pesar em balanca analitica a amostra de acordo com ositens 3.1 a 3.6 e transferir para baldo de Kjeldahl.
Adicionar 5 g de mistura catalitica, 20 mL de acido sulfarico p.a. e algumas pérolas de vidro ou pedacos
de porcelana. Aquecer no digestor, a principio, lentamente e depois fortemente até emissao de vapores
brancos (400 °C). Quando o liquido se tornar limpido, de tonalidade azul-esverdeada (apds 2 horas de
digest&o), retirar do digestor, deixar esfriar e adicionar 300 mL de agua.

Destilacéo:

Colocar 3 a4 granulos de zinco metalico no bal&o de digestéo.

Adicionar solucdo de hidréxido de sddio a 50 % até que a solugdo se torne negra (em torno de 100 mL).
Receber o destilado em 25 mL de solugéo de é&cido borico a4 % e 4 a5 gotas de solugdo de indicador
misto.

Titulagéo:

Titular com solucgdo de acido sulfurico 0,1 N ou soluc&o de &cido cloridrico 0,1 N até aviragem do
indicador.

3.1. Leitefluido, bebida lactea:
Micro: 2,0 g;

Semi: 5,0¢;

Macro: 10,0 g.

3.2. Leite desidratado, caseina, caseinatos e soro desidratado:
Micro: 0,25 g;

Semi: 0,5¢;

Macro: 1,0 g.

3.3. Queijos:

Micro: 0,25 g;

Semi: 0,5¢;

Macro: 1,0 g.

3.4. Creme deleite:



Micro: 1,0 g;

Semi: 3,0¢;

Macro: 6,0a10,0 g.

3.5. Doce de leite:

Micro: 0,25 g;

Semi: 0,5¢;

Macro: 1,0 g.

3.6. Leite fermentado:

Micro: 1,5¢;

Semi: 3,0¢;

Macro: 6,0 g.

4. Céculos

% nitrogénio total =V x N x f x 0,014 x 100 m
% protidios = % nitrogénio total x F Onde:

V = volume da solucéo de &cido sulfurico 0,1 N, ou solugdo de écido cloridrico 0,1 N, gasto natitulagéo
apos a correcao do branco, em mL;

N = normalidade tedrica da solucéo de &cido sulfurico 0,1 N ou solucéo de acido cloridrico 0,1 N;
f = fator de correcéo da solugdo de &cido sulfurico 0,1 N ou solucdo de acido cloridrico 0,1 N;

m = massa da amostra, em gramas;

F = fator de conversdo darelacéo nitrogénio/proteina, F = 6,38.

Observagoes:

1) Verificar as condicdes da digestdo utilizando uma quantidade de sacarose que consuma
aproximadamente a mesma gquantidade de &cido sulfurico, que consumiria uma amostra tipica do produto.
Estimar a quantidade de sacarose com as seguintes informagoes.

1 g de gordura consome, 18 g de écido;

1 g de proteina consome, 9 g de &cido;

1 g de carboidrato consome, 7 g de acido;

1 g de sacarose consome, 7 g de acido.

2) Veificar as condi¢des do aparelho de destilacdo com solugédo padréo de sulfato de amdnio
((NH4)2S04) p.a., cujarecuperacdo deve ser no minimo 99,5 % em nitrogénio.
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PARTICULAS QUEIMADAS EM LEITES DESIDRATADOS

PELO PROCESSO SPRAY DRIER

Método A: Water Disc

1. Principio

Fundamenta-se na reconstitui¢cao da amostra, posterior filtracdo por discos de algodao e comparacdo com
discos padroes.

2. Material
2.1. Equipamentos:
Balanca semi-analitica;

Equipamento de filtragdo por aspiracdo ou por pressdo atraves de um disco de algodao de dimensdes
padronizadas;

Estufaregulada a 30 - 400C;
Misturador do tipo Waring Blender ou similar.
2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Cartédo Comparador/Classificador ADPI, contendo os 4 padrdes de classificagdo da amostra quanto ao
nivel de particulas queimadas.

Asfotografias do cartdo comparador costumam esmaecer com o0 tempo. Sempre que fora de uso devera
ser guardado em envel ope escuro ou entre cartdes de cor negra;

Discos de filtragdo de particulas queimadas, de algod&o, didmetro 11/4(= 3,175 cm), individuais ou



montados em cartdes (a apresentacdo dos filtros depende do tipo de equipamento de filtragdo);

Proveta de 250 mL.

2.3. Reagente:

Anti-espumante, com 30 % de silicone.

3. Procedimento

Transferir 250 mL de égua deionizada paraajarra do misturador.

Acionar arotagdo do misturador e adicionar 25g de leite em pd desnatado, leitelho ou derivado em p6 ou
32,5g de leite em po integral. Adicionar aproximadamente 0,5 mL de anti-espumante e misturar por cerca
de 1 minuto. Filtrar todo o contelido da jarra através do disco padréo de algodado instalado no equipamento
de filtragdo por aspiracéo ou por pressdo. Lavar ajarracom cercade 50 mL de égua e filtrar esse material
no mesmo filtro. Se a amostra reconstituida for deixada em repouso antes dafiltracdo, agitéa-la
vigorosamente imediatamente antes de passé-la pelo filtro. As amostras reconstituidas, ao serem deixadas
em repouso, devem ser cobertas.

Remover o filtro do equipamento, fixé1o num cartdo apropriado ou folha de papel quadriculada
(quadrados com cerca de 6 cm de lado, identificados com o nimero da amostra) e deixar secar em
atmosferalivre de particulas ou em estufaa 30 - 40 oC por breve periodo de tempo. Comparar o disco
seco com as fotos do Cartdo Comparador, sob luz uniforme e indireta.

4. Resultados

Quando aleitura situar-se entre dois padroes, classificar aamostra de acordo com aletramais alta.
Exemplo: se o disco exibir mais particulas queimadas do que as do Padréo A, porém menos do que as do
padréo B, devera ser classificado como B. Proceder da mesma forma com os outros discos.

BIBLIOGRAFIA AMERICAN DAIRY PRODUCTSINSTITUTE. Standards for grades of milks,
including methods of analysis. Chicago. [19--] p. 33-34.

pH

1. Principio
Fundamenta-se na medida da concentracdo de ions hidrogénio na amostra.
2. Material

2.1. Equipamentos:
Agitador magnético;
Balanca andlitica;
Banho-maria;
Centrifuga;
pHmMetro;
Refrigerador.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:



Bastdo de vidro;

Béqueres de 25, 30, 50 e 100 mL;

Erlenmeyer de 125 mL;

Pipeta volumétricade 20 mL;

Proveta de 100 mL;

Tubos de centrifuga.

2.3. Reagentes:

Solugéo tampéo pH 4;

Solucéo tampéo pH 7.

3. Procedimento

Calibrar o pHmetro com as solugdes tampdespH 4 e 7.

Medir o pH da amostra preparada conforme ositens 3.1. a 3.3.

3.1. Leites: medir o pH colocando cerca de 50 mL de amostra em um béquer de 100 mL;

3.2. Queijos: adicionar cerca de 20 mL de agua em um béguer de 50 mL. Acrescentar quantidade
suficiente de amostra previamente preparada, misturando com bast&o de vidro de modo a obter uma pasta
homogénea;

3.3. Manteiga (fase aquosa): aquecer cerca de 100 g da amostra num frasco mantido em banho-maria a 45
- B0 oC, até completa fusdo da gordura e separacdo de fases. A amostra ndo devera sofrer agitacdo neste
periodo.ApOs total separacdo das fases, remover 0 soro atravessando a camada de gordura com uma
pipeta volumétrica de 20 mL (para ndo permitir a entrada da camada sobrenadante, tampar a extremidade
superior da pipeta com um dedo).

Transferir o contelido da pipeta para um tubo de centrifuga e centrifugar a 1200 rpm por 3 minutos.
Colocar o tubo em um suporte e levar a geladeira por 2 horas, tendo o cuidado de ndo provocar distlrbios
na camada de gordura. Este tempo de repouso sob refrigeracdo permitird a ascensdo da gordura
remanescente e a sua solidificacdo. Apos aformacdo de uma camada solida de gordura, atravesséa-la
novamente com uma pipeta, transferindo o soro para um béquer de 30 mL. Aquecer 0 soro atemperatura
de operacdo do pHmetro e determinar o pH.
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PODER COAGULANTE DO COALHO

1. Principio

Fundamenta-se na determinacdo do tempo de coagulacdo de um volume de leite, a 35 °C, por uma
guantidade de coalho conhecida, baseada na propriedade que tem a quimosina do coa ho de desdobrar a
caseinado leite.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca andlitica;

Banho-marig;

CronOGmetro.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Baldo de fundo chato de 250 mL;

Pipeta volumétricade 1 mL;

Provetas de 100 mL.

2.3. Reagentes:

Solucéo de cloreto de sodio (NaCl) a7 %;

Solucéo de coalho liquido: transferir 10 mL da amostra para bal&o volumétrico de 100 mL e completar o
volume com a solucdo de cloreto de sddio a7 %;

Soluc&o de coalho em po: pesar 1 g de amostra e transferir para bal&o volumétrico de 100 mL. Dissolver e
completar o volume com a solugédo de cloreto de sddio a7 %.

3. Procedimento

Transferir 100 mL de leite in natura de boa qualidade para um bal&o de 250 mL. Levar ao banho-maria
mantido a exatamente 35 oC. Adicionar volumetricamente 1 mL da solugdo de coalho preparada.

Acionar o crondmetro quando a solucdo de coalho tiver sido colocada. Girar vagarosamente o baldo até o
aparecimento dos primeiros grumos na parede do frasco. Interromper o cronémetro e anotar 0 tempo em
segundos. Realizar trés provas. Considerar a média de duas provas cujos tempos ndo variem mais de 10
segundos entre si.

4. Calculos

Poder coagulante =V x 2400 t



Onde:

V = volume de leite utilizado na prova, em mL, multiplicado por 10 (coalho liquido) ou por 100 (coaho
em po);

2400 = tempo em segundos gasto para coagular 100 mL de leite cru com coalho padr&o (teoricamente);
t = tempo em segundos gasto para coagular 100 mL de leite cru, usando a solucdo de coalho em exame.
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PONTO DE FUSAO

Método A: Tubo capilar

1. Principio

Fundamenta-se na propriedade da gordura de passar do estado solido ao liquido em determinada faixa de
temperatura, dependendo da sua composi¢ao em écidos graxos.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Estufa;

Placa aquecedora com agitador magnético;
Refrigerador.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béqueres de 250 e 1000 mL;

Funil;



Papel defiltro qualitativo;

Termdmetro certificado com resolucdo de 0,1 °C e escala de leitura de 0 a 50 °C;

Termdmetro certificado com resolucdo de 1 °C e escala de leiturade 0 a 100 °C;

Tubo capilar aberto de 1 x 100 mm;

Tubo de ensaio de aproximadamente 50 x 150 mm, ou tubo de Tiehle.

3. Procedimento

Pesar cerca de 50 g da amostra, fundir em estufaa 45 - 50 °C e filtrar com papel de filtro qualitativo.
Introduzir a gordura fundida e filtrada em tubo capilar aberto de 1x100 mm, formando umacolunade 1 a
2 cm de altura. Deixar em refrigerador por 4 a6 horas para solidificar. Aquecer um béguer com agua até
gue atemperatura alcance cerca de 10 °C abaixo do ponto de fusdo da amostra.

Colocar, em um tubo de Tiehle, o capilar contendo a gordura, preso ao termémetro por um anel de
borracha, ficando a coluna da amostra na altura do bulbo do termémetro e o tubo totalmente coberto pelo
banho. Continuar o aguecimento de modo que a temperatura aumente 0,5 °C por minuto. Anotar a
temperatura na qual a gordura se tornainteiramente transparente. Manter a dgua do béquer sob constante
agitacdo durante a determinacdo. Repetir a determinagdo até que se repita o ponto de fusdo ou efetuar a
média de duas determinacfes proximas, desde que ndo apresentem diferencas superioresa 1 °C.

Observacéo: O ponto de fusdo podera também ser determinado em aparelho para determinagdo de ponto
de fusdo, obedecendo as instrucdes de cada equi pamento.
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PONTO DE FUSAO

Meétodo B: Wiley

1. Principio

Fundamenta-se na propriedade das gorduras de passarem para o estado liquido em determinada faixa de
temperatura, dependendo da sua composi¢ao em écidos graxos.

2. Materid

2.1. Equipamentos:



Banho-maria;

Estufa45 - 50 °C;

Placa aguecedora com agitador magnético;

Refrigerador.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béquer de 1000 mL;

Garras metdlicas,

Haste metélica de + 60 cm;

Pipeta graduada de 10 mL;

Placa de Wiley: constituida de duas partes, uma placa quadrada de aluminio de 10x10 cm de lado e 0,3
cm de espessura com 9 orificios circulares de 1 cm de didmetro aproximadamente e uma placa retangul ar
de aco inox com 1 cm de espessura e 15 cm de comprimento por 10 cm de largura;

Termdmetro certificado com resolucdo de 0,1 °C e escala de leiturade O - 50 °C;

Termdmetro certificado com resolucéo de 1 °C e escala de leiturade O - 100 °C;

Tubo de vidro com aproximadamente 40 mm e 150 - 200 mm de comprimento (tubo teste).

2.3. Reagentes:

Mistura alcool-agua: ferver separadamente a dgua e o acool etilico (C2H50H) p.a. por 10 minutos para
eliminar os gases dissolvidos.

Encher o tubo teste até a metade com agua quente e entdo adicionar o dcool guente, inclinando o tubo
para evitar que se misture muito. A adicéo do alcool apés a dguater esfriado pode resultar na formacéo de
bolhas que tornara a solucéo imprépria para uso.

3. Procedimento

Pesar cerca de 50 g da amostra, fundir em estufaa 45 - 50 °C e filtrar com papel defiltro qualitativo. As
placas de aco inox e aluminio antes de serem usadas devem ser colocadas em refrigerador para estarem
completamente frias. Colocar a placa de aluminio sobre a placa de aco inox e encher os furos da placa de
aluminio com a amostra fundida com auxilio de uma pipeta. Retornar o conjunto ao refrigerador durante
pelo menos duas horas para esfriar completamente.

Remover o0 excesso de gordura da placa de aluminio. Retirar o disco de gordura solidificada e colocar na
mistura de a cool-agua contida no tubo teste, previamente esfriado em agua e gelo pelo menos a 10 °C
abaixo do ponto de fusdo da amostra. O disco caira até o ponto onde sua densidade é equivalente a da
mistura 8 cool-agua.

Paralelamente fazer um banho-maria utilizando um béquer de 1.000 mL e adaptar através de garras
metalicas, 0 tubo teste dentro do banho, utilizando-se de um agitador magnético para agitacdo do mesmo.

Inserir o termdmetro no tubo teste até que o bulbo esteja na mesma altura do disco da gordura. Girar o
termdmetro devagar em volta do disco para manter uniforme atemperatura enquanto é aplicado calor
sobre o béquer. Aquecer a dgua lentamente e manter a agitacdo. Enquanto a temperatura da mistura
acool-agua aumenta, o disco de gordura gradualmente vai mudando de forma. Quando isto acontece,



baixar o termdmetro até gue o centro do bulbo esteja junto do disco. Continuar girando o termémetro e
regular entdo o calor de modo gque atemperatura aumente 2 °C em 10 minutos. Observar atemperatura na
gual o disco de gorduratorna-se compl etamente esférico.

Este é o ponto de fusdo de Wiley. Neste ponto atemperatura da agua do béquer ndo deve ser mais que 1,5
°C acima do ponto de fusdo da amostra. A primeira determinagéo é apenas preliminar para estabel ecer
uma faixa das condi¢bes necessarias. Repetir mais duas determinagfes exatamente como descrito. O
segundo e terceiro resultados ndo devem diferir de 1 °C para serem levados em consideragéo.

Se o disco de gordura encostar nos lados do tubo o teste deve ser repetido. O ponto de fusdo podera
também ser determinado em aparelho para esta determinacéo, observando as instrucdes de cada
equipamento.
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RESIDUO MINERAL FIXO
1. Principio

Fundamenta-se na eliminagéo da matéria organica a temperatura de 550 °C. O produto obtido é
denominado de residuo mineral fixo.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Banho-maria ou placa aquecedora;
Forno mufla.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:
Bico de Bunsen,

Cadinho de porcelana, platina ou niquel;
Dessecador;

Pipeta graduadade 1 mL;

Pipeta volumétrica de 20 mL;
Tenaz metalica

2.3. Reagente:

Agua oxigenada (H202) a3 % (10 volumes) (V/v).



3. Procedimento

Aquecer o cadinho de porcelana, platina ou niguel em forno muflaa 550 °C durante 30 minutos, esfriar
em dessecador etarar.

Pesar em balanca analitica a amostra homogenei zada diretamente no cadinho, conforme ositens 3.1. e
3.2.. Levar o conjunto ao bico de Bunsen até a carbonizagdo completa e a seguir ao forno mufla no
maximo a 550 °C, para evitar perda de cloretos. Incinerar por 3 horas ou até obter cinzas totalmente
brancas. Esfriar em dessecador e pesar.

N&o havendo clareamento das cinzas, adicionar 2 a 3 gotas de agua ou gua oxigenada, secar em placa
aquecedora ou estufa a 105 °C e levar ao forno mufla por tempo suficiente para clareamento das cinzas
(aproximadamente 1 hora). Esfriar em dessecador e pesar.

3.1. Leite Fluido: pesar cercade 5 g de amostra diretamente no cadinho. Para posterior determinacéo de
alcalinidade das cinzas, pesar 20 g da amostra. Secar em banho-maria ou evaporar em placa aguecedora
antes de carbonizar em bico de Bunsen;

3.2. Leite desidratado, soro de leite em pd, queijo, doce de l€eite, leite condensado, leite fermentado, creme
de leite: pesar exatamente cerca de 5 g da amostra.

4. Calculos

% cinzas = (M2 - m1) x 100 mo

Onde:

m2 = massa do cadinho com amostra apds incineracdo, em gramas;
m1 = massa do cadinho vazio, em gramas;

Mo = massa da amostra, em gramas.

Observacdo: Reservar o residuo mineral fixo do creme de leite, leite em pd e soro de leite em po, para
determinar alcalinidade das cinzas, e do queijo para determinacéo de cloretos.
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SOLIDOS TOTAISPARA LEITE FERMENTADO
1. Principio

Evaporacdo da agua da amostra, na presenca de 6xido de zinco, atemperaturade 102 + 2 °C em estufa de
secagem. Determinacdo do teor de écido lactico visando compensar a perda de &gua pela neutralizagéo.

2. Materid

2.1. Equipamentos:



Balanca analitica;

Banho-maria ou banho de vapor;

Estufa.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bastéo de vidro com uma extremidade achatada e de tamanho adequado a capsula;

Cépsula de aco inoxidavel, niquel ou aluminio, com 50 - 75 mm de didmetro e 20 - 25 mm de altura, com
tampa removivel;

Dessecador;

Espatul a;

Tenaz metalica

2.3. Reagente:

Oxido de zinco.(ZnO)

3. Procedimento

Aquecer a cdpsula aberta em estufa 102 + 20C por 1 hora, contendo 2 g de éxido de zinco. Ao seu lado,
colocar atampa e sobre esta 0 bastdo de vidro. Colocar atampa com o bastdo de vidro sobre a cipsulae
transferir imediatamente para dessecador. Esfriar no minimo por 45 minutos e pesar a capsula com a

tampa e o bastdo.

Mover o éxido de zinco para o lado da cipsula e adicionar cercade 1 g daamostra. Tampar a capsula com
bast&o sobre atampa e pesar.

Adicionar 5 mL de agua a amostra se necessario, misturando todo o conteido da capsula. Apoiar a
extremidade reta do bastdo sobre a borda da capsula. Aquecer a cdpsula em fluxo de vapor, durante cerca
de 30 minutos, com ocasional agitacdo, através de bastdo. Secar rapidamente o fundo da capsula com
papel absorvente, deixar o bastéo dentro da capsula e levar o material para estufa por 3 horas, mantendo a
tampa ao lado de sua respectiva cipsula. Cobrir a capsula e levar imediatamente para dessecador e
aguardar 45 minutos. Pesar e repetir o procedimento de aguecimento na estufa por mais 1 hora.

Repetir o procedimento até que a diferenca entre as pesagens ndo exceda 1 mg. Determinar o teor de
&cido lactico da amostra.

4. Célculos

% de sdlidos totais = {[(m2 - m0) x 100] / (m1-mO0)} + (0,1 x A)

Onde:

mO = massa em grama da cdpsula + oxido de zinco + tampa + bastéo;

m1 = massa em grama da cdpsula + 6xido de zinco + tampa + bastéo + amostra;

m2 = massa em grama da cdpsula + 6xido de zinco + tampa + bastéo + amostra dessecada;

A = massa em grama de acido l&ctico, obtido na acidez.



Expressar o resultado com precisdo de 0,01.
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UMECTABILIDADE DO LEITE EM PO INSTANTANEO

1. Principio

Uma aliquota da amostra é uniformemente espal hada na superficie da agua gjustada a 25 °C. Obtém-se 0
tempo de molhagem guando todas as particulas da amostra tornam-se umedecidas, isto &, tenham
submergido, e uma eventual quantidade residual de particulas que permaneca na superficie apresente o
aspecto umido.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca andlitica;

Crondmetro de 60 segundos, com marcagoes destacadas aintervalos de 5 segundos e sub-divisdes de 1
segundo e 0,5 segundo, ou menor.

2.2 Vidrarias, utensilios e outros;

Béquer (com bico) de 600 mL, diametro extern® 90 + 2 mm e alturamédia de 126 + 3 mm, graduado a
150 e 250 mL, com a borda formando um plano horizontal paralelo ao da base;

Espéatula com formato de colher;

Espéatula de aco inoxidavel com 1 mm de espessura, comprimento total de 250 mm, comprimento da
[&amina de 135 mm e largura dalamina de 25 mm;

Frasco com tampa que permita vedag&o hermética e com capacidade de 2 vezes superior ao volume da
amostra;

Pincel de pelos;

Placa de vidro com 120 x 120 mm de lado e 2,5 cm de espessura com bordas esmerilhadas;

Suporte para tubos de vidro com base metélica;

Termdmetro;

Tubo de vidro com comprimento de 65 mm, didmetro externo de 80 + 1,8 mm, espessura da parede de 2,5
+ 0,3 mm, sem fundo, com extremidades esmerilhadas paral el as formando angulos retos com eixo
longitudinal.

3. Procedimento

Transferir cuidadosamente uma porcao de leite em pd instantaneo para um frasco com tampa hermética e

com capacidade 2 vezes superior ao volume da amostra. Misturar cuidadosa e total mente toda a amostra
por inversdo e rotacdo do frasco. A amostra devera permanecer atemperatura do laboratério por no



minimo 48 horas. Tornar amisturar suave e cuidadosamente, através de inversdo e rotagdo do frasco
hermético por algumas poucas vezes. Pesar umaaliquotade 10 + 0,1 g daamostra de leite em pd integral
ou desnatado instanténeo. Conduzir o teste em triplicata. Pesar 250 + 0,1 g de aguaa 25 + 1 °C em um
béquer de 600 mL, tendo o cuidado para que a parte interna do béquer acima do nivel da agua permaneca
seca

Colocar o béquer na base do suporte do tubo de vidro. Colocar a placa de vidro centralizada sobre o
béguer einstalar o tubo de vidro sobre a placa fixando-o de tal forma que fique centralizado sobre o
béquer e que deixe a placade vidro livre o suficiente para ser retirada. Transferir a por¢do pesada da
amostra para o tubo de vidro, usando a escova se necessario e distribuir a amostra uniformemente sobre a
placa de vidro com a gjuda da espatula. Acionar o crondémetro e, apds exatamente um minuto, retirar a
placa de vidro com uma das méos, segurando o béguer com a outra de modo que a amostra caia
progressivamente sobre a superficie da agua contida no béquer. A retirada da placa deve ser conduzida
através de movimento continuo e suave, sendo concluida dentro de aproximadamente 2,5 segundos.
Remover imediatamente o béquer debaixo do tubo e, deixar em repouso.

Assim gue todas as particul as tenham submergido, interromper o crondmetro e anotar o tempo, em
segundos.

4. Céculos

W=W"-60

Onde:

W = tempo de molhagem, em segundos.
W' = tempo cronometrado, em segundos.

Recomenda-se que os valores das triplicatas, assim como a sua média, sejam indicados na expressao dos
resultados.
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UMIDADE E VOLATEIS, GORDURA E SOLIDOS NAO GORDUROSOS NA MANTEIGA
Método A

1. Principio

Fundamenta-se na perda de massa da amostra por evaporacdo da agua e substancias voléteis, na
solubilidade da gordura em éter etilico e nainsolubilidade das proteinas, lactose, sais minerais e
organicos, componentes normais da manteiga, neste solvente.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Banho-marig;

Estufa.



2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Béquer ou copo de aluminio de 250 mL;

Dessecador;

Pinca ou tenaz metdlico;

Provetade 25 mL.

2.3. Reagente:

Eter etilico (C4H100) p.a. anidro e livre de perdxidos, ou nhexano (C6H14) p.a.

3. Procedimento

Determinag&o do teor de umidade:

Colocar 0 béquer em estufaa 102 + 2 °C durante 1 hora.

Esfriar em dessecador e pesar. Pesar exatamente cerca de 5 g da amostra previamente preparada e levar a
estufa 102 + 2 °C durante 2 horas, esfriar e pesar. Retornar a estufa por mais 1 hora, esfriar e pesar.
Repetir esta operacdo de 30 em 30 minutos até massa constante.

Determinag&o de solidos ndo gordurosos:

Usar o residuo obtido na determinagdo do teor de umidade e adicionar 15 mL de éter etilico p.a. ou
n-hexano p.a.. Homogeneizar bem com movimentos circulares deixando sedimentar por alguns minutos.

Desprezar a camada de solvente, cuidando para ndo haver perdas do residuo. Lavar mais 2 vezes (ou mais
se necessario) com 15 mL do solvente, deixando sedimentar a cada vez e desprezando o sobrenadante.
Levar o copo contendo o sedimento ao banho-maria para evaporar o solvente residual e em seguida secar
em estufaa 102 + 2 °C por 30 minutos. Esfriar e pesar. Repetir a operacéo de secagem até massa
constante ou minima. Reservar o residuo para determinacdo de cloretos.

Determinag&o do teor de gordura:

Determinar o teor de gordura por diferenca, subtraindo de 100% os teores de umidade e solidos ndo
gordurosos (SNG).

4. Céculos

4.1. Umidade e volateis:

% Umidade = m x 100 m'

Onde:

m = a perda de massa, em gramas,
m' = massa da amostra, em gramas.
4.2. Sblidos ndo gordurosos.

% SNG=mx 100 m'



Onde:

m = massa dos insolUveis, em gramas;

m' = massa da amostra, em gramas.

4.3. Gordura:

% Gordura= 100 - (% Umidade + % SNG)
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UMIDADE E VOLATEIS, GORDURA E SOLIDOSNAO

GORDUROSOS NA MANTEIGA

Método B

1. Principio

Baseia-se na determinacéo da perda de massa de agua e substancias volateis através de secagem de uma
massa conhecida de manteigaa 102 + 2 oC, seguida de uma extragdo da gordura da amostra dessecada,
através de solventes e pesagem do residuo.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Estufa

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bastdo de vidro;

Cadinhos com filtro de vidro sinterizado, grau de porosidade p 40 (diametro dos poros de 16 a 40 mm),
com frasco de sucgéo;

Copos ou frascos de vidro, porcelana ou metal resistente a corroséo, com no minimo 25 mm de altura e 50
mm de didmetro;

Dessecador;
Tenaz metélica

2.3. Reagentes:



n-Hexano (C6H14) p.a., ou éter de petroleo (P.E.= 30 a60 oC) p.a.. O reagente ndo devera deixar mais de
1 mg de residuo apos evaporacdo de 100 mL.

3. Procedimento

Determinacéo do teor de umidade:

Colocar o copo em estufaa 102 + 2 °C, durante 1 hora.

Esfriar em dessecador e pesar. Pesar exatamente cercade 2 a6 g daamostra (ou de 5 a6 g para manteiga
sem sal). Colocar o copo com aamostraem estufaa 102 + 2 °C por 2 horas. Transferir para dessecador,
deixar esfriar e pesar. Repetir a secagem por mais 1 hora e posteriormente por mais 30 minutos, até massa
constante. (considerar o menor valor obtido quando ocorrer eventual aumento da massa).

Determinag&o de Solidos n&o Gordurosos (SNG):

Secar um cadinho com filtro de vidro sinterizado por no minimo 1 horaem estufaa 102 + 2 °C, esfriar em
dessecador e pesar.

Adicionar 10 a 15 mL de n-hexano aquecido a 25 oC ou éter de petroleo ao frasco onde serealizou a
determinac&o do teor de umidade.

Com auxilio de um bastdo, deslocar o material aderido a parte interna do copo e transferir
guantitativamente para o cadinho com filtro de vidro sinterizado. Repetir de 4 a5 vezes a extragdo. Lavar
o0 sedimento no cadinho com 25 mL de solvente. Transferir para estufa o cadinho e o copo de onde foi
extraido o sedimento e secar ambos a 102 + 2 °C por 30 minutos. Transferir para dessecador, esfriar e
pesar. Repetir as operacdes de secagem e pesagem até massa constante.

4. Céculos

% Umidade=[(M1-M2)/(M1-MO)] x 100

Onde:

Mo = massa do copo vazio, em gramas,

M1 = massa do copo com a amostra antes da secagem, em gramas,

M2 = massa do copo com a amostra apis secagem, em gramas.

% SNG = {[(M4 - M3) + (M5 - MO)] / (M1 - MO)} x 100 Onde:

MO = massa do copo vazio, em gramas;

M1 = massa do copo com a amostra antes da secagem, em grameas,

M3 = massa do cadinho vazio, em gramas;

M4 = massa do cadinho contendo o sedimento apds secagem, em gramas,

M5 = massa final do copo de onde foi extraido o sedimento, em gramas.

% Gordura= 100 - (% Umidade + % SNG)

Observacdo: A diferenca entre os resultados de duas determinacdes, conduzidas simultaneamente ou em
rapida sucessdo pelo mesmo analista, ndo devera exceder a 0,1g de &guaou 0,1g de SNG por 100 g de



amostra.
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UMIDADE E VOLATEISE SOLIDOS TOTAIS

Método A

1. Principio

A umidade é determinada pela perda de massa em condigdes nas quais, agua e substancias volateis sdo
removidas. O residuo obtido ap0s evaporacdo representa os solidos totais da amostra.

2. Material

2.1.Equipamentos:

Balanca analitica;

Placa aquecedora;

Estufa

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Bast&o de vidro;

Béquer de 100 mL;

Dessecador;

Espatula;

Pérolas de vidro com 3 mm de diémetro;

Pesa filtro ou capsula de aluminio, ago inox, porcelana ou niquel;

Tenaz metalico.

3. Procedimento

Colocar a cépsula, em estufaa 102 + 2 °C durante 1 hora.

Esfriar em dessecador e pesar. Pesar a amostra preparada e homogeneizada e levar a estufa conforme os
itens 3.1. a 3.6.. Esfriar em dessecador e pesar. Repetir até massa constante. As operacdes de pesagem
devem ser feitas 0 mais rgpido possivel e a secagem deve ser conduzida sem que haja escurecimento da
amostra.

3.1. Leite em pé e soro de leite em po:

Massa daamostra: 5 g;



Temperatura da estufa: 85 + 2 °C;

Tempo até a primeira pesagem: 2 horas;

Tempo, na estufa, entre pesagens até massa constante: 30 minutos.
3.2. Doce de |eite e |eite condensado:

Massa da amostra 3 g em cdpsulas contendo pérolas e bastéo de vidro previamente dessecados;
Temperatura da estufa: 85 + 2 °C;

Tempo até a primeira pesagem: 6 horas;

Tempo, na estufa, entre pesagens até massa constante: 1 hora.

3.3. Creme de leite:

Massa da amostra: 5 g em cdpsula com pérolas de vidro;
Temperatura da estufa: 102 + 2 °C;

Tempo até a primeira pesagem: 2 horas;

Tempo, na estufa, entre pesagens até massa constante: 30 minutos.
3.4. Queijo.

Massa da amostra: 5 g:

Temperatura da estufa: 102 + 2 °C;

Tempo até a primeira pesagem: 3 horas;

Tempo, na estufa, entre pesagens até massa constante: 1 hora.

3.5. Manteiga e Margarina:

Massa da amostra: 5 g em béquer;

Temperatura da estufa: 102 + 2 °C;

Tempo até a primeira pesagem: 3 horas (agitar por rotagdo o béquer para eliminar as bolhas);
Tempo, na estufa entre pesagens até massa constante: 30 minutos.
3.6. Leite fermentado:

Massa da amostra: 5 g em cdpsula contendo pérolas de vidro;
Temperatura da estufa 102 + 2 °C;

Tempo até a primeira pesagem: 4 horas;

Tempo, na estufa, entre pesagens até massa constante: 1 hora.

4. Céculos % umidade e volateis= 100 x m m'



% solidos totais = 100 - % umidade e volateis
Onde:

m = perda de massa em gramas,

m' = massa da amostra em gramas.
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UMIDADE E VOLATEISE SOLIDOS TOTAIS
Método B
1. Principio

O teor de solidos totais é determinado através da evaporacdo da agua da amostra, napresencade areia, a
uma temperatura determinada em estufa de secagem.

2. Materia

2.1. Equipamentos:

Balanga analitica;

Banho-marig;

Estufa;

Processador de amostra.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Areia de quartzo ou praia: que passe através de uma peneira com malha de 500 mm e retida em malha de
180 mm. Submeter a areia ao seguinte teste: colocar aproximadamente 20 g de areia na capsula com o
bastdo de vidro. Aquecer a cdpsula aberta com aareia, bastéo de vidro e atampa, atemperatura de 102 +
1 °C, no minimo por 2 horas. Tampar a cdpsula, esfriar em dessecador e pesar. Umedecer aareiacom
aproximadamente 5 mL de agua, misturando o conteido da cipsula e levar aestufaa 102 + 1 °C, no
minimo por 4 horas. Pesar, sendo que a diferenca entre as duas pesagens ndo devera exceder a0,5 mg.
Nota: se o resultado do teste utilizado acima nao for satisfatério, fazer o seguinte procedimento: colocar a
areia em solucdo de &cido cloridrico a 25 % (m/m) por 3 dias, agitando ocasiona mente.

Descartar 0 sobrenadante o tanto quanto for possivel.

Lavar aareia com agua até que areacdo &cida desapareca. Aquecer aareiaa 160 °C, no minimo por 4
horas. Submeter a areia ao teste da peneira, conforme descrito anteriormente.



Bastdo de vidro com uma extremidade achatada e adaptado a cdpsula;

Céapsulas de aco inoxidavel, niquel ou aluminio, com diametro de 50 - 75 mm, alturade 20 - 25 mm e
com tampas facilmente removiveis;

Dessecador;

Tenaz metdica

3. Procedimento

Aquecer a cdpsula contendo aproximadamente 25 g de areia, com atampa ao lado e bastdo sobre atampa
em estufa de secagem a 102 + 1 °C durante 1 hora. Tampar a cdpsula, colocar o bastdo de vidro sobre a
tampa, levar para dessecador e esfriar no minimo por 45 minutos. Pesar a capsula com a tampa e o bast&o.
Dedlocar a areia paraum lado da capsula e adicionar a amostra conforme os itens 3.1.

e 3.2.. Recolocar atampa com bast&o de vidro sobre essa e pesar.

Misturar completamente a amostra com areia, espalhando por toda a superficie da capsula. A misturada
arela com queijos duros pode ser facilitada pela adicéo de, aproximadamente, 3 mL de agua. Para doce de
leite adicionar 5 mL de &gua a amostra ja pesada e misturar o contelldo com o bastéo, distribuindo
uniformemente. Deixar 0 bastéo apoiado sobre a borda da capsula. Aquecer em fluxo de vapor produzido
por banho-maria, por aproximadamente 30 minutos, agitando a mistura freqlientemente nos primeiros
estagios de secagem de maneira que a amostra fique bem desagregada pela areia. Aquecer a cdpsula com
0 bastéo apoiado em sua borda e ao lado atampa, em estufaa 102 + 1 °C, durante 2 horas. Tampar a
capsula, esfriar em dessecador por no minimo 45 minutos e pesar. Repetir a operacdo de secagem,
conforme descrito anteriormente, durante 1 hora. Esfriar e pesar. Repetir essa operacdo até que a
diferenca entre duas pesagens sucessivas sgjainferior a 0,5 mg para queijos e de 1 mg para doce de leite.
3.1. Queijos: pesar 3 g daamostra;

3.2. Doce de leite: pesar 5 g da amostra.

4. Céculos

% ST = (M2 - m0) x 100/ (m1 - mO) nde

ST = Sdlidos Totais

Mo = massa em gramas da cdpsula + tampa + bastéo + areig;

m1 = massa em gramas da cdpsula + tampa + bastéo + areia + amostra;

m2 = massa em gramas da cdpsula + tampa + bastdo + areia + amostra dessecada.

% U =100-% ST

Onde:

U = Umidade;

ST = Solidos Totais.

Observacdo: com queijos gue se fundem como uma massa ceracea é recomendavel utilizar um banho de
vapor ou agua fervente, antes da amostra ser levada a estufa de secagem a 102 + 10C. O conteido da

cdpsula deve ser misturado completamente com bastdo de vidro, para prevenir aformagdo de uma
superficie endurecida.



Colocar o bastdo dentro da capsula, enxugando o fundo da mesma com papel absorvente. Transferir a
capsula com sua respectiva tampa para estufa de secagem a 102 + 1 °C durante 2 horas.
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UMIDADE E VOLATEISE SOLIDOS TOTAIS
Método C
1. Principio

Secagem de uma aliquota da amostra, a uma temperatura determinada, até massa constante e pesagem
para determinacdo da perda de massa de umidade e volateis.

2. Material

2.1. Equipamentos:

Balanca analitica;

Estufa com circulagdo de ar.

2.2. Vidraria, utensilios e outros:

Capsulas de aluminio, vidro, aco inoxidavel ou niquel, com cerca de 25 mm de profundidade e didmetro
de aproximadamente 50 mm, com tampa.

3. Procedimento

Aquecer a cdpsula e a sua tampa separadamente em uma estufa a 102 + 2°C por 1 hora, colocar atampa
na cpsula, transferir para dessecador, esfriar até a temperatura ambiente e pesar. Transferir aamostra
para capsula conforme ositens 3.1. e 3.2., colocar atampa e pesar. Destampar a cipsula e colocéla, com
suatampa, na estufa. A tampa devera ficar apoiada na borda da respectiva cipsula, formando um angulo
entre esta e a estante da estufa . Manter o material a 102 + 2°C, por 2 horas. Tampar a cdpsula, transferir
para dessecador, destampar e esfriar a cdpsula contendo a amostra dessecada, mantendo a tampa em
posicdo similar a que manteve na estufa. Transferir a capsula para a balanga, colocar sua tampa e anotar o
peso.

3.1. Leiteem pd: pesardela3g;

3.2. Queijoem po: pesar de1la3g.

4. Céculos

% Umidade = [(m1 - m2) / (m1 - mo)] x 100

% Solidos Totais = 100 - % Umidade.



Onde:

mo = massa da cipsula com sua tampa, em gramas,

m1 = massa da capsula com tampa + massa da a iquota da amostra, em gramas;
m2 = massa da cdpsula com tampa + massa dessecada da aliquota, em gramas.
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VI - SOLUCOES PADROES

SOLUCAO DE ACIDO CLORIDRICO (HCI) 0,1 N

Preparo da solucéo padréo:

Medir 8,5 mL de &cido cloridrico p.a. e transferir para baldo volumétrico de 1000 mL contendo 500 mL
de &gua. Esfriar e completar o volume.

Fatorac@o com Tris (Hidroximetilaminometano):

Deixar o reativo Tris (Hidroximetilaminometano)

(C4H11 NO3) p.a., padrdo priméario, por 24 horas em dessecador, ao abrigo daluz. Pesar exatamente
cercade 0,12114 g, adicionar 20 mL de &gua, acrescentar 3 gotas da solucéo de vermelho de metilaa
0,2% (m/v) etitular com a solucéo de acido cloridrico 0,1 N. Calcular o fator de correcéo usando, no
minimo, a média de trés determinacoes.

Céculos:

Fator de correcdo = m

0,12114x V x N

Onde:

m = massade Tris, em gramas;

V = volume da solucéo de écido cloridrico 0,1 N gastos na titulacdo, em mL;

N = normalidade esperada da solucéo.

Fatoracdo com carbonato de sodio:

Pesar exatamente 5,299 g de carbonato de sodio (Na2CO3) p.a., padréo primario, previamente seco a 270
°C por 1 hora. Dissolver em agua destilada, transferir para baléo volumétrico de 1.000 mL e completar o
volume. Pipetar 20 mL da solucéo de carbonato de sodio e transferir para erlenmeyer de 250 mL.
Adicionar 3 gotas de vermelho de metila 0,1 % (m/v). Titular até a viragem para coloracdo résea. Aquecer
aebulicdo, paraeliminar o gas carbdnico. Esfriar e prosseguir atitulacdo. Repetir esta operacéo até

coloracdo rosea persistente.

Céculos;



Fator decorrecdo=m___

0,053xV xN

Onde:

m = massa do carbonato de sodio na aliguota usada, em gramas;

V = volume da solugédo de acido cloridrico 0,1 N gastos na titulagdo, em mL;
N = normalidade esperada da solucéo.

SOLUCAO DE ACIDO SULFURICO (H2S04) 0,1 N

Preparo da solucéo padréo:

Transferir 3,0 mL de &cido sulfurico p.a. para baldo volumétrico de 1000 mL contendo cerca de 500 mL
de &gua. Esfriar e completar o volume.

Fatoracéo:

Deixar o reativo Tris (Hidroximetilaminometano) (C4H11 NO3) p.a., padrdo primario, por 24 horas em
dessecador, ao abrigo daluz. Pesar exatamente cercade 0,12114 g, adicionar 20 mL de agua, acrescentar
3 gotas da solucdo de vermelho de metilaa 0,2% (m/v) e titular com a solucéo de é&cido sulfurico 0,1 N.
Calcular o fator de correcéo usando, no minimo, a média de trés determinagdes.

Céculos:

Fator de correcdo = m

0,12114xV x N

Onde:

m = massa de Tris, em gramas,

V = volume da soluc&o de écido sulfurico 0,1 N gastos natitulacéo, em mL;

N = normalidade esperada da solucéo.

SOLUCAO DE HIDROXIDO DE SODIO (NaOH) 0,1 N

Preparo da solucéo estoque de hidroxido de sodio:

Preparar uma solucédo de hidroxido de sodio (1+1) com &gua recentemente fervida e acondicionar em
frasco de polietileno. Deixar decantar os carbonatos por cerca de 10 dias.

Preparo da solucéo padréo:

Transferir 5,4 mL do sobrenadante da solucéo estoque de hidréxido de sodio para baldo volumétrico de
1000 mL e completar o volume com agua recentemente fervida e resfriada.

Fatoracéo:
Pesar exatamente cerca de 0,5 g de biftalato de potéssio (C8H5K 04) p.a., padrdo primério, previamente

seco em estufaa 105 °C por 1 hora. Transferir para erlenmeyer de 250 mL e dissolver em 75 mL de agua
recentemente fervida. Adicionar 2 gotas da solucdo de fenolftaleinaa 1 % (m/v) etitular com solugdo de



hidroxido de sodio 0,1 N. Calcular o fator de correcéo usando, no minimo, a média de trés determinagoes.
Céculos:

Fator de correcéo = m

0,2042x V x N

Onde:

m = massa de biftalato de potassio, em gramas;

V = volume de solucgdo padréo de hidréxido de sddio gastos na titulacéo, em mL;

N = normalidade esperada da solucéo.

SOLUCAO DE NITRATO DE PRATA (AgNO3) 0,1 N

Preparo da solucéo padréo:

Pesar 17 g de nitrato de prata p.a. e transferir para bal&o volumétrico ambar de 1000 mL com rolha
esmerilhada e completar com dgua. Fatoracao:

Pesar exatamente cerca de 0,15 g de cloreto de sddio (NaCl) p.a., padréo primério, previamente seco a
110°C por 1 hora, para erlenmeyer de 100 mL e adicionar cerca de 25 mL de &guae 1 mL de solucéo de
cromato de potassio (K2CrO4) a 5% (m/v) como indicador.

Titular com a solucdo de nitrato de prata 0,1 N até o aparecimento de cor castanha avermelhada. Calcular
o fator de correcdo usando, no minimo, a média de trés determinacoes.

Célculos:

Fator decorrecdo=_ m_
0,0585xV xN

Onde:

m = massa de cloreto de sddio, em gramas,

V = volume de solugo de nitrato de prata gastos na titulacéo, em mL;

N = normalidade esperada da solucéo.

SOLUCAO DE PERMANGANATO DE POTASSIO

(KMnO4) 0,05N

Preparo da solucéo padréo:

Dissolver 1,6 g de permanganato de potassio p.a. em béquer contendo aproximadamente 300 - 400 mL de
agua e aguecer a60 - 70 °C por 2 horas. Esfriar, transferir, quantitativamente, para bal o volumétrico de
1000 mL, completar o volume e homogeneizar. Deixar em repouso por 72 horas ao abrigo daluz. Filtrar
em cadinho de vidro sinterizado ou cadinho de porcelana com amianto ou |a de vidro e estocar em frasco

ambar.

Fatoracéo:



Pesar exatamente 3,35 g de oxalato de sodio (Na2C204) p.a.

previamente seco em estufaa 105 °C por 2 horas. Dissolver em béquer com aproximadamente 100 mL de
agua destilada, transferir para baldo volumétrico de 1000 mL, homogeneizar e completar o volume.
Pipetar 20 mL da solucéo de oxalato de sodio, transferir para erlenmeyer de 250 mL, adicionar 10 mL de
solucdo de acido sulfurico (1+1), aquecer a 70 - 80 °C e titular nessa temperatura gotejando a solugdo de
permanganato de potéssio 0,05 N huma velocidade de 3 a4 gotas por segundo até coloragdo |levemente
résea persistente por 30 segundos.

Célculos:

Fator de correcdo = m

V x67,00x N

Onde:

m = massa de oxalato de sddio na aliquota, em miligramas;

V = volume da solucéo de permanganato de potassio gastos na titulacéo, em mL;

N = normalidade esperada da solucéo.

SOLUGAO DE TIOSSULFATO DE SODIO

(Na2S203.5H20) 0,1 N

Preparo da solucéo padréo:

Pesar 25 g de tiossulfato de sodio pentahidratado p.a. e transferir para o baldo volumétrico de 1000 mL,
com égua recentemente fervida e resfriada. Adicionar 0,01 g de iodeto de mercurio 11 (Hgl2) p.a. para
estabilizar a solugéo, completar o volume e acondicionar em frasco ambar.

Fatoracéo:

Pesar exatamente cerca de 0,15 g de dicromato de potassio (K2Cr207) p.a., padréo primario, previamente
seco em estufa a 140 - 150 °C durante 1 hora e transferir para erlenmeyer de 500 mL com rolha
esmerilhada. Lavar as paredes do frasco com agua fria, previamente fervida e elevar o volume a 100 mL.
Adicionar 5 g deiodeto de potéssio (K1) p.a., agitar até dissolver e adicionar 5 mL de &cido cloridrico
(HCI) 6 N. Tampar o frasco e agitar. Deixar em repouso por 5 minutos, fechado e em auséncia de luz.
Adicionar mais 100 mL de agua fria, recentemente fervida, lavando cuidadosamente as paredes do frasco
etitular oiodo liberado com solucéo de tiossulfato de sodio 0,1 N até coloracdo amarelo claro. Adicionar
2 mL de solugdo de amido (C6H1005)n a1 % (m/v) e continuar atitulacéo até a coloracdo mudar de azul
esverdeado para verde pdlido. Calcular o fator de corregdo usando, no minimo a média de trés
determinacoes.

Célculos:

Fator de correcdo = m

0,049xV xN

Onde:

m = massa de dicromato de potassio, em gramas,



V = volume da soluc&o de tiossulfato de sddio gastos natitulacdo, em mL;

N = normalidade esperada da solucéo.
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VIl - SOLUCOES TAMPOES

SOLUCAO TAMPAO PH 4 DE BIFTALATO DE POTASSIO (C8H5K 04) 0,05 M pH 4,00 (20 °C);
4,01 (25 °C) e 4,02 (30 °C).

Preparo da solucéo tampéo:
Secar o hiftalato de potéssio em estufa a 110 °C por 2 horas.

Esfriar em dessecador e pesar 10,12 g. Dissolver em &gua, transferir quantitativamente para bal&o
volumeétrico de 1000 mL e completar o volume.

SOLUCAO TAMPAO PH 7 DE FOSFATO EQUIMOLAR 0,25 M pH 6,88 (20 °C); 6,86 (25 °C) e 6,85
(30°C).

Preparo da solucéo tampéo:



Secar o dihidrogenofosfato de potéssio (KH2PO4) e o hidrogefosfato dissodico (Na2HPO4) em estufaa
110 - 130 °C por 2 horas e esfriar em dessecador. Pesar 3,387 g de dihidrogenofosfato de potéssio e 3,533
g de hidrogenofosfato dissodico. Dissolver em agua, transferir quantitativamente para bal&o volumétrico
de 1000 mL e completar o volume.
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VIII - SOLUCOES INDICADORAS

SOLUCAO DE AMIDO (C6H1005)n a1 % (m/v) Preparo da soluczo indicadora:

Pesar 1 g de amido p.a. e transferir para béquer de 250 mL, adicionar cerca de 15 mL de agua paraformar
uma pasta. Acrescentar agua fervente suficiente para completar 100 mL mantendo em ebulicdo até
resultar uma solucéo transparente. Esfriar. Usar sempre uma solucéo recentemente preparada.
SOLUCAO DE AZUL DE METILENO

(C16H18CIN3S.xH20) a1 % (m/v) Preparo da solugéo indicadora:

Pesar 1 g de azul de metileno p.a., dissolver em égua e completar o volume a 100 mL.

SOLUCAO DE AZUL DE TIMOL (C27H3005S) a1 % (m/v)

Preparo da solucéo indicadora:

Pesar 1,0 g de azul detimol p.a., adicionar 21,5 mL de solucéo de hidroxido de sodio (NaOH) 0,1 N e
triturar para solubilizar.

Completar o volume a 100 mL com &gua. Intervalo de viragem: pH 8,0 a 9,6 passando do amarelo parao
azul.

SOLUCAO DE FENOLFTALEINA (C20H1404) a1 % (m/v)

Preparo da solucéo indicadora:

Pesar cercade 1 g de fenolftaleina p.a. e dissolver em 100 mL de solucéo de acool etilico (C2H50H) a
95 % (v/v). Conservar sob refrigeracdo. Intervalo de viragem: pH 8,2 a 9,8, passando de incolor a
vermelho.

SOLUCAO DE LUGOL

Preparo da solucéo indicadora:

Triturar em gral de vidro 10g de iodeto de potéssio (KI) p.a.

com 5g deiodo (12) p.a., adicionando pequenas quantidades de dgua durante a operacdo, e transferir a
solucéo para bal@o volumétrico de 100mL. Completar o volume com agua.

SOLUGAO DE VERMELHO DE METILA (C15H15N302) a0,1 % (m/v)



Preparo da solugéo indicadora

Pesar 0,1 g de vermelho de metila p.a., dissolver em 60 mL de alcool etilico (C2H50H) p.a. e diluir a 100
mL com &gua. Intervalo de viragem: pH 4,2 a 6,3 passando de vermelho a amarelo.

Observacdo: Todas as solucdes indicadoras deverdo ser conservadas em frasco ambar.
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