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Mais baratos 





É o conjunto de operações com as quais se obtém, do 

material em estudo, uma porção relativamente 

pequena, de tamanho apropriado para o trabalho no 

laboratório, mas que ao mesmo tempo represente 

corretamente todo o conjunto da amostra, a maior 

ou menor dificuldade dependerá da homogeneidade 

da matriz. 

 

AMOSTRAGEM  
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ALGUNS CONCEITOS IMPORTANTES 

• Amostra representativa Amostra representativa se obtém, do 
material em estudo, uma porção relativamente pequena , mas 
que ao mesmo tempo represente corretamente todo o conjunto 
da amostra. 

• Lote- É a quantidade de um alimento produzida dentro de um 
intervalo de tempo de funcionamento de uma linha de produção, 
sem interrupções 

• Unidade de amostra - São as entidades individuais de cada lote 
de uma unidade de amostra 

 

Amostra de lote- É o número (n) de unidades de 
amostra que será representante de todo o lote para fins 
de investigação 
 
Unidade analítica - É a quantidade de alimento 
efetivamente utilizada na análise de uma unidade de 
amostra 
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População 
(o todo) 

Amostra 
(parte do todo) 

Censo 
(processo de coleta) 

Amostragem 
(processo de coleta) 

vs 

vs 

Preparação de amostras para análise - Introdução 

ØVantagens 
• População infinita 
• Menor custo 
• Menor tempo 
• Testes destrutivos 

ØDesvantagens 
• População 
pequena 
• Exigência de 
100% de 
precisão  
• Grande 
variabilidade na 
população 
 

Vantagens e desvantagens da AMOSTRAGEM 
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Teoria dos Erros 

A medida de uma quantidade física envolve sempre 3 elementos: 

# o sistema em estudo; 

# o instrumental usado na realização da medida; 

# o observador. 

Mesmo quando estes 3 elementos são idênticos, os resultados obtidos nas 

sucessivas medidas diferirão, em maior 

ou menor extensão, do valor verdadeiro, de uma parte, e também entre si, 

de outra parte. 

♦ Exatidão = fidelidade = concordância entre o valor obtido e o valor 

verdadeiro. 

♦ Precisão = reprodutibilidade = concordância entre si de uma série de 

medidas da mesma qualidade. 



Erros Determinados: 

♦ Erros de método: referem-se ao método analítico propriamente dito. Ex.: 

uso inadequado do indicador, precipitado parcial (solúvel), reação 

incompleta, co-precipitação, reações paralelas, volatilização do precipitado 

numa calcinação, etc. 

♦ Erros operacionais: são relacionados com a capacidade técnica do 

analista. A inexperiência e a falta de cuidado podem ocasionar vários erros 

como, por exemplo, o chamado erro de preconceito. 



♦ Erros instrumentais: são relacionados com imperfeições e limitações do 

equipamento. Ex.: peso analítico mal calibrado, vidraria volumétrica mal 

calibrada, ataque de reagentes sobre a vidraria, etc. 

♦ Erros aditivos: independem da quantidade do constituinte. Ex.: perda de 

peso de um cadinho no qual se calcina um precipitado e erros nos pesos. 

♦ Erros proporcionais: dependem da quantidade do constituinte. Ex.: 

impureza em uma substância padrão.  

Erros Indeterminados ou Acidentais: 

São de causa desconhecida, não se consegue prevê-los 

nem eliminá-los. O resultado pode ser alterado nos dois 

sentidos. 



Minimização dos Erros Determinados: 

Os erros determinados podem ser minimizados por um dos seguintes 

métodos: 

# calibração do aparelho e aplicação de correções; 

# corrida de prova em branco; 

# corrida de uma determinação de controle (ex.: liga padrão); 

# uso de métodos independentes de análise; 

# corrida de determinações em paralelo (precisão); 

# uso do método da adição de padrão; 

Análises Pré-colheita 

● Concentração de açúcares 

● pH 

● Potássio e outros minerais 

● Compostos fenólicos 

● Concentração de Nitrogênio 

● Turbidez 

● Aroma  

● Sólidos Insolúveis 

● Acidez titulável 

● Álcool potencial 



Amostragem vinhedo 

A obtenção de amostras de suco ou uva que representem 

todo o vinhedo é imperativo 

Maior representatividade é dada pela colheita de 100 a 200 

bagas de diferentes cachos de uvas de todo o vinhedo 

●Nunca dois cachos de uvas são iguais devido a diferente floração, fertilização e 

condições climáticas 

● Cachos mais próximos do tronco apresentam níveis mais elevados de açucar 

● Bagas de áreas sombreadas são diferentes de áreas  não sombreadas 

● Vinhedos irrigados apresentam grande variabilidade devido a distribuição da água  

● Uvas passa  apresentam grandes concentrações de açúcares devido a desidratação 

● A química da baga varia no decorrer do dia, sendo preferível coletar as amostras no 

mesmo período, preferencialmente pela manhã.  



 

 



Determinação de açúcares 
mosto ou uvas 

Densidade relativa a 20ºC 

Índice de refração 





 



Determinação de pH 

Calibração 4,0 e 7,0 

ACIDEZ TOTAL TITULÁVEL 
  MATERIAIS E REAGENTES 
 Erlenmeyer de 250 ml. 

Pipeta volumétrica de 10 mL; 

Bureta; 

Suporte universal; 

G arra para suporte universal; 

Solução alcoólica de fenolftaleína 1%  

Solução de hidróxido de sódio 0,1N. 

 DETERMINAÇÃO DE ACIDEZ TOTAL TITULÁVEL 

 Pipeta-se 10 mL da amostra no erlenmeyer, adiciona-se 90ml de água destilada e 3 gotas de 

fenolftaleína . Coloca-se a solução de NaO H  0,1N na bureta e titula-se com a amostra até 

coloração rósea. Anota-se o volume gasto de NaO H. 

  

Acidez Total (meq/L) = n x N x Fc x 1000                             
                                     v 

 onde: 

 N   = normalidade da solução de hidróxido de sódio. 
  n    = volume da solução de hidróxido de sódio gastos na titulação em mL. 
  Fc   = fator de correção da solução de hidróxido de sódio 
  V    = volume da amostra em mL. 
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Cromatografia aplicada em alimentos 

CROMATOGRAFIA 
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Cromatografia aplicada em alimentos 

As técnicas cromatográficas são de larga 

aplicação em química e bioquímica, na 

pesquisa e na indústria. Estas técnicas 

cromatográficas variam desde as de extrema 

simplicidade, que podem ser facilmente 

manipuladas por não peritos, até as de alta 

sofisticação, usadas só por especialistas. Entre 

estes dois extremos existem muitas variações 

de maior ou menor complexidade. 
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Cromatografia aplicada em alimentos 

Entre os métodos modernos de análise, a 

cromatografia ocupa um lugar de destaque 

devido a sua facilidade em efetuar a separação, 

identificação e quantificação das espécies 

químicas, por si mesma ou em conjunto com 

outras técnicas instrumentais de análise, como, 

por exemplo, a espectrofotometria ou a 

espectrofotometria de massas. 

60 

Cromatografia aplicada em alimentos 

CROMATOGRAFIA 

Método Físico-químico de separação Migração diferencial 

Duas fases imiscíveis Fase móvel e a fase estacionária 

Grande variedade de  
combinação entre FE e FM 

Extremamente versátil 
e de grande aplicação 
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Cromatografia aplicada em alimentos 

PRIMEIRAMENTE EMPREGADO 

TSWETT  -  1906 

CHROM-COR 
GRAPHIE-ESCREVER 
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Cromatografia aplicada em alimentos 

M. TSWEET Separação de misturas de 
pigmentos vegetais em colunas recheadas com 

adsorventes sólidos e solventes variados. 

éter de 
petróleo 

CaCO3 

mistura de 
pigmentos 

pigmentos 
separados 
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Cromatografia aplicada em alimentos 

SEPARAÇÃO CROMATOGRÁFICA 

MIGRAÇÃO DIFERENCIAL 

Composição  Fase móvel 

Composição  Fase estacionária 

Temperatura de Separação 
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Cromatografia aplicada em alimentos 

Separação de misturas por interação diferencial dos seus 
componentes entre uma FASE ESTACIONÁRIA (líquido ou 

sólido) e uma FASE MÓVEL (líquido ou gás). 
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FORMA FÍSICA DA FASE MÓVEL:  

LÍQUIDA 

GASOSA 

FLUÍDO SUPERCRÍTICO 

Cromatografia aplicada em alimentos 
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Cromatografia aplicada em alimentos 

FORMA FÍSICA DO SISTEMA: 

 PLANAR  COLUNA 
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Cromatografia aplicada em alimentos 

RECHEIA-SE A COLUNA, 

DISSOLVENDO O ADSORVENTE 

NO SOLVENTE QUE SERÁ 

UTILIZADO 
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Cromatografia aplicada em alimentos 
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Cromatografia aplicada em alimentos 

CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

INSTRUMENTAÇÃO 



CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

RESERVATÓRIO DA FASE MÓVEL 

•Não pode contaminar o solvente: teflon, vidro ou aço inoxidável 
 
•Protegido da entrada de sujidades ( papel alumínio ) 

 
•Não pode ser completamente fechado 

 
 



CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

O sinker frit não substitui a filtração da fase móvel, pois sua porosidade é 
em torno de 5 a 10 m, a fase móvel é geralmente filtrada com membranas 
de 0,45 m. 



CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

A Fase móvel sempre deve ser 
desgaseificada (degassing) ou seja a 
remoção do gás dissolvido 

O gás dissolvido provoca flutuações em 
baixa pressão, prejudica a confiabilidade 
da análise 

O gás dissolvido é removido por um 
sonicador ( banho de ultra-som), por uma 
membrana ou pelo borbulhamento com 
Hélio 

CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 



CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

BOMBAS 

Bombas de pressão 
constante e fluxo variável 

Bombas de pressão variável 
e fluxo constante 

Pneumáticas 
Empacotamento de 
colunas 

Seringa ou recíprocas 

CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

BOMBAS RECÍPROCAS 



CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

FUNCIONAMENTO 

CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

Bomba com Pistão tipo TANDEM 
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CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

INJETORES 

No princípio a introdução era feita com microsseringas, como na CG 
Atualmente são utilizados injetores de válvula, e embora existam 
diversos modelos, o princípio de operação de todos é o mesmo. 
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CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 



CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

AUTO-SAMPLER 

CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

ALGUMAS COLUNAS 
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CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

DETECTORES 

Detecção de compostos vindos do eluente 
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UV-VISÍVEL 

DETECTOR MAIS UTILIZADO EM CLAE 

PRINCÍPIO: 

ABSORÇÃO DA LUZ ULTRAVIOLETA OU VISÍVEL 

DETECTOR SELETIVO PARA MOLÉCULAS QUE 
APRESENTEM GRUPOS CROMÓFOROS 

CLAE-Fundamentos e aplicação-Instrumentação 

EXISTEM TRÊS TIPOS DE APARELHO: 

FOTÔMETRO-COMPRIMENTO DE ONDA FIXA 
 

ESPECTROFOTÔMETRO-MAIS VERSÁTIL, PERMITE A ESCOLHA DO COMPRIMENTO DE ONDA 



CLAE-Fundamentos e aplicação- Instrumentação 

ARRANJO DE FOTODIODOS 

ESPECIALMENTE ÚTEIS PARA DESENVOLVIMENTO DE MÉTODOS 



Análisis de vino 



Parámetros que pueden analizarse  

 

Tiempo estimado: 2 minutos 

 

 

q En mosto de uva: Brix, pH, acidez total, acidez volátil  
 

q En mosto en fermentación: etanol, glucosa+fructosa, 
ácido málico, pH, acidez total, acidez volátil 

 
q En vino terminado: A420, A520, A620, etanol, 
glucosa+fructosa, ácido málico, pH, acidez total, acidez 
volátil 

Espectros NIR de agua y etanol 


