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rios metodos pard & determinagao de gordura, preo-
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teina e loctose NO leite, sendo GUB os espelr
senda aplicadou coda die malS. A cspetrosuupiu snfrovermelha tem

6ide utilizoede pare @ analise quaniit:tiva de sistemcs de multi-
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comnonentes, mad ofercce problemas quanta o shsargan da ayud, no
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SUMHARY

Amang the vurious wmecthods for the determination of fat,

o

preatein, and loctose in nmilk, spectronholeonmetric

methods

are

boing enplied more and more every day. nfrared cpectroscopy has

been used Tor the quantitative anslysis of multicouwponent

systems

but preeents problems such s absorptisn by water in the cose of

agqueous solulions.
s Bdnce milk conteins o large percentage af

eosorbs stronyly to modsrately in the region 37Lb»l

the clcctrQMUjﬁc .ic soectrum, it is ve*w difficul?

water,

LJD cm

to obzerve

which
of

the absorptlcn peaks of individusl components in the spectrum.

However, by mecns of a varishle thick

o

. N e s . . . .
taoining a 55 aqueous solution of sodium chloride, 1t

nNescs

was po:

cell con

Sl -

ble to compensate for the asbsorbance of wsier and discern charac

terdistics peaks of Tat, sroteinm, and lactose at wove
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O35 L6350 and 0GRS em T, resacetively., Tuantitedd

o

tions of these dindivicusl components, boused on the

2numbers

of

ve determinoe

Jeer-iocuguer-

LLambert law ond simulieneous equations, were able to  be
b 1 4

mede,

ctarting with thn absorntion measuremznte st the civen wavenum -

aperison of the znelytical results Sy

the infrared.

melthod with those by clizmicsl methads furnish evitonce of

iciency of ihe infrared method for

fet, protein, and lectoee in milk.

the

determining




INTRODUGAD

N

R

0 leite ¢ um produto nutritivoe universalmente difundi-

do, «que sg consome lante nsturalmente como nes suas mals varia

(o]

de compoeiga

st
f!

- . - Z - >
das formes industrializadas. E um fluido bioleg

~ L4 - -
complexa, »azas por cue ha necessidade de metodos edequados para

.
sua analissz,
A Y

£

R . - . PN B
ispoe-seg, atualments, de inuseraveis r.todos de deter

-y

- - - -
thu“ao dos componentes do leite, sendo =les, na sus maloriz, me

~

i3 - .
todoe guamicos que regqueren multo tewpo para sus execugeo. Cowm o

.

4 - 4 . 4 -’
avenco da quamica ensliticas nos ultimos snos, cos metodos fotowée-

. . T . »
tricos temese desenvelvideo bestente e hoje sao amplamente utilie

rades devido a susn simplicidace e confienga.

-

- L4 -
{ tive desse trebalho & apresenter vum metodo de de
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terminacgse dos combonantes do leite atraves da cptroscopia ine

‘A)

;,

frovermelho,

\

de analise,e

!

- . g s *
A ezpetroscopia infravermelhe, como metod:

g a

apl icavel néo somente a llﬁUldLs, solidas vu gascs, mas tanhém o

sistemas biologices, nus queis o leite se enguadro.  Assim, porx

ver 3y chnareman O rafiscae inftrovermelha r marte dos camgo
merd Go enBGETa0 08 FSUIEgsC afyIavermt.ha por paTie CO0S CaOmple

. N (e N - .
nentes do leite, pretende~se estabelecer um metod: rapids, acura

~

do e de facil manipulegeo, pare a determinsgao de gordura, prote

[4 .
ina e lactuse no leitao.

Iy

£ Y -
e

de Beegr-B

(3

yguer-Lambert (3, 24) fornece o funda-

b

L
munto pare s analise guantitativa por meio de ecretroscapie  de
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absorgao. Essa lei estabelece que a absorvancia de luz per uma
~ . . s 4
substancia, numa espessura determinada e a numerac de onda especi-
3 - . . -~ -~
fico, & diretamente proporciocnal z sua concantragao:

A = abc

Led - X . -
cnde /i = absorvancias; a=zhsartividade; b =esnessura;

Hs)

=z concentra

gaO.
. . ¢ -
0 leite contem grande psrcentagem de agua, ¢ gque tornmo
. [4 .. s 'Sa . . N o - ~
dificil-sua anelice por espetroscopia infravermelha cddzvido a for
1 = r ¥ bl
L L4 .~
te absorgae que 3 zgua apresenta, principalmznts na regizo de

~

1640 cm*lj. A técnica de compensagaed do solvente, uiilizando es-
petrofoitmetros da‘duplo feixe, faz«se.pecas&éria em sistemas -
£5, Coma € a coso do leite.

0 emprege de ume cela de espessura vaerizvel, contends

. I . . ey . R . -~
cloreto de sodio no feixe de referencia de um ezpetrofotometro

=il e setisferoriavente a abe

f'¢1)

de duplo feixe, pzymite compensar T

[4

~ ld ! - 3 - . - % 0 »
sorgao ds agua do leite e discernir oz picos ds assorgeo dos tri-

. £ . N . ~ | .
glicersdics, os picoe das ligacoes psptidicas e oo picos dos gru-

. . - 14
pos hidrexilas, correspondentes a gordure, proteina e lactose, aos

- * .-.l =wl . -.l .
numeros de onds  de 1735 cm ~, 1535 om e 1065 v 7, respectiva-
mente,

ﬁ.
I £ )} + 7 13 T D 't a4
© poscaivel, ontas, asplicaer s lei de Ecer pore a detere

0
o

ninagaou dos vomponentes do leite, desde gque se conhecam as ab

. ~

tividedes individuais, obtides das curvas de cslisragso, previa-

mente preperadaes pare cada componente puro, bem cuma @ espessura

y

da cels utilizada.
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REVISAC BIBLIDGRAFICA

1.1. 0 Leite

1.1.1. Generalidades

Pt

eta de uma ou

[\

ticamente de colostro, obtide pela ordenha como

. . - i . 3 A ‘- . -~
mals vacas saudaveis, que contem no minimo 8,25% de solidos nao

. . - . ~ . - e ¢
gordurssos e nav mencs que 3,25% de gordura"™ (25).
0 Jeite contem wuma grande porcentagem de ague, fque.

serve como wmele para os demais componentes, os guais encontram-
se dissolvidoy ou suspensos. 4 gorduzé €& @ mais variavel ds
todne os componentes; contem um numers srande de acidos graxos
e encontra-se em forme de emulsszo. O cerboi drato, a luctase, co=-
nhecido como aglucar do leite, constitui e maior perts dos £Gli -

dos toteis do leite = se encontre em formz de soluges verdadeirs.

Pn

A proteina, constitu

.

ie nor oite componentes principais, esta en
estado coloidal e e formads principalments por ceseina. As cin-

4 .
=]l nzo combustivel, ctingem 0,7% , que per—

N
o
)
0
<
v}
0
[UR]
[}
Q
3
Y
(—’.
(”
;.J .

manecem praticamente constantes. Us principais elementos sao K,

Ca, C1, P, Ni’ Mg @ 5; muitos cutroe encontram-se em quantidades

Us outros componentes do leite, queo sao importentes mas
ue so seras meacionados nesce estudo, saso: enziwas, vitaminas
k] $

. b4 . .
fosfolipadios, esteroles e pigmentos.



1.1.2. Goxdure
A gordura no leita esta em forma de pequenos globulaos

.~ L4 . o -
com um diemctro medic de 3Jum. Ceds globulo esta coberis por umas

ke

, . .
memwbrena doc fosfolipadios e proteinas o que lhe do cue individus

Jicdade.

\

i

O

e £ . e .y :
aonivem nNo mainame 60 aClios Ggraxog, que reere

o

sentem perto de 85,5% por peso. Beles, 60-70% san saturadog, 25

- 3 ; L d
% pelieincaturades (29). Estes a-

2 3b% ingsturados, e perto de 4
- . v . ~ ¢ . -
cidos graxes combinas-se medients ligeagoes de ecicr ao gliccrol,

dios, sendo estes ultimos res

oy

formando os monow-, di- e triglicer

3

ponseveis pelo 97-98% de gordurc do leite.

s £
Putrus componentes do gordura sao os cuorebrosidios e

s
Loy i o V3 g § D ot a0 Ve mdhIon o mm St ) L 01 S & A e
ER I R I aiadied ot g el e (%3 LETEATINL =7 'J.d..d‘csas.»;'r\.uk. R R R S

» < ~ - -~
trado no leite(62). U colesiterc) tembém & encontrado n

Q
[l
0
(&
PuN
o
.

ENCOSLYAM NS emulsan

o

- - 4 -
As vitzminas lipo-soluveis (A, D, €, K) s
de sorxdura.

A densidade da gordura vaeria cowm a coavnosicao dos &oi-

cos graxos dos trigliccridios g com é temperatur~, 0 indice de
rufragan & influenciecdo tento pelc peso moleoculss como pela grau
de insstureqao dos acidos graxos.

A media de gordura no leite s de 3,8% , senda que ecte

valor depende da regas, do tempo de lactagaoc, de variagues da es-

tegzu, da idade e do individuo.
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1.1.3. Proteina

0 leite contem em media 3,5% de protefnas, distribui -
das em prateinss do sors (0,5-0,7%) e casefna (2,8-3,0%). A ca-
seina & a fragao que prccipita so ascidificar o leite ote pH= 4,6
=4,7 , sendo que 2s proteincs do Soro Sao as QUEe pEeTmanecem apos

a precinitacaeo.

4 4 . [ . [ 4
A ceseina e constituids por uma misiura de proteines,

. .
[

conhecidas como &lfa, bets e gamma cageinas, Ques tstso presentes

no leite como suspensezo coleidal formando os micelios. A fragao-

: I - . ~
alfe~caseina e composta de duas subfragoes sendo uma delas, a
o r s 1= ¢ e T .
fragen kappa-cascing, & que estabilize o micélio.
[ 4 .
Das proteines do sora, a lactoalbuminz 2 a gamma lacto

nlobulina representem 0,307 e 0,137, respectivamente, do  tatal.
.« . ’ . - -
A primeira e uma misturas de lacteoglobulinas (elfe lactcalbumina

e bets loctoglobulina) com as chamades albuminas do SOIN Sanguie

U

3

neo. A gan
.

ma lactoglobuling Yormedae pelo euglotulina e pels

pseudoglobulina,

- - - i - -
creating, creatinins, acido Urico e

—5
o
N
3
3
s
0\'
4
(’o
[v]
\
3
[nl
I
[
[+
-
[y
4
(xRN
[
a
-

- . P 4 L4
g8, ISsponsavels pelo 2-6% do total da proteina

do leite. U contcuds em aminodcidos e epresentcede por diferentes

autores (29, 62).

)i 1 A I v drem o
-~ et Lol WO

, - . £, . . - . .
A lactose & um dissacveridio, isto e, pode ser hidrolizada
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, rd
em dois outros agucares: d-glicase & d-galactose. £ um aGuCEr Te

dutor ¢ @apresenta o fenomenn da mutc-rotagen, uma vez que existe

er dues formes, alfas e bets, obtidaes por eristelizacao de uma

. ~ . . O .
dissolugen acims cu abeaixo de 93,5 0 . Ela s¢ cncontra no leite

en gualcuer das duas formes eristelinas: alfa lactuse vu beta luc

-5

Uuria convexrs

se estabelaca. As dengidades dos crisieis s

dos carboidratos, de um mode geral: reagoes cue envolvem @ uniao

. L 4. . ¢ 3
glicosidica entre ce doig monomeceridecg; o cruns redutor da gli
. - - 3 bodl
cesn; ao hidroxilae livres: as ligaco.eo (62).
N -~ - sy y . . . -
A lectose e o solido predowminante no leite, encontren

l1el.5.0 Aaus

i
&

ped
83N

F
Jua e o compornente que se encantra em maeicr quantidade no

=0

. . N - . - s .
leste, olingindo en media 87,04 . Neols encontroam-ze discolvidos

b

ou sUSpPensos s domals componentes do leite. feoucnas quentidades

p

- ~
)

o~ . - - ” -
estao cowo eyua de hidratagen na lasciose, assim tembem cowo agua

pa—
(=N

[ta]
[
a.
|9
ho
o
n

s
o]
Q
-+
I3}
ooy
a
@
?

A
[%

1]

0GOS pars & detexrminagao dos cumponentes Jdo leite

C leite tem ume composigan muito complexn, mas dispoe-



S

lactose,

Pers ¢ dosegem de materis gorde
’ . Ld ) .
varics metodos, entre os quais podem ser

-0 metads

ida wediante o
-o metodo de Majonn
gerdura por woio ce eter;
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do estadn de lactecgso; por este motivo, o metodo de corante nao
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deve ser ussdo como metodo de pesquisa.
Uma cowparazgeo da precisao do metodo Kieldshl e o TRMA

feita por Bigys (6) wostre um dosvio padrao entre duplicados,; fa
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voravel an metodo infravermelho (40,022) em relagzo ao Kjeldshl
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1.2.3. Detexvwinegan da lactose.
) 0

~ - 3 y -
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cao alctrcﬂagnética correspondentes a0 infravern-ibo; por isto,
0 incidir luz infravermelha com freqiéncis igus & da melécula,
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poerem, com o avencu stuasl des posquisnst, e quase Impassivel ese
tebelever o status reel deses instyxumentacan.
Coulder (185) iniciou o metode infravermelho pe e ana
lise don Yleite quendo demonstrou que a diferenge entre o espetro
3 e . . 3 P “'1 oA "'l -
da sgua ¢ ¢ do leite homogeneizado & 1745 cm ©, 1248 em ~, 1266 ,
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solidas neo gordurcsos e lactose
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Um apereliho infravermelhoc para a anclics do leite, o
Mark 1 IRMA foi desenvolvideo em 1964 p=la Grubb Farsons (49 e
testado em Guelph, Canade (2);: os erros devidos T variz ;o na
quantidade de {gun foram medidod e estes resultzrazm concordantes
com sgqueles apresentados por Goulden., Fizeram-se wdificacoes e |

Alemanha {44)

testado tamben no

estudoes realizados em Guaslph.
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no comprimento de onda e fazer sinais lincares, d= acordo com a
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-

neiragan, v baseade nss absorgoes da energia infrazvermelha aos

1

£
(9

numeros de onda especificos pars cada cowmponents.

M)
It
o
Q
)

Vendo o desenho abaixn, termas que a ensxrg iz fente in

* - . - » ’ . .
fravermelhs e divididae spticsmente em dois feixes: atravessa

¢
e
=3

a ool

i}

que conten a eucstra (leiie), e o oulre, 2 cela de referen

rd

L4
contem acua destileda. Fediante uso de esselhos, os duis

]
:J-
o)
~
2.
c
3]

1 S R ZE
A PLEL LA YOR, f RE’./\.’;’“
T T S . " VOLTOMTTED
- (-

L_..___J’“ T - RTGISTRAWIR

A s
REOHETRG

i e L
CELA J

REPTY PRy}
FELEFEREN LA

Lhla

AROSTRA

D

Uzuteche Molkerei-Zeitung, 92,207

3 mreem Y. sove
G Attt A

Ui é

bre

” » . i
;0 numerc de onda & selecionads

- ~ d . - i +
€ a rsdiagao e focalizeda no par termoeleirico Gue serve como de

. o . .
tetor. Devide a diferenge na abrorgau de energia pela amostra e

P

. L4 | « -
pels agua, existe um navel de enerxgia elternonte que atinge o da-

Ny
%3]

- < . ae . PP . B s T, . e

.. - R e . G . e & meein s TR e e e a7 L T i TR A

Rt



tetor. 0 sinal zlternente e amplificado e depois de retificadn

to

ciona um servossisteme atenuadory (compensador gue move um  pente
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atenuvador dentro ou fore do feixe de refersncia), mantendo sssin

uma igualdade entre aos dois feixes, 0 grau de sjustanento do pen
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tedu diretaments em forma de poxcentagam.
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ria das vezes (d).
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espalhamento. Tambewm encontrarem que o grau de atenuagao a 1735
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¢ espalbemento total da luz. Uescobriu gue, em colucces diluidas

> 2 - 3. d H
do leite nes gueds oz dismetres dos glohulos de gorxdura estas na
ardem de microwmetros (um), esprra-se guo eles produzem espalha -
- . N . . £
rmento moxiws na regiao de 0,35 pmoa 1,3 pm {(vicovel-infraverne -

lho p“ox1nu) da espeiro, e gue na medide em gue o tamenho dos

-
ey evra R R L e
O - [P L

e W
[RI R TN

[ =
R R X1

"R
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movendoese para menores comprimentos de onda.

\
Stookey ¢ colaboradores (53) adaptaram o futo-Analisa

dor da Technicon, pera a determinagao da meteria gorda no leite;

fazendo~se uma solugas acida da amostire, cos globulos de cordura



~ - ~ L4 R -~ -
80 suspensos novemente pela adigao de ague; a ehsorvancia desta

solugao ¢ wedida 2 6U0 nm e, como ela e fungeo da concentracgao da

materia gorda na emostira, obiem-se uma

a 7,0% do teer ds yordura, s-m

resposta linear pera 1,5%

-~
nenhuma interfeyvencia da lactoge

¢ o s s 7 3 .
ou da proteina. Convem dizexr que 600 nm ecta compresndids no fai-

. [
xa visivel do

e

~
nao aa

£y -
absorvancias

sim de rezgoes
gque confirzmoy que, soh certeg
cem a lei de Beer, tal como Tazem

i oy qm b y 4 oy -
do carboidrato a

tzenica de

-1

mante a 1040 em 7,

4
gordura e proteins ac se

i
.
componentes,

i

TesunG,

ne determinacaos de

t

pesculsadorns

ticomponentes

S N e B R
RN S R P

-~

buidrato) nas regioes de 1740 cm
-1 . t ; ~
em 7, ne espetro de asbsorgao.

SuUDsETnOl

” ~
espetrns elelromagnetico, rezao por
produtos das vibragoecs molecularee,
turhidimetricas. Stockes

condigoes, solucoss

produtes
ATR; enconiraram que o cerhoidreato,

“
e coberto completamznte pelas r~hs

refere-ue weWalstra (60),

L%

turvas cooede -

ac sclugoes colnridas.

determincos
1520 cm &

tilizanda a

.

¢ cur sbscrve forte
SOTrCoes da
os espetros ind viduais desces

cs trabalheos feilins por varios
componzsntes em sistemas de mule

espetrofotometiris infraverszlha,

<
SCUaG,

QUIGUIa,

)
!
—

¢ 1640 em™ —, 1520



1.3.4., Espetroscapia Infrovermelha em Salugoes AQUODSES.

0 uso da

vermeiha, assim cono o weterisl erpregado

dores {13} wmostoar

.
ague como solvente pars espetroscopla 1N

gsnetros infrevernelhos, Nec

terisin

910 e sem grande

menss O

v
)
-
o

.
2
ot
[y
3
*.A -
o
o
o)
~

4 -
recstrings a toonie
nham sol
Manning

L
numeroe de onda me
te a otagque de pH
- ’”

. !
LU cils

> -
e raduzidas a 50.)

de cela:; indicou

¥

Janes (10) @pontaren que colos de 0,01 wmm cu

3 ' ’ - .
nores, porem e mais fragil e woenos resisten

sriientensnto utilize

6 e ooue o uso do DQU come sclvento £ reco -

e

; Y e
56 GO SO LFEE

spessuya imposte polae ebsor

P A - P
retue qgue te

e EE=IN Goulden e

pnte quo ﬁaF? &

H

.

clealino. Menning {(31) mencicnou qus @ inter

-~

anda nnde a transmitancia de cde 5 mm
e e ~ . b Yy ) "l ) €Y .
pava Call, e a 1040 om e ce (00cm para Bal ..
< [
30 ,



Manning

nos sz empregadas

~—

las, concentragoers

4
\

saticfatorios.
Thompzan
de espesasuras cons

Id

espetros de liguid
cao.

deteadas pare facil

4

dificuldede .de co
da (43).

Thompoon
rewm considuerados o

vente:

-

trenam’ e

(31) indicou tembem que celas de 50 M ou me-

. - ~ L d »
devido a forte ebsorgac da zgua; com teis ce

v

baixes seo suficientes para produzir espetro
(58) descreveu tecnices pazc preparar filmes

seidas yue
os e

e

varizveis Toram especialmsnte pro

iter & compensagas do solvente @ para evitar
”
fazer umx cele de uma espessure pre-determing

{59) mencione importantes o se

vando se compensam 05 picos de shsorgao do so

-~
“

2 - -
a do refarencia d

fte

neo E

saxlvente viilizade coro

« eqryod . 4 . ~
ve sexr maior gque 2% no pice de maxima absorgoo:
. . - . S »
=0 perfil do selvents vtilizado como refo-oncia deve acs
melhar-se a seu correlato rnn solugas da smostrag
I . - N . I . , .
-0 andice de refragoe dos doie laiquidos deve ser o mai

perto possivel,

r‘. ,
etod

0
0
3

i3
~y z
=]
—
(O]
ot

—~uso de fil

c=uso de umea

. . ~ L4
os utilizados para compensaxr ¢ cbsorgan da ag

a . . -~
tro de transmitancic ogu etenuassr de referenc

- . -~ .
cela contendo egua no feixe do referencia se

Jl

R e

S

e

~n
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-

[
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do &5 esvessuras de ambas as celas aproximadamente igueis.
A desvantagem do primeiroc & o fato de gue o s petro ob
tido tem brse curva. Isso nao ocorre com o segundo moctodo,porgue

o usa de celas de sspeseuras sinilares garantem um espetro com

Potts e wWright (42) uvlilizarem um filtro do transnits n

. ~ S~ -1
cie para ohicr a compensegen do solvente ne regies de 1540 cwm &
- .., i ) ' o . Ul
R, -1 . . LT ..
2035 om s pucsibiliter o aneglice de espetiros de sais metalicos
de @cidos .orgénicos & glicois . Possivelmente, es primeiras apli
"~ b d

cagoes da esontroscopie infravermelha pare ¢ anzlise de fluidas
. 4 » ’ o d .‘
biologicos tenha side feite por cles quéndo varreram essoetros de

aminoécidos e de plaswma do sanguo,

- L -
(A0Y wtilizon tzrmham um F114

¢ celes de 0,053 mm de espessura, para regist

o

-~ . . ¢ N i ot ey
mas substancias bioquamicas na reoiza de 1640 cm - a 685 cm .

Ruzelle & colehboradores {(47) userewm z tecnics infraver
re »

melhs de solugoas aquusas com colas de 50 pm pare & ansliss de

¥

tc

s
3 .

rineg cm pecientes disbelicos e normais, idsntificande os picos d

el

57}
8]

spetrog Infrevermelhos em so

-~

Gowglden (17) diccutiu o

~r

- -~ - -
lugGes aquosas de snions 1normwn1cr molecules orgenicas simples,
. . -~ . - « - 4 . . L - “
sals do gueidos oryganicow, aminocacidos e material bivlogico, ohti-
PRI - s I -1 -1
dos wililizando rcelas de 70 e 63 pm ne feixa de 1540 cm a 950cm |
Aplitou esuzssulas fixas de 37,5 pm com celas de CaEz PELA @ @ild~-

lise guantitotiva do leite (19), utilizando os masimos de absnrg%o

o R

N



a 1745 cm-l , 1548 cm~l e 1042 cm"l , para a deierminacas de gor-
dura, prmteina e'lactose respectivamente. Junto com Manning (18,
20) eplicou a espetrescopia infravermelha pares ©¢ estudo qualita-
tivo de materiais inurganicus e, tamhem, para a cnalise quantitea

3 . . 4 . . - .
tive de fertilizontes bidrossoluveis, utilizaendoa celas de Car?

de 32 jn .

2
-~

- * ) . ~ 14 . . ?
Em solugoes eletroliticas, intesragaes i1on-dipolo modifs

cam o peytil dos picos de abuorgsan do ague; UM COMPENSElan atUe-

~

rada &, entzo, possivel, vtilizando-se uma solugi@ de haletu de
dlcali motélieco em vez de égua pura, no feixe de referéncia.fste
efeito depende deo naturezs do cnion presente e torna-se signifi-
cative ao se fezer medides perto dos picos de sbrorgao dao égua &
resulta, vsualmente, ne fate de que & eolug

parsnte oo que o soivente pusoe (31). U efeitc do clereto de sodio

- -~ ’ . .
noe picos de absorgae da aguae fol deiscnstrado por Thompson (59);

. -

cbhserven-se nudangas no contorno das regices de ibsorgan produzi

3

s de estirazmento e tesoura des moleculss ds ae-

)

des pelas vibreaego

~

.

* ~ L L4
parencia da solugao e tawbem

&

gua., Um aperente incremento na iren

~ ~
encontrade ewm emulesces e solugoes concentradas, o gue resulie do
” L d
deslocamento des moleculas fortemente chzarventss da agua {(31).
3 ” -~
I mhmmre e A amiren . Ml meveloned e Ml e e e A TR - ol P
DY \.AI._!\I‘-vLKSN'\A A Wl A A [ Ll S S i x.t,n\,..rs‘.‘,wuu.mu, P L ¥3

- ~ ”~ . N
temperature da amostra nsc e mantida a + 1°C, vodem resultar er-~

~ . ~ B -
¥28 nas absorvancias, ao redor do pico de cbsorgcas de 1640 cm .
- -, . o3 -~ T - N -
t use de agua no feixe de referencios reduz este cfeito, eliminan

do & necessidede de um controle de temperatura acurado (31).

33



Quando se utiliza um espetrofotcuetre de duplo feixe pa

ra o estudo cde solugoes squosas e se realize a compensecan do sol

-

vente, scmente uma pequenz fragase de luz incidsnte zlcanca o dete

s

tor. FPoara restituir a resposta do instrumenic, a larToura espetrel
13 1 P !

T»l/z

ke
deve ser aumentads per um fater de (31) ende T ¢ & trancmie
~ L4 L4 10 ¥ r - B .
tanciaz dz cels contendo “GUﬁ. Toto foi indicads por Potts e Wright

(42) que detursinaram coms VE/T G fetor necessario

- A ‘..‘ i_ . . . e rd , . . B
rer & efergie perdide pole absorges da ague ¢ do PiYTive' de transe
2 o
mitanoia,
~ . .
Uma pevda em regoslugas pode caucar desvios da leid de

HBeer-Younuer-Lanbext

trumentios

s ) < B
ns de conte da fenda de saida einda  co-

bre um

&y O QUE Dole produzir deoe

vigs na lei de

Com instrumentos do alte resclugan {equipados com rede

de que @ imagem {torna-se maic r que s cguperfacie do detrtor; por
s . b - ’
isto, eopeiros sciicfatorics poadem ser registrados redurindo a

velocidade de verredura o incrementando a oon

neia do  instruy
" -

[31).

manto
- - -~
Em resumo, & espetroscopis infruvermelha er snlugoes &

- - -
alise quantitative de sistemas do

e

quosas e utilizade peare
. - )
multicowmnenenties. Forem,todos os tyabzlhos apresentados faw

law dz uso de celas de espessurss fixas para realizar @



compensagao do solvente, o

de utilizer umxy

ferencia,

para

a

cela de

”
analise

que

nos

sugeriu

espessura variavel

guantitaetiva do

a possibilidad
no fTeixe de r

leite.
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MATERIAL £ METODO

2.1, Equipamento
2.1.1. fepetrofoidnmetro
& rea.lzagoo deste trabalho, utilizou~-se um espetrofo

~ . Y - -
tometra infravermelho de duplo feixe, Perkin flmer modela 267, e

(R < . «

quipado com rede de difragoc e filtro dptice Fres

extraviudes (stre; light) e menus de 1/27 em toda o faixa de 4000

-1 . . ) : - .
a 600 cm . 0 instrumento foi calibraeds contre v filme de poli

estirenc, segunde o manusl deo Perkiu Elmer (24), tando~ss trabse

nRte,

lhado & iemperature ewbients de 23°C

Utilizcu-ve um cristal de Cof. na parte sntericr o ou-

tro de Baf., ne porte posterior; separedos por umas 1

- 3 ~ 3
chumbo Tormando ume espessura de 51 ! pme. A trzvamisson de luz
1] [ ¢
L d - e . o . -t rd
atreves dests combinaczo de ey stais sra acima de 85%, & numeros
1 ¥

£

5 -1
nferiores & 1250 cm (8 um), » de 657 &

jo %
{
G
3
[aR
9
s

L1l a 1000 cm “(S-10 mm). fute cels d
desmontavel.

- “ -
2:.1.2.2, Cela de referoncia

A cela no feixe de referencia, tomposta de cristsis de

Bef, ero de espessura variavel para rfrtuar focilments o CTOii=

3

pensagao do solvente. Foi adg' ida da Wilks Corpooation.

I
o

B



S

s
ro

. Londigoes de cperagac do equipamento
A determinagas da ezpessure da celae de amostra foi fei
P . ”~ . " . -
ta pelo metoudo de interferrncia, segundo o menuszl de Perkin £l-

wer (24) sobre iecnicas infrovermelheos,

#0 se reclizer este trabalhs, encontrov-se que, parea

celas de wproximaedssente 50 e de espessura, Se Yoz nece:
=um prograva ds fendas (slit width) de 7, e maneira a au

mentar a encrgie que aélcange o detetor;

me
Q
o
—
aQ
po

~diminuir o velocidade de verredura pera & posic:

to {slaow scoan mede) para obtsy espetres edequades;
—auwrentar & geneneia (gein) pare melharar - resposts ta

vl

~s -~ - - -
Toomanter uns boe relegas sinal/ruido (sigrnal to rnise ratio),

. - - ~ 4. - S . N s o ~ A e, - . 2 ey P -~
Com estas condicoss ohtivemss espetros adeiuados pars efs
=

0

MR . - - &
~clorveto de sodio (da Fecibra - Cquipementoss Cientificos do

Brasil S5.A.);
. .
=cloroformic {da Research Becto Chemical);
.
3 id - L4 - e -
iravoxido de sodio (da Ceibra);

oy [l
woLds

jod

C

&
N
we

r . . - .
~caseing (da Fishker Scientific Co.);




~lactose {(mono-hidratec cristalino de Sigma Chemical Co.);

'3 - . . r .
-leite homogeneizadso(da Cia.lLece de Produtos Alimenticia

in

) 3
-leite sintetico.

2.3.2. Metodos

2.3.2.1. Métoda Infravermelho

Este metodo foi utilizado, primeiramente, para determi-
nar as absortividades individusis da gordura, pro}ﬁfna e lectose,
tal como descrito asbaixo: .

Fizeram-se solugoes de concentracao conhecids pare cada
componente e'gréficos das &bsorvanciaS~(A), obtidas versus concen
tragao (c). Desde que a espessure da cela (b) de =mostra £ COMge
tante, 0o valor de inclinaggm desta reta éva sheortividede  (a).
Este motodo de preparagac de curvas analitices ¢ ¢ recomendado pe
la ASTM (45). As absortividades assin sbtiaas foram multiplicadas
por um fatsr de 1000, por ccnvqnisncia.

Durante as primeirss exparigncias, guando se cfetuavanm

os estudos sobre & compensacac do solvente, ambas as celas conti-

Q
93]

”~ - L4 .
nham agua destilads. Porem, no decarrer do trabalho, encentrcu-se
~ -~ s re o : 4 4
que o uso de uma solugeo aquosa a 5% de Nall gereve um incremento
- ~ d - ~ 3
na transmitancia, o que produzia melhor compensageso, Per isse,

r . . (3 oo v -~ .
a agua foi substituxda por esta solugao, no feixe de referencia .
.

Posteriormente, confirmou-se o eacerte desta escolha, na 1li -

R

1

2. ' [Slaka )
LHIdiula \ U2 )e 4

ro .- ynemdd oy
exian Lty =¥ w 4D U A ¥

«“~
b
b

(o1}

-

@justado a 1980 cm ~, wutilizando-se e contrelr fornecido pelo

38



instrumento. Registrou-se, desse modo, o sspetro de»compensaggo
da 5gua. Ao se introduzir as diferentes solucoes de gordura, pro
teina e lactose na cela de amostra, o 100% T foi ajustado simplag
merte variando-se a espessura da cela no feixe de referencia. Des
ta forma, registraram-se todos os aspctrbs nesta pesguisa.

As solucoes de gordure de 2, 4, 6 e B% foram feitas da
sequinte meneira (9): @ wenteiga comercial foi sguecida atée +60°C
e filtrada no forno (iSGOC), usanda~se um funil prevismente ague-
cido @ mesma temperatura; a gordurea Separgda foi pesada para fa=

lad * - - t .
zex solugoes {p/v) em clorofermic, nas porcentagens indicadas. A

”~ . . € ~ ”
agua na cele de amocstra fol substiiluide pelas sclugoes clorofeor-

m

mices de gordura; no feixe de referencia coclocou-se a cela de es-
pezesura veriavel contendo clorofeormio, e ¢s espsiros foram regis-
truados segunds se explicou anterioruwente.

o)

~ 4 . . .
As emulsoess de proteine foram feites dissolvendo-se as

. . '3 - . - ]
guantidades descjadas de caseina em solugoes szlinas a 5%, sub

agquecimentos leve (3DCC) e adicionando-se 10wl Qe NaJH a uma cone
centracas de 0,5N; logs epods, foraem colecadas num agitader (New
Brurswick Sciuntific_to.) durante 15 minutosz, & 200 RPM e BDOC.
Neste caso, a cecle de referencie (da aspessura variavel) conti -

£ ” ~ o .
nha Nall a 5% em ague; na cele da amostra colucsram-ce, SUCESSi~

. : s "
vamente, as diferentes concentregoes de cuseina (2, 4, 6 e 8%) e

registraram-se cs espetros, varizndo-se a8 gspessira de cela de
~ - -
referencie, sejundo se explicou anteriormente.

As solugoes de alfe lactose foram feiiss simplesmente



~ - L4 - L4
por dissolugao das quantidades necessarias de lactose em agua,
para se obter solugoes conterndo 2, 4, 6 e 8 g/100ml; os espetros
foram verridas da forma usual.

Uma vez desterminadas as absortividades individuais de

©

L4 . -
cada componente, passou-se a enalise de amostras de leite homage

w
&

neizado. 0 uso deste tipo de leite faz-se necesserio, porgue o)
tamanho dos glébulas de gordura no leite hcmagengizado nzo afe -
ta , He}?éima consideravel, a intensidade do piccderabsorcas da
gordura (15).

Analisou-se, também, uma anocstra de leite sintético,
que foi pxeparadauqtilizanda—se quentidade suficiente dos princi
pais componéntes do leite. Tais componentes e suus concentracoes

~

sao especificados a seguir:

[{m]

Gordura 3,80%

Proteins 1,00%

Lectose 4,20%
Apés érévia solubilizagED da prote{na com NaOH 0.1N e 0,7 gramas
de cloreto de sédio, a lactose e a gordura foram adicionades, com

-, . . ro "
pletando~se &8 100ml com esgue. A mistura foi, entzo, colocada num

. . . . . ’ . . hd .
liquidificador por 5 minutos, so termino dos quais sua aparencia
[

-

era comparavel com a dao le

(S

ie homogeneizado. Correu-se, em gegui
da, um espetro do leite assim preparade, tendo-s: em vista dois
cbjetivos: verificayr se o seu espetro se assemelhava com o do
leite homogeneizado, e testar a sensibilidade do metodo em rela=

~ - . ~ I'd -
¢eo a determinagao da proteina, desde que esta e o componente que

I
o



~ ” - - -~ -
nan & estimado diretasmente da sua absorvancia.

2.3.2.2. Métodos.qu{micos

Todas &s amostras de leite howogeneizado forem analisa-
daos, tanbew, pelos wmetodos qufmicms especificedos a seguir:

-~as determinacoes de gordura forem feitus pelo metodo de
Gerber (33), na Cia. Leco de Produtos Alimenticius;

~ae determinagoes de proteina forem feitss pelo metodo
Micro-Kjeldahl (52), utilizando-se um fator de 6,38 ( A.0.A.C. -
16.043), para a conversao do nitrogenio total em proteina;

-as determinagGes de lactose forem feitas pelo método

volumétricd (39) Lene=Cynon (31.062 ~ A.0.A.C.).

- ~ [ 4 . -
As determinagoes, taento quimices cowmo infravermelhas ,

(o

e

foram efetuadzs sm

o
o

ro emcsetrac feites em dupliceta e recslhi

das de qualro ceixas diferentes de um meswo lote.

2.3.3. Escolha dog Nimeros de Onda para o Analises

A lei de Beer, gquando apli;ada a umisistema de n compo
nentes, pode ser expressada assim (45):

Ag = albcl + ézbcz 4 eeees + anbcn cesas (1)
onde A6=Absorv%ncia (total) da sunstra ao nimerc de onda; a.= ab-
Y]

sortividade do componente j ac nimero de onda&{j=1, 2, 3...n);
cjﬂ cencentracas do comﬁonenté J; b=esnessura da cela da amos -

- ~ ~ L4
tre. Arrenjando-se a equagao (1) para n numeros de onda, obtem -

se umaz equages da seguinte forma:

41



Al = allbcl + alzbcz + ceces + Blnbcn
AZ = 821bcl + azzbcz + ceees # aznbcn

(2)
An = ~nlbcl + an2bc2 4 eeees + annbcn

Ac se utilizar uma espsssura b fixa, tento pera a cali-

R

~ - . ’, . - T L

brages towo para as analices, esta pode ssr considueiada como cons
. 13 ~

tante, e o produto de axb pode ser substituids,na equagao (2),pe

lo termg s

k. 0s valores de k sazo determinados pelas medidas ds

-~ N .
absorvanciss dos compenentes purcs e substituem k em (2).

A

n resolugao para cade componente nes mistura de multicom
i . ~ - - i - o~
ponentes e feita, entas, utilizendo-se o metodo de gproximacgoes

Pol

18

- . » . ~
sucessivas, Para o leite, que e um sistems e tres componentec,

8¢ equagoes de Beer podem ser expressadas assim:

Al: kllcl + kl2c2 + k13c3
AZ::kZlnl + k22°2 + k23c3
A3:.k310l + k32c2 + k33c3
onde todas g5 nlimeros nestas equagoes sao canhecidos, excetuan-
do~ce os velures de Cy» C, & 'c3 . Para s primeira eproximacao
temue gues
- Ay ‘ . /’\:é . C = Aq
LT R b ST e
k11 < ko k33
4")



Das primeiras experiencias, em que se testaram diferen-

X

tes espessures na cela de amostra, obtivemes um espetro do leite
representsdo na figure l; aparecem claramente os picos principais

£ . -1
de gordura, proteina e lactose, ane numeros de onda de 1735 cm -,

iS5 cm e 1068 cm 7, respectivamente, escolhidos para a determi

nagac desses componentes,
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RESULTADOS E DISCUSSAD

3.1. Discussao das condigoes de operagac do equipamento
- . . . ¢
Como foi estabelecidn anteriormente no capitulo referen

. ' ~ » .
te 2 Materiel e Metodo, o espeircfotometro tem variocs controles a

A Y

justaveis qu

%]

oermiten selecionar as variaveis de operagao. . Das
»
quatro velccidades que o instrumento permite, nos escolhemos a ve
locidade lenta de varrsdura {slow scan mode), desde gue a veloci-
dade muito lente (very slow scan mode) nazo produz nenhuma melhora
. L4 L4 . . R d
apreciavel. Alem disso, 2sta velocidade (lenta) € a recomendaeda pa
ra medidas gquentitatives. Este selecgao assegurava uma velocidszde
. -1, . -1 - -1, .
de registro de 100 cm “/min de 4000-2000 cm e de 530 cm " /min
- . . -1 s
para numeres de onda inferiores a 2000 cm , 0 gue permitiu obter
espetroe satisfatorios.

Desde que & resclugao do instrumento depende principal-
mente da largura das fendas, um programa de fendas (slit width
program) de 7 garante uma energia {(sinasl) constante adequads pa-
ra restituir a energia infravermelha perdida, devide 2 absorgaa

' d
da aguea.
-~ - . . - -
A ganancia (gain) do smplificador governa o movimento

da canetsa e a2tiva o servossistema atenuador. Se esta e muito pa-~

: ’ - N .
quena, a caneta move-~se lentamentes e e . incapaz de sequir as varia

-~ ~ . L4 . .
goes de absorgeo da amostra; por outro lado, se e excessiva, in-

e L, ¢ ' . .
crementa o navel de ruido, o que paode ocasicnar erros nas medidas

quantitativas, Esta genzncia esta intimamente relacionada 8 cons—

44
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st

tancia de tempo (time constant), que afeta o tempo de resposta da
~ . 4 Lad .

caneta e, conseglientemente, a relageo sinal/ruido . A constancia

de 1 gerante um tempo de resposta da caneta de 0;8 aproximadamen

~

. € . . .
te, cbiendo-se uma relacco sinel/ruido {signal to noise ratio) sa

Todos os espetros foram registradas nestas condigoes e
F al=ge S
. ~ - . -~ -
por issco sao omitidas nas referenciss de cada um.
. ~ o~ -
3.2. Discussao dos espetros de abscrgeo infravermelha
&
3.2.1. Absorcac do leite homogeneizado nume espessura de 23 pm.
A -figura N2l apresenta o espetro de absorgac infraver-
melha do leite homogeneizado, contidoc numa cela de BaFZ de espes
b - - - - - -
-sura igual a 23 um, Htilirocuwse agus destilada no feixe de refe
-~ - ~ 3
rencia, purs efetuar a compensagao do solventes,numa cela de espes-
sura igual a 5,5 pm. As duas celas szo formadas por cristais de
- M 3 s ~
EaF, . Este espetro fol o resultade de uma serie de experienclas,
[ . b,

nas quais se testaram diferente

6]

espessuras na cela da amostra.

[t

’ ¢ ) ad
0 espeiro e descontinuo, desde que nessas regioes a

~

gua ainda ab
sorve & & informagas obtide dela e nula (57), ja que nao ha alte-

~ ) . - a \ -~ s
ragea wparente na resposta da caneta, se se intrcduz a mao enire

a fonte de energia infravermelha e a cela contendo a amostra.

~ - ~

- 3 . .t “ .
0 picc de absorgao a 1735 cm ™, devido & vibragso de es

~ k4 -
tiramente (27) do grupamento carbonila da ligajso ester dos tri-

~
dics, pode ser utilizadu psro o determineg;ao da gordura ,

desde que a proteinzs e a lactose nao apresentanm zbsorgao neste nu

a
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. .o . . -1
mero de onda; isto sers discutido posteriormente. A 1535 cm °,

encontramos o pico de absorgao do amido 11, produto da vibragao

L4
J

de deformagéo (¢7) do N-H des moloculas de proteina (R-LO-NHR);
a 106% ecm ~, o pico de sbsorgaso devido a vibracao de estiramen-—
to (27 C-0H -9 moleculas de alcocl da lactose.

Uma vez qjue os cristais ficavam opacos ao se utilizar es

. . - ~ . f
pessuras na VTaica de 15 a 30 um, nao foi pocsivel adotar 23 Jain

como @ cspessury da cela da amostra; alem disso, o espetro apre

3]

- ’ .
velocidade maxi

centado na Tigura N%1 foi varrido na posicac de
l .

ma (1000 em™ /. a2 de 4000-2000 em™> e de 500 ca~Y/min de 2000

~X . “ . .
~500 em 7) porque a opscidade era tao grande a velocidades meno
res; que impedia medidas quantitativas acur-das, Estaz perds em-
-

iturag e

(20
5
b/
ct
a
o
oo
:
'

4
0

)
9}
o
o

":‘?‘ amnorn e 1Ty Falte] o
[N R : [

Vol e

J

e

o
“

R, Y
QPSS ANVIL O

1

¢ . o .
da proteina do leite, resultante da pequena espessura utilizada.

3.2.2. Absorgeo da cela du amostra i

!

A fige HN®2 mostre 2 transmissao de luz da cela de Cafo-
° 2

. o v e -1 . ~
Ban na regiao do 4000-900cm ~. Desds que o pico de absorgao da

- - N - "'"l
lactose ocorre a numero de onda supecrior a 10C0ca —, onde esta

~ CaA Hp .
cela tem uma redugao da transmitaencia a =505, podemos dizer que

~

. ~ . - - - - -
a combinagao de cristais nao e fator limitante pare a determing

o~ - . . . €
Gao dos componantes do leite, ainda mais que a proteina e a gor

-~ ., ~ . -l . -1
dura tem seus maximos de absarcao a 153%cm e 1735%em —,
o . ~ e . s ew - PEEY L4
As setas 1 e 2, ne Tigura %7, indicam o035 numeras de

onda(?l c(fz selecionados para a estimagao da copessura da celas

a1
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esta € calculada facilmente pela seguinte formula (24):

g=—>=fn
eloy, - )
onde d=espessura em cm; Am=numerc de cristas ou valess entre ¢f, e

ﬁé. Na figursa NQZ,\,l-—339D (52='1358 e SHm=21, csendo d igqual a

0,00515 cm (51,5 ym). Cste valor difere do utilizado nas analise

(%]

’

e preparacso des curvas de calibracao (51,7 Mm), jo que, &a co

i3

cluir~-se a pescuisa, & cela fci desmonteds para polir os cristais

LR el e e

. . ' . -
e, &0 monva«la novamente, para registrar os espetros apresentados
neste trebalhe, sua espessura foi levemente alterada. -
"~ . ”~ . . ’ -

3.2.3. Absurgao de gqua, leite e cloreto de soedio versus ar

As figuras NtS 3 e 4 apresentam os espetros infraverme-

-, . -

lhos de absorgeo ds egua e do leite homogensizeds contra ar, na

l - rd ~ A
G0~9C0 cm 7. A molecula de agua tem tres modos de vie

s....

. "~
regiao de 40

bracso fundemental (3N-6): acorrem vibragzoes de estirasments, si-

Y . o . = R -1
matrica e entli-simetrica, a 3652 cm e 3756 em ", res spectivamente,
' . ~ , - -1
(34) & uma vibragao de cmfcrmaguo tipo tesours a. 1595 cm (34),

. ~ -1 . s . ~ .
sendo o pico de ebsorgac a 2100 cm devido a combiragao des vi-

~ -~ d L4 -~
bragoes fundamentais. A& absorgeo da aguz e tao forte gque meccars
as ubsergce;ﬁﬂas compenentes do leite, Obssrvaem-ss  aslgumas dife-

rengas entre as duass figuras nas regioes de 2500-2800 cm“l, 1750
s l N e -l ™ -l
~17C0 em 7, 14%0~-1400 cm e 1150-1000 cm .

Na figura NS apr

e

senta-se o espetro infravermelbo de

- hg - -~ .
clorete de sodin aguasn a 5% contra ar.Tendo-se certs experiencia

49
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. e { . . .
em espetroscopia, & possivel notar umas ligeiras diferengas no
contorno dos picos de absorgao da agua, principalmente naquele da

de tesoura (21600 mel), o que concorda com

o e
8]

regiao da vibra

G

s experitncias de Thompson (59). Comperando-se os espetros da a-

gus, do léite homogeneizado e do cloreto de sddic aguoso, das fi-

guras N?% 3, 4 & 5, respectivamente, observa-se que essas dife -

rengas tornam os espetros do leite e do cloretc de sodic agquoso

mais semelhantes entre si do que os sspetros da égua e do leite.

Isto se deve ao fato de que o transmiténcia da solugao de clore-
. .

- . - - N s
to de sodio e ligeiramente superior & da agqua, sendo esta obser-

vacao concordente com a da literatura (31, 59).

3.2.4. Eepetro de compensagao do solvente

~
a

A figura N%6 anresenta o euspetro de comsensagao do sol-
p ;

vente, @0 se utilizar cloretoc de sédio aqﬁcso a 55 no feixe de
referencia. Utilizou-se a celae de CaF2~EaF2 (51,5 um} nao feixe da
zmostra e ajustou-se a cels de espessura variévgl & mesme medida,
no feixe de refercncia. Pade-se notar que a aguz contida em celas
de aproximadamente 50 um trensmite no minimo 207 da readiasgas in-

P |
le 1500-1650 cm —, sendo tincia

o

jote

ssta transm

-

¥
¢

cidents nas regites
-1 L= -1 '
de 5075 nas feixes de 3000-1650 em © e de 1500-10350 cm ~. Note -
- ~ . , . . -1
se tambem & ausencia total do pico de combinagan a 2100 cm ~,que
\

aparece nas figures NS 3, 4 e S. Consegllentementic, se so coloca

4l

(AN
e

o
‘D

uma reala rantenda nlaretn =]

o aqunsn no feive de referencia,

& compenssgac pode ser realizada.
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3.2.5. Absorgao do leite homogeneizado numa espessura de 51,5 um
A figura N®7 ilustra o espetro do leite homogeneizado,
3 . y 0’
ao se utilizar a cela de espessura variavel contende clorete de
M) c . ~ Y .
sodic acquoso & 5% no feixe de referencia, para realizar a compen
~ ) ~ -1
segan do solvents., Observe-se os picos de absorgeo & 1735 em 7,
a6 -1 N 1 Y p e 4 p ! PR
1535 cm e 1065 em —, correspondenies a gordura, praoteina e lac
tese, come se indicou anteriermente,
: R . Qe T sl .
As diferengas deste espetros com o apresentade na figu-

ra N91 podem szr explicadas peles seguintes fatoss

,

-3 pspessura da cela da awmostra foi de 23,0 um para o ese
petro da figuxre N%1l, enquanto que foi de §1,5 um para o da figu~
ra NET7;

-a espwmssura da cele de referencia foi de 5,5 MM, para o
espetro da figure N21l, enguanto que Toi de 54,0 pm pera o da fi-
gura N27;

e util

1.

.

=35 crist os na czla da enostre foram cristeis

.

P

a

de BaFZ, pera o espetro da figura Nfl, enguanto cque foi utilizas-

~
(43

da uwma combinagean de Ean - BaF2 sara o da figure

=4
10

7

-

[tARN

-3 compensagao fol reslizade utilizendo-se agua destilada

para o ezpetrps da figurae N2, enguaontc gue utilizouese clorets

U
W]

L4 . .
de sadio aquosc & 5% para o de figure N27,
No entanto, os dois espetros se assemslham num ponto

fundamental: tentc no espetro da figura N21 como no da figura

- o~ - -~
ME7, ne nicoe de azsbsorgen dos tres componentes sz encontreadeos

r d
exatamente no mesnn numnero de onda.

T T
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3.2.6. Absorcas da lactose, proteina e gordura

As figuras N9% 8, 9 e 10 apresentam os espeiros infra-

vermelhos dos principeais componentes do leite. A figura N? B8 a-

precenta o espeiro de absurgao da lactose. A seta, neste espetro

- - . ~ - . ~
indica o pico dx absorgen escolhide para a detersinagan da lscto

se, Gue coincide com os aspresentados nas

1

mera de onda de 1065 cm ~). Na figura N@

figuras N

g,

9]

l e (a‘né

observa~se que a ab-

- . ¢ ~
sorgan da lactose a 1735 cm e desprezivel, sendo a absorgao a

-r,l . . . - - .
1535 cm devido principalmente a agua prescnte. Por este motive

podemns desprerar sue contribuigee na sbscorygee dus outros cempo~

[~}

nentes, A fiqura N

hoid [ 4
9 aprassenta o espetro de absorgac da caseina.

~

3 L
Do mesmo medo, & seta aponta e pico de absorgao 2o numero de one

~1

> . ~ [d -
da escolhido para a determinagcao da proteina {1535 cm " ),que cor

-

~
responde com os das figuras NeS 1 e 7. Observe-se a auscncia de

picos de absorczo a lUGScm”l e a l':"35t:mml

cEo em sbsorgan ¢ insign
o de gordura e lactose. A
a 1735 cm ~, concordante com agquele nas
do @ vibiragao de estiremento do C=0 cowmo
mente. Segundo 0'Connor e colaboradores

cos entre 1100 cm™t e 1000 em~t pode ser

.

»

-

$

[P
(1]

por isso,sva centribuil
”
icante nos numeros de onda aonde se fa:

ura Ng 10 spresenta

guras HN%S 1 e 7, devi
estabeleceu sntericr

-~ 3 -
8), @& ausencia de pi

- -~
ilizada comg evidene

. N . 4 . ~ + C -]
cia de trigliceradios. A pequena inflexaoc em ~1015 cm se deve

9

Dy e Y ~ o~
[T O N AR

S AY

P AR
ac X

{

o
]

b —~— % e oem e
lx\.,.«..3[' —“unie O0G pu [

[N

2 Q.

r na figura NEf11l, Do

o
§u

de que nao existem picos (no espetro da gordura) na regiac onde

ST

UNIC AP
BIBLIOTECA .CENTRA.
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. ~ -1 . .~
se faz a determinagac dz lactose (1065 cwm ~}, a contribuigao de

rd

desprezivel; porem Greppin e Co

v N

gordura na abssrgao dea lactose
1lin (23) achar que um terms de corregeo devidoe a gordura deve

ser incluide. Geulden (19) estebeleceu que @& goerdura contribui

o2 ~ ¢ .
de forma negetiva para a ebsorgan da proteina; pory iszo a deterw

n~ - - - v - N
minagac desta ultima e Yeita corrig leitura de pro-
(4 ~ . -
teins com a relegao daz ebsortividedes releotivas (gwrdu;u/prut51

na) & 1535 ado

L‘

ou seje

3.2.7. Absorges do cloroformio
A figura N2 11 eprescnis o sspetro infravermelho do

cloroformion. 0 cloroformic (CHClE) gncontra-ce entre oS  poucos

n

. e
solventes de boa trenspavercia infrevermelhsz, @lém de ser bom dis
solvenie para @ gordura. 0 espotrs naeo sprecenta picos de abe
- ) -1 -

sorgoe na regiso de 1700 cw © a8 1800 cm e nac interfere, por-

~
tanto, com a determinagan da gorduvs .

ol
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3.2.8. Absorcao do leite sintetico .
A figura N212 ilustras o espetro infravermelho do leite

sintetico, preparsdo com a mistura de quantidades conhecidas de

‘ . X ~
ordura, proteina e lactose (tombem NaCl). A inclusao desse espe
g » b -

tro teve duas finalidades principais: :

-nrimeira, esiasbelecer & correlagas com ©S nicos de ashsorx
t ] ¥ i =

czo do leite homcgeneizado, asresentados na figura N&T. As dife-

»

rengas nas intensidades dos nicos de ebsorgao nas dues figurass pa
i -
|

ra os diferentes componentes se deve ao fato de gue a composigao
! .
3 N Yy d i ' ~ » -
do leite sinteticy nao foi exatemente a mesma que & do leite ho-

mogeneizado. Alem dissc, observa-se que ‘a intensidade do pico de

~ —-_1 - ’ . . 'l .
_absorgao & 1735cm e menor para o leite sinteticc, o que pode
. L4 '.. . ~ -
cer atrihufidns ao tamanho e ao grau de homogeieizazao dos globulos

de gordura. Isto, por sinal, serve para demonstrar que a homoge-

3 ~ . . 3 -
neizacao afeta a sensibilidade do metodo.

tar & sencsibilidade de instrumento; a figuras

sounda, t

4]
3
6]

N . PR . . ! ¢
N?12 mastrs uma transmitancia de 23,5% pars o picu da proteina a
- of A ‘ LT ¢ 3
1535cm e nutra de 51,2% para a ds gordura a 1735%cm ;a0 se uti
’ -

“lizar os dzdos dos guadros N284,5 e 7, encontra-sc que a porcen-

b3~ £
O A ‘

-

v

<> -
de 3,3‘; LS

da prote{na

[

te sint

G

~
w

s
[

tagem de gordure no i

¢

foi de 0,99, depois de se fazer a corregso, cComo ja se explicou.

0 espetro ilustrado na figura Nf12 corrclaciona-se bem

com o do leite homogeneizado; € importanie notar gue esta corre-

~ -

lai;aa asscaur cue © mumerns e Qnd.{-‘{ Sﬂléﬁiﬂnadﬂﬁ faoram os indi

) -

B
¢
{
'
¢
{

I
1

U

cados,

fa
(&6 ]
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3.3. Discus:zac dos quadros e gréficos
3.3.1. Quadrus de reprodutibilidade e quadros de concentracao
versus absorvancia
Os guadios N%S 1, 2 « 3 demonstram a reprodutibilidade
do metodo em relageo é mudangas ns concentragas de gordura, pro-
teina e loctose, respectivamente. 0Os dados epresentados neles
forzm obtidos pelas leituras diretas das transmitzncias de solu-

¥

~ - YT , -
goes dé gordure, proicina e lactose, aos numeros te drida

.

dos. A precisao do instrumento encaixa-se bem com as especifice-
~ . . +

caes fornecidss pela Perkin Elwex (41)(= 1% ns ordenzda ou trans

- ~ - . < - ~

mitancia). Estes guadros apresentam tambem & variagao da espes -

) “ . ~
sura da cela de referencia, em relagao & mudanges ne concentra -

’ . . e
sto sera discutidn posteriormente,

pte

(o d
P + s 4. -
gao destes conponentes;

0s dadoe dae transmitencia (T) obtidos nesses quadros

s ey . L. . .
tes ulitimes, T/Ta e @ transmitancis relative agusle do solvoen-
te utilizado & & partir dels cslculou-se o absorvancia, A. o
. . . ~ . - L.

disnte aproximagan linesar, seguindc o metods dos minilwos quadra-~
Ta 13 : : v o : 1 -

dos (regressao linmgar), obtiveram-se as absorvencies A~ gue To-

. . o~ ' . ~ - .
ram utilizedas na elaboragao das curvas de calibragao (graficos
NEs 1, 2 e 3).

~

3 mediente regressaa linear, com

A

As enuagoes calculedas
basc nos dados de concentrageo e absorvancie, apresentados nos
. ~ .
quadros N¢® 4, 5 e 6, tem a seguinte forma:

y=bx + a



h - . . ~ ~
onde y = A" (absorvencia); b=z inclinagao da reta; x= concentragao;

a=1intercepgao .Para as componentes do leite as equajoces corres-—

pondentes sao:

1735 cm

Gordura 0,0849% + 0,015

Proteina 0,0035% - 0,004

Lactose ,-.0,0008% + 0,004

1535 cm™?t

0,0011% + 0,004
1,0771% - ¢,073

0,0033% + G,022

1065 cn 1

¢,0081% + 0,011 al
0,2072% + 0,006 A

€,1136% - 0,010 A

QUADRD N® 1. Reprodutibilidade das leituras de Transmitancia

versus Concentrazso de gordure pelo asarelho infravermelho.

Cantsnﬁraggc(g/lﬂﬂml)

”
Numero de Onds(cm

..l)

o2 4 6 8
97,50 63,33 43,50 29,20 19,20
r 98,50 64,50 43,50 29,50 23,30 1735
T 98,00 63,90 43,50 29,35 19,80
_ 95,00 193,80 93,20 93,20 22,50
! 95,00 93,50 93,00 92,50 92,00 1535
T 95,00 95,65 33,10 92,85 52,25

B

63,50 60,50 58,00 56,30 54,50
! 64,00 59,50 57,20 55,00 52,70 1065
T 63,75 60,&0 57,60 55,65 53,60
T Transmitancia 4 T
T Média das leituras das transmitincias
A

66

espessura da cela de referencia foi de 51,7 jiis



QUADRO N? 2. Reprodutihilidade das leituras de Transmitancia

-~ 4 .
versus Concentragan de proteina pzlo asparelho infravermelhe.

Concentragzo(g/10C0ml)

Numero

- 20 e

de Dnda(cmwl)

-

-4

o

2 4 6 8

95,50 34,50 53,50 89,30 89,00

97,00 96,50 95,50  $4,00 94,03

96,25 95,50 94,50 91,65 61,50

29,80 22,20 17,0C 13,80 6,50

27,00 22,50 17,00 11,00 8,70

28,25 22,33 17,00 12,40 7,6C

66,00 64,00 63,50 53,50 56,00

64,00 61,00 2,00 se,C0 56,00

65,00 62,50 59,75 58,25 56,00

o o -4

3

-~ [ .
trensmitancila

Esmessura

Media das

. - ~ .
leituraes das transmitancias
de cela de refercncia em pm

espessdla

£
[42]

67

1065



QUADRG N°?

versus Concentragen de lactose

R

3. Reprodutibilidade das leituras de Transmitancia

Concentragao(g/100ml)

palo coarelhe infravermelho.

st a2 s n s e e A P S e 08 e A SO

rd -
Numerc de Ondal{cn

1

)

g 2 4 6 8

95,50 93,90 93,50 93,50 32,80
T

96,00 95,00 55,00 24,50 94,00
T 95,75 94,45 94,25 94,00 93,45

31,00 29,50 27,00 29,50 28,80
T

27,00 25,50 25,00 22,70 23,008
¥ 29,00 27,50 26,00 26,00 25,90

56,00 29,50 22,50 14,10 g, nn
T

64,00 38,50 24,50 13,00 8,00
T 65,00 38,00 24,00 13,55 8,25

, 50,50 51,50 50,50 49,50 49,50

b” 51,00 52,00 50,50 50,00 49,50
5 s0,75 51,75 50,50 49,75 49,50

Transmiténcia
Y Medie das leituras das transmitancies
bt Espescsura da cela de referencia em pm
b Media des eSpPRaGUras

x

s

1735

1535

1065



~ -

concentragao d

QUADRD NE 4. Absorvancia versus
Nomerc de Onda | Treasmitancia
(cm™h) TH O T/T A
N 96,00 168,00 ©,£000
63,50 65,20 G,1850
1735 43,50 44,39 00,3527
29,35 29,95 0,5236
19,80 20,20 0,6946
95,00 100,00 00,0000
23,65 98, 58 0,0062
1535 93,10 58,00 g,0088
22,85 57,74 c,00992
92,25 97,11 Q,Ol28
63,75 100,00 0,Ccoo0
60,00 94,12 G,0263
1065 57,60 94,35 U;ﬁAdl
55,65 87,29 0,0590
53,60 84,08 06,0753

-
Absorvancia

O

{1

e gqordura.

Corcentregao

(g/100ml)



. N ~ . ~ 12
QUADRD N® 5. Absorvancia versus concentregaso de proteina.

Numero de Onds Trensmitancie Abscrvancia Concentraga
-1 T TT o 1
(cm ™) T% T/Tom A A (g/10C0ml)

96,25 10¢,00 0,0cLo 0,C036(-) 0

95,50 99,22 0,0C34 0,0033 2
1735 54,50 S8,18 0,0C80  0,0102 4
91,65 95,22 0,0213  ©0,0172 6
L 91,50 95,06 0,0220 0,024 .8

22,35 79,12 0,1017 0,0€12 2
1535 . H'i7,oe 6G, 18 60,2206 ©,2354 4
12,40 43,89 0,3576 ©,3896 6
7,60 26,90 [,5702 5428 g
65,00 100,00 0,0000  ©,0060 0
62,50 §5,38 0,02G5 0,0203 2
1065 59,75 91,92 ©0,0366 0,034 4
58,25 89,62 0,0476 ©,0451 6
56,00 86,15 0,0647 0,C634 8

70

e



QUADRO N2 6, ;bsorvgncia versus concentrasgao de lactose.
Nimero de Onda Troncritancia  Absorvincisz  Concentragas
(cn™ 1) T T/ % | A A (g/10Cml)
95,75 100,00 G,0000 ©O,G040 ©
94,4% 98,64 0,0059 O,0CES 2
1735 94,25 98,43 0,0069 {,C070 4
o 94,00 9Y€,17 ©0,0080 ©,CC856 X3
93,45 97,60 0,0106 D,Glﬁl'. ‘.8
29,00 10G,00  ©0,0000 ©,0222 0
27,50 94,83 C,Déél 80,0300 2
1535 26,00 89,66 0,0474 ©,0378 4
26,60 89,66 0,0474 0,0456 6
25,%0 89,31 0,0491 0,0834 8
65,00 108,00 0,00C0 ©,01C0(-) ©
39,00 60,00 0,2218 C,2172 2
1065 24,00 36,92 0,4327  0,4445 4
13,5 20,85 ©,6B10 G,6717 6
8,25 12,69 0,8965 0,8500 8

71



2,3.2. Aplicabilidade da lei de Beerx

A linearidade da lei de Beer ¢ confirm=da nos graficos
res 1, 2 e 3. Estes graficos foram feitos especialmente para de-
terminar es ehsortividédes individuais de gordura, proteina e
lactose, aos numeros de onde selecionados.

As absortividades relaiives dos companenties a cada na-
meros de pﬁﬁd foram calculadas ¢¢S inclinsgoes das retas nestes

4 . - - - - » -~ N -
graficos. Dividindo-se as diferengas dss sbscrvancias pelas di-

rd

sortividades, ja que b e

0
r

ferengas em concentragso, obtem-se as al
. - ” . . -
constante; esie metods de calcule fei utilizado por Goulden (21)

no ceu trebalho relative @ analise do leite por ehsorgan infre -

vermalha.,

e

SN - " . y L . L - e
fointeroeayes negstiva da proteana neo gy fics N22 o se

[(»]

deve a um possivel deslocementn da agua pelss particulas da ca-
seina, que parecem mais fortemente absorventes. Isto, possivel-
mente, hao acontece com a gordura e a lactose, desde que elas

~ . : , . - R *
formam solugoes verdedesiras em cloroformio e agua, respectiva -

1

mente. A explicacao sugerida psra a intercepgao negativa da ca
td L4 ~ ~
spina e concordante com o fato de que, com emulsues e solugoes
- . . N .
concentredas, hs um deslocamento das moleculas foritemente absor

ventes da agua (31).

72
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GRAFICO N¢ 1., Aplicabilidade da lei de Beer. Absorvancia versus

concentracao de gordura (8}, proteina (0) e laciose (@) a 1735cm“l
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-~ 4 . -1
concentracao de gordura (e), proteina (o) e lactose (o) a 1065cn
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- . : ]
3.3.3. Quadro de Numero de Cnda versus Absortividaded
-~ ”
0 quadro N% 7 epresenta a correlagao entre os numeros

de onda e as absartividades relativaes de cada cemponente. Pode-

e

mos considersr que estas absortividades sao significativas, des

de que as ochsorvencias utilizadas para seu calculo sso produtcs

de aproximagoes muito boas, coms o demonstra o coeficiente de

corrslagae (r) resse masmo guadra. Quanda r X1 , diz-se gue a
correlagan esta exata.
N ‘ " - -
Ko meswno guadro, observa-se que as ibsnrtividades re-
? .
‘| ~o 1 -~ -
lativas dos componentes sao pequenas em relacao aguela do compo
1 -4 1 !

: ‘e ~ -
nente @ ser determinado. Isto e ume indicszgas de que cs numeros
O

de ondayescolhidos pars as detorwminagoes, foram ws adequedos;nor

- : N . o S L IR ,
igsso, a determinagac dc gordura e lactose e feito diretamente do

s

- ~ - - . :
calevulo ds sbsoxvancia. Embera tenha-se encontrado gue as absor-

tividades relativas de gordura ¢ da lactose sejam pequen

o
1]

s, no
- . . ~ 4 . .
nurere de onde onde sc faz a deterwinagen da proieina, utilizou

sz um fator de corregau para estima=la, tal como sugeride poxr

Goulden(19). Istc foi explicado no item 3.2.6.

[ - ———— s = e



QUADRD N2 7. Relsgao entre Numero de Ondas, Absortividade, Absor-

t*x:dadn Vurdadelrg, rrro Pudrgo e Coef1c1en,e d Cn TEldch *

Componente @G a Intcp. a' S.e. T

1735 84,9 0,015 16, 422 0,0067 0,599
GCordura 1535 1,05 0,004 203 0,00189 0,987

1065 8,10 0,011 1.5¢67 0,0048 0,929

1735 3,46 -0,004 669 0,0028 0,549
Protrina 1535 77,1 -0,073 14.513 C,0392 c,%80

1065 7,18 0,006 1.389 0,0030 0,587

1735 0,76 0,004 147 00,0018 0,969
Lactoge 1535 3,90 0,022 754 00,0064 0,808
1068 113,62 -0,010 21.977 0,0084 0,999

”
&4 = Numerso de onds

a = Absortividade

at! == Aibsortividade verdadeira: el
¢ = “*0,00517 cen

- 2
S.e.=Erre padr &0 fw/géﬁuﬂ ye) .

n
onde y:valores experimentais; ye:valores calcou

}-—J
CL
O
(&)
Re]
(2]
ke
H
9]
¢

~ . - N s
gresseo linear; n:numerc de pares de veleres

e:; xy

b>"§$y‘

onde x:concentragan; y:absorvancia

r = Coeficiente dea Currela”ao. %/

ficos N2S 1, 2 e 3.

i
e
-

¥
Dadss obtidos dos  grx

17



3.3.4 Gréfic5 de Concentragao versus Espessura da Cela

0 gréfico HE 4 {lustra a vaiiagaa da espessﬁra da cela
de referencia em rclagzo a mudangas na ccncentrag%o de gordura,
proteing e lectose. Os dados epresentados nrovem dos quadros N2S

” Ld
1, 2 ¢ 3. Desde gue o cleoroformio & um solvente de bos transpo-
» ¢ H

. ’

~ . . ~ . ~
rencia ne infrsvermelho, variegoes ne conteudo de gordura nas a-
! . -~ ] - P
fetam,em forme coasideravel, a esprssura na cels uitilizada pare
’ s 3

efetuar a compensagas, razao porque resultsa uma linha reta no

graficc,., Por outr¢ ladeo, tewos um aumente na espessura e poste-

1
. . . .~ - -~ L4
rior diminuigso, wando se varia as conceniragoes dp proteina e

i

N Y - e " n N 4
lactose. Isto se deve an fate de gue a8 cels de ' referencia contem

clareto de sodic _a 9%, rozao por gue foi neacessario incrementar

(e
Ry

L4
a espessura da cela, pera cue se aumentasse o voluune de agua ate

~ ~

e adeqguado para produzir ¢ compensegen.A diminuigeo posterior se

explica, se argumentamcs que um aunento na canrenirugmo originz
ume redugen na guantidedes da agua por unidade de wvoluwme; &ssin

. » - - »
torna-se indisponzsavel reoduzir a espessurs da cela de referencia

parxe alcan;ar G COmMpENSeCaO.

: Achawmos de boa apllcauga nratics o uso de celass de es-
‘ s 7 h Ko : - 2 3 s 2
pessura varisvel paras evetusr @ compsnsagas o solvents, ja que

a mudanga na esnessura correcponde diretamente @ uma variageo no

volume do solvente utilizado ne cela de amostra. Tsto elimina os

4

erroc resultantes das veriagoes na quantidade da agua contida nos

d

fte
-+
3
4
2
)
3]
O]

t

te
o]
3
n
bR
B
ot
¢!
|28
ot

{
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[ ESPESSURA
(pm)

Z4 |

}

©

46 : . !
0 2 4 6 | 8

(ZUNCENTRACKU(g/l%Q)

pw
-

—~ 4 . ~ -~ .
GRAFICD N® 4., Relagao entre espessura da cela de referencia e
concentracio de gordura (@), nroteins (@) e laoctasele),
+
79
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3.3.5. Comparagaso dos resultados das analises do leite.
¥ s
-~ .
0s cuadros NS B e 9 contem os receltados da analise
i
. - . e .
do leite peleos metodos infravermelbo e guiamlcos. Estrs resultao-
t S

~

. -~ 2
dos san o produto das determinagces de gordura,proteina e lacto

~h
v

seyom quatru amostras ites en duplicutas e que foram recolhi-

das de quatro caixas diferentes de um mesmo lote.Todas os resul

tadas sapn opresentados em forma de norcentagem(R).

QuUANRD N B, Resultados das Anslises do Leite per Infravermelho

- 4
Mumera de z2mostras Gordurs Prote2aina Lactose

1 3,70 3,01 5,02

3,70 3,04 4,91

o
L]
<L
.
9-1
P
-
—
[
bt
-
w
N
bt
(@2
«©

|
]
.
<
e
.
O
o
oo}
~
[}
¢]
e
i+
3
(‘L
@
Q.
3y
<
ol
L]
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jd
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QUADRG N 9,

»
Kumero de amostras

1

a
Cordura .

3,70

3,70

o~ Deterninada

£ .
nenticios pelo
b~ Determinada nc
Hicrawkjﬁ&d?*.

c~ Determinads no

.

laboratoria da

laboratorio de

leboratorio de

volumetrico Lene-Lynon

81

i . . - € .
Resultados das Analises do Leite noer Metodos Quamices

Prcte{nab Lactnsec
2,95 5,08
3,07 4,96

2,76 5,08

Compznhiz LECO de Produtos Ali -

Anzlise de Alim=ntos pels metodo

- L4
Anzlise de Llimentos pelo metods



. 4 . -
0 quaedro N® 10 sumariza os dades estatisticas, com & fi

nalidade de comparaer os resultados de ambos os metodos.

. . - e, .
QUADRG NT 10. Cemparacas dos meitodos analiticos de Gerber, Micro-
3 ¢

Kjeldahl, Lang-Eynon ¢ Infravermelho, para a determinacac de gor-

I'd
dura, praoteina e lactose no leite,

(4
Gordura Proteina Lactose

[1: 3N
o,
e
o

Desvio Padrao

——— e e b e i 3 s e s S4rramt e s b 0 e enirei aervwe e A mpe = e mn s ahe ot 4 4 ke mmia e em————-pn e it 0 g W

y .
@~ FMatodn Infravermelho

” [4 .
be Metodos Quimicos

. -~ . ”
Pars @ determinegao da gordura, CDSETVE-S2 GUE, GM Me-
di ambas os matoc anc lam: - " 5 adran o
1a, ombag os metodos concordam; porem, o desvio padrac e MeEno T
L4 . - ~ (4 4
para ¢ metodo infraevermelho. Na determinagaon da proteina, o meto-
. ”~ - . . . . >
do de raferencis foi o Micro-Kjeldahl; a necessidade de se prepa-.

rar um novo andiccdor,durante 5 o

c ulagces, cerlaw
. . . . . - ~ 4

mente influiu na determinagao da proteina, o que trouxe, como con
”~ . . ~ ¢

seqglencia, um desvio pedrac maior. Por cutro lado, os resultasdos

3 4 - - Land
obtidos pelo metodo infravermelho fornecem um desavio padrao m e

” . . ~ . o -
nor, mes o vaelor wedio difere em 0,04% do resultado ohiido pelo

B2



P4 ~ . -
metodn de referencia, o gue pode servir comoc exemnlo de que nem

~

sempre precisey s

e
Q

. s . ~ L - .
nifica exatidsy. Por ultimo, as determina-

<

cuoes feitas pera a lactose, mediante o metods infravermelhcs a-

nontam uma boa preciseo e exatideo em relajeo a0 metocdo de refe
- .
rencia.
- ” > N
Ao comparar os resultsdos obtidos pelo metcde idntra-

micos, cbserve-se que © desvio 0 Qe

P

td
vermelho com os metedos qu
s-"'

; - ot et 4 . .
menor pera o infravermelho, podendo-se obily UF coefici-

(R
Dy’

drao

R : - ~f g
ente de variazaso menor que 2,5% com este metodo. Fornece-se, ag

. . -~ . . .y 4 [ . -
sim, evidencia da utilidade do metodo para & asnalise do leits,

5
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Ao estudar o esnetro infravermelho do leite, encontrou
se quo:

-e nossivel determinar cuantitativamenie 2s seus princi-

|

. , - -1
peis componentes nos numercs de onda de 1735 cm 7, 1535 cm e

1065 cm“l, gue correspondem aos picos de absurgga da gordura,pxo
teina e lactose, respectivamente;

-G vantajouso utilizar a teanCd de-compcnaagso de solven-
te que faz uso de uma cels de espessurz variavel, em vez de uma
cela de c©s p' ssure fixa, desde gue:

-8 variagao na quantidade do solvents na cela da amogs-~

ura o ccla

. N ’
LTS e progorcionsl s nedunges na Lasons

]
[

~
de referencia;

-

~os erros devidos & variagas na guentidede da agqua can
tida nos diferentes tipos de leite (epontados por
Biggs{8)) podem ser eliminados;

-cbtéﬁ-sc uma melhor compensasao da agua, utilizando-se u
ma salu§53 aquoss de cloreto de sédio a 5%, no feixe de refersn-
cia, em vez de agua destiladz. Este fato foi estsbelecids - por
Thompson (59), em relagso a solugoes aquosas © canfirmou-se nes-

. ~ - ~ L4 . .
ta pesquisi, com relagac & comdensagao da sgue contida no leits;

“' b
e

~a combin o dos cristais Can - Ban ne cela da amostra
naa e fator limitante para a determinacao dos corponentes do lei

te;

[=¢]
&
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~ - - . ’
-0 grau de homageneizaoguo afeta o sensibilidade do metodo
em relagac & determinagao de gordura, fato que e comprovado pelo

espetreo do leite sintetico e concordante com Goulden(19);

L

~a comparagaec dos resultados daes snaelises efetuadas pelo

- . . ” i 4 .
metoda infravermelho e peles metodos guimicos demonstrou que a
- . - . . ’ N 4 -
tecnica infrevermelha pode ser utilizede para ume analise rapida,

scurada e simples do leite.
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