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MINERAIS

o A guantidade de elementos minerais €
de aproximadamente 1% (Cinzas)

o Individualmente variam na composicAo
o Elementos em proporcdoes diferentes

o Origem do alimento influencia

o Solo

o Alimentacdo animal




MINERAIS

o Macroelementos — maior ou igual a 0,01%

o Silicio, cdlcio, fosforo, enxofre, cloro,
potdssio, manganés e sodio

o Microelementos — menor que 0,01%

o Cobre, ferro, niquel, estanho, cromo,
fluor, magnésio, vanadio, cobalto, iodo,
molibdénio e zinco




Lavagem de vidrarias

o Macroelementos
o Detergente neutro
o Agua forneira
o 2 vezes adgua destilada

o Microelementos
o Detergente liquido
o Agua torneira
o 2 vezes agua destilada
o Mistura adgua destilada 1+4
o EDTA 10% pH 8,0
o 2 vezes adgua deionizada (Contém Cl e H)




METODOS

Espectrofotfometria de absorcdo
atomica

o Melhor utilizacdo de digestdo Umida

o Acido nitrico e percldrico

o Otimos resultados para alimentos

o Modificacdo dos comprimentos de
ondas

oZinco 213,9 nm, Fe 248,3nm, sodio
589,0 nm




Incineracgao (via seca)

o0 550°C por 2 horas
o Utilizada para concentrar Molibdénio

o Para a determinacdo de Boro

o O H presente em solucdo combina com Cl
e B e se torna voldatil




Incineracgao (via seca)

o Fazer a incineracdo

o Solubilizar os elementos minerais em
Acido hidroclorico —fervura

o Diluirem agua

o Estimar a quantidade do elemento
mineral desejado segundo diferentes
metodologias




Via umida

0 250 -350°C por 4 horas — digestdao lenta

o Digestdo nitro-perclérica(PE HCIO ,=208°C
e HNO3;=85°C)

o P colorimetro

o K e Ca Fotobmetro de chama

o Mg, S, Cu, Fe, Mn e Zn




Digestdo nitro-perclorica

o Fazer a digestdo lenta ate digerir o
material e o volume reduzido a
metade, esfriar. NGo pode ter
sobrenadante, se fiver, continuar
com Acido nitrico.

o Adicionar acido perclorico e
aguecer.




OUTROS METODOS

o Silicio

o Cinzas

o Umedecer com dacido hidroclorico e
agua

o Filtrar e lavar o filtro

o Solucao saturada de NaCO3; e NaOH




METODOS

o Deixar em repouso para decantar
o Filfrar em cadinho de placa porosa

o Lavar com dagua quente e HCI, varias
vezes

o Nova incineracdo

o Fazer microscopia para presenca de
areia




METODOS

o Inicial filtrado — pode determinar silicio
soluvel em alcali

o Tratamento com HCl e aguaq, filtrar e
incinerar

o Pode ser utilizado o acido perclorico no
lugar do HCI




METODOS

o Cdicio

o O cdlcio pode ser determinado por
titulacdo com EDTA

o Incineracdo do material a 525°C

o HCl e dgua gquente

o Utilizar coluna de resina

o Eliminacdo do fosfato
o Titular com EDTA (rosa para azul)




METODOS

o Magnésio

o Titulacado
o Interferente fosfatos

o Posterior titulacdo com EDTA




METODOS

o Potassio e Sodio I

o Procedimento classico para
determinacdo de potassio Lindo-
Gladding — muitas variacoes

o Baseia-se na insolubilidade do perclorato
em dalcool e outros solventes orgdnicos

o Métodos baseados na insolubilidade do
tetrafenilborato de potdassio

o Fotometria de chama - sodio e potdssio




METODOS

o Fosforo

o A maior parte dos metodos disponiveis
para fosforo se baseiam em suo
conversao em fosfomolibdato

o Separado por filtracdo

o Fosfomolibdato amonico pode
dissolver-se em excesso de alcall

o Titulado com &cido ou em um excesso
de amoniaco




METODOS

o Precipitar o fosforo com fosfato amonico

o Incinera e € pesado na forma de
pirofosfato de magnésio.

o Quando se pretende determinar fracos
de fosforo pode ser reduzido o
fosfomolibdato a azul de molibdénio

o Determinar colorimetricamente




METODOS

o 2 modificacoes

o Fosfomolibdato amarelo- colorimétrico

o Gravimetrico - fosfomolibidato de
quinolina




METODOS

o Enxofre

o Parte da fiamina, sulfatos orgdnicos,
aminodcidos e proteinas

o Maior parte em forma ndo oxidada

o Etapa oxidante
o Enxofre total com sulfato bdrico




Metodos

o Cloro

o Tracos, pobres em cloro
o Adicdo de cloreto de sodio
o Método de Volhard




METODOS

o Ferro

o Métodos colorimétricos
o Bipirimidina
o Ferrozine




METODOS

o Cobre

o Remocao de cloretos por aguecimento e
posterior adicdo de acido nitrico e
sulfurico

o Se necessario filtrar e requeimar

o 2,2'-biquinolina a 546nm

o Ferrocianeto de potdssio - solucdo neutro
o Ditioxamida

o Diefilditiocarbamato de sdédio

o Principal interferente Fe




METODOS

o Varios métodos usam complexos
carbamato cobre - solventes orgdnicos

o Sais de dcido dibenzilditiocarbamico com
extracoes a pH baixo eliminando
Interferentes

o Dietilditiocarbamato de sodio — solucdo
aquosa- adicao de EDTA para diminuir a
inferferéncia de ferro




METODOS

o Zinco
o Via seca ou Umida

o Padrdo com sulfato de zinco
o Titulacao
o Espectrofotométrico







VITAMINAS

o Micronutrientes orgdnicos

o Solubilidade

o Dificuldade de andlise em alimentos
o Interferentes

o Determinacdo de vitamina D na
presenca de vitamina A

o Determinacado de vitamina C na
presenca de carboidratos




VITAMINAS ,

o Instaveis- Oy, luz, aguecimento
o Concorddancia entre varios métodos
o Purificacdo




VITAMINAS

00O, -vitaminaCe A,DeE

o Luz - vitamina A, D, E, By, B4, C e K

o Aguecimento — C e By em meio alcalino
o Métodos rapidos

o Protecdo do sol

o Evitar muita luz




VITAMINAS

o Colorimetria

o Certos grupos funcionais ou partes de
moléculas

o Acido félico — dcido 4
aminobenzoilglutdmico

o Refinol —reducdo com ftricloreto de
anfimonio (Reagente de Carr-Price)




VITAMINAS

o Cromatografia

o Separacado e purificacdo
o Camada delgada- andlises orgdnicas

o HPLC grande sensibilidade, precisdo e
exatidao




VITAMINAS

o Titulacao

o 2,6-diclorofenolindofenol

o Procedimento simples e rapido
o Fluorimetria

o Riboflavina e tiamina

o Microbioldgicos

o Complexo B — producdo de dioxido
de carbono e turbidimetria




VITAMINAS

o Fontes de Erro

o Complexidade da composicdo dos
alimentos

o Tratamento anterior a andlise

o Perdas devido aluz e ar
o Influéncia de outras substancias
o Perdas por adsorcdo




VITAMINAS

o Decomposicdo catalitica durante
determinacdo

o Agquecimento
o Isomerizacdo térmica

o Reacodes entre vitaminas e constituintes
particulares

o Hidrolise

o Extracdo




VITAMINAS

o Pode ser realizada adicdo de mesmo
volume de solucdo contendo uma
quantidade de vitamina pura proxima
daqguela esperada na amostra

o Redlizar os mesmos procedimentos e
comparar o valor obtido

o Realizacdo de andlises rapidas
o Evitar longas interrupcoes




VITAMINA A

o Absorcdo ultravioleta — mais simples e
preciso

o Interferéncia de outras vitaminas que
absorvem na mesma regido

o Fotométricos

o tricloreto de antimdnio
o a-dicloroidrina atfivada
o anidrovitamina As,




B-CAROTENO

o Medida da cor amarela de solucdo de
solvente orgdnico

o Separacdo dos pigmentos em coluna ou
camada delgada

o Amosira livre de pigmentos amarelos que
podem ser soluveis em solventes
orgdnicos: pode simplificar o método




TIAMINA

o Fluorimetria - Reacdo de tiocromo

o Melhora de especificidade com @
purificacdo por cromatografia

o Volumétricos, fotomeétricos e
polarograficos

o Verificar os interferentes presentes no
alimento




RIBOFLAVINA

o Fluorimeftria — verde-amarela
o Fotometria — cor amarela da riboflavina

o Extracdo com solucdo acidificada —
iImradiada e medida

o Polarografia
o Sensibilidade a luz—-aumentacoma T




VITAMINA B,

o PIRIDOXAL, PIRIDOXINA, PIRIDOXAMINA
o Baixa quantidade

o Formas que diferem somente na posicAo
4

o Cores similares
o Componentes individuais HPLC




VITAMINA B,

o Métodos:
o Espectrofotométrico: Piridoxina e piridoxal

o Cloreto férrico — cor marrom — nAdo
especifica
o Cor azul - 2,6 dicloroguinona

o Titulacdo com dAcido perclorico em meio
NAO aquoso — substancias puras-piridoxal

o Fluorimetria para piridoxina — exige
purificacao




VITAMINA B,

o Concentracoes baixas- purificacdo
o HPLC - fase reversa

o Microbioldgicos sdo adequados para
produtos naturais

o Determinacdo fotométrica do grupo
cianido da cianocobalamina em solucdo
aQquosa




ACIDO FOLICO

Métodos microbioldgicos e bioldgicos
o HPLC
o Fase reversa

o Condicoes fotoliticas-fluorescéncia
o Espectrometria de massa

o Forma 5-CHs-Hy-folato — proteina ligadora
— leite e cerejas

o Trienzima e folato conjugase




ACIDO NICOTINICO

o Métodos fotfométricos

o Acido nicofinico e suas amidas

o Absorcao no Ultra violeta

o Dependente do pH, solucdo aquosa pura
o Cromatografia — camada delgada

o Biologicos




ACIDO ASCORBICO

o Se baseiam na propriedade redutora
o Titulacoes
o Principais interferentes:

o Acidos orgdnicos

o -SH

o Redutonas

o HPLC




VITAMINA D

o Calciferol e colecalciferol
o Propriedades quimicas semelhantes
o Interferéncia da vitamina A

o Métodos colorimeétricos
o Vitamina D em alcool




VITAMINA E

o Oxidacdo do a-tocoferol

o Esteres de a-tocoferol sé&o hidrolizados
o Sensitivo a luz e ao oxigénio atmosférico
o Titulacdo — substancias puras

o Fotometria — cor vermelha

o HPLC




