DETERMINACAO DE ACUCARES REDUTORES PELO METODO DE LANE-
EYNON

Séo considerados Acgucares Redutores todos aqueles agucares, como glicose e
frutose, capazes de reduzir o cobre presente em solugdes cuproalcalinas, passando da forma
Cu?* para a forma Cu* (reducio dos ions clpricos para cuprosos), tendo uma solugdo de
Azul de Metileno como indicador do ponto final da reacdo. Os agUcares por sua vez, Sdo
oxidados a acidos organicos.

Essa reacdo de oxi-reducao ndo é estequiométrica, mas, sob as mesmas condicdes,
mantém uma mesma proporcionalidade entre as quantidades de Acucares Redutores
oxidados e de cobre reduzido. Essa relacdo empirica pode ser utilizada para calcular a
quantidade de Acucar Redutor em uma solucdo necessaria para reduzir, a quente, o cobre
presente na forma de ions cupricos, em uma solucdo alcalina estabilizada por tartaratos.

O calcio, a sacarose e outras substancias que reduzem o cobre influenciam o
resultado final da andlise, bem como, o tempo para a solugdo atingir a ebulicdo e a
padronizacdo da solucédo de Fehling.

Assim, as condigOes utilizadas devem ser mantidas constantes em todas as
analises, para que os resultados sejam consistentes e apresentem variagdes minimas entre as
repeticdes.

No método de LANE & EYNON utiliza-se um volume exato do Licor de Fehling
(solucdo cuproalcalina), de concentracdo conhecida em ions cupricos, e, sabendo-se
previamente a quantidade de acUcares redutores necessaria para reduzir completamente esse
cobre, de acordo com o volume de solucdo dos agucares gastos, pode-se determinar a
concentracdo de Aclcares Redutores nas amostras de teor desconhecido.

A anélise de Acucares Redutores compreende a medida de glicose e frutose
presentes em uma solucdo acucarada; e a analise de Ac¢ucares Redutores Totais compreende
a medida da Sacarose invertida por meio &cido a quente, mais 0s acUcares redutores
originais na amostra.

O método de LANE & EYNON ¢é adequado para as amostras contendo entre 0,15
a 2,35% de Acucares Redutores o que abrange todos os materiais em processo, com ou sem
diluigdo prévia.



PADRONIZACAO DO LICOR DE FEHLING

1- Materiais:

Aparelho Ebuliostatico - REDUTEC

Bal&o volumétrico de 200 mL de capacidade
Becker de 200 mL de capacidade

Bureta de Mohr de 50 mL de capacidade

Papel de Tornassol

Pipetas volumétricas de 10 e 20 mL de capacidade

2- Reagentes:

Solucéo de Fehling A

Solugéo de Fehling B

Solucédo Padrdo de Acucar Invertido a 0,2%
Solugéo de Acido Muriatico a 5%

Solucéao de Azul de Metileno a 1%

3- Licor de Fehling

Misturar partes iguais das Solucbes de Fehling A e Fehling B, em Becker,
adicionando-se primeiro a solucdo B e em seguida a solucéo A,
Homogeneizar bem.

OBSERVACOES: Este licor deve ser preparado em quantidade apenas suficiente para as
analises do dia. A cada preparacao do Licor, proceder a sua padronizacdo com a solucéo de
Acucar Invertido a 0,2%.

4- Procedimento:

Completar a bureta de Mohr de capacidade de 50 mL com a solucdo de Acucar
Invertido a 0,2%, eliminando possiveis bolhas nas extremidades;

Com pipeta volumétrica, transferir 10 mL do Licor de Fehling para a cdmara do
REDUTEC, com a torneira da caldeira aberta e as demais fechadas;

Adicionar 24 mL da solucdo de Acucar Invertido a 0,2% contida na bureta;

Levar a caldeira do REDUTEC a aquecimento com o termostato no maximo;

Assim que a dgua da caldeira entrar em aquecimento, e sairem 0s primeiros vapores,
fechar a torneira da caldeira;

Apbs a solucdo da cdmara do REDUTEC entrar em ebulicdo, reduzir o aquecimento
e aguardar 2 minutos;

Ap0s este tempo, adicionar trés gotas de solucdo de Azul de Metileno a 1%;

Titular gota-a-gota com a solugédo de Agucar Invertido a 0,2% contida na bureta até
viragem da cor (azul para vermelho tijolo);

Terminar a titulagdo dentro de um minuto;

Anotar o volume gasto na bureta como V, mL.



5- Calculo do Fator de Correcédo do Licor de Fehling

(2564
Y

onde:

f = fator de correcédo do Licor de Fehling
V= volume da solucdo de Acucar Invertido a 0,2% gasto na titulacdo do Licor de Fehling

OBSERVACAOQ: Esse fator f deve estar entre 0,95 e 1,05. Caso contrario corrigir a
concentracdo da solugéo de cobre.
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DETERMINACAO DE ACUCARES REDUTORES TOTAIS
AQUCARES REDUTORES TOTAIS — ART % MOSTO
ACUCARES REDUTORES TOTAIS - ART % CALDO MISTO

Materiais:

Aparelho Ebuliostatico - REDUTEC

Baldo volumétrico de 200 mL de capacidade

Balanca de preciséo

Becker de 200 mL de capacidade

Bureta de Mohr de 50 mL de capacidade

Papel de Tornassol

Pipetas volumétricas de 10,20 e 25 mL de capacidade
Termdmetro até 100°C

Reagentes:

Solucéo de Fehling A

Solugéo de Fehling B

Solucéo de Acido Cloridrico 6,34 N
Solugéo de Acido Muriatico 5%
Solucao de Hidrdxido de Sadio a 20%
Solucéo de Azul de Metileno a 1%

Procedimento:

Pesar, em balanca de precisdo, 20g do caldo misto ou mosto, (ou 25g, dependendo
do Brix da solucédo), em baldo volumétrico de 200 mL;

Completar o volume do baldo a marca de afericdo com agua destilada;
Homogeneizar bem;

Transferir, com pipeta volumétrica, 20 mL da solucdo diluida para outro baldo
volumétrico de 200 mL;

Adicionar 20 mL de &gua destilada e introduzir um termémetro;

Aquecer em banho-maria até a temperatura de 65°C;

Retirar do banho-maria e adicionar 10 mL da solucéo de acido Cloridrico 6,34 N;
Agitar o baldo com movimentos rotatérios e deixar em repouso por 30 minutos a
temperatura ambiente e protegido de corrente de vento;

Apos este tempo, neutralizar a solucdo do baldo com uma solugdo de hidréxido de
Sodio a 20%, usando papel de Tornassol como indicador;

Resfriar o baldo em &gua corrente;

Completar o volume do baldo a marca de aferi¢do com &gua destilada;
Homogeneizar bem;

Completar a bureta de Mohr de 50 mL de capacidade com a solugdo hidrolisada,
eliminando possiveis bolhas nas extremidades;

Com pipeta volumétrica, transferir 10 mL do Licor de Fehling para a cdmara do
REDUTEC, com a torneira da caldeira aberta e as demais fechadas;

Adicionar, a frio, um volume da solugcdo contida na bureta. O volume a ser
adicionado é dado na Tabela I em fungéo do Brix do mosto ou do caldo misto, para



a diluicdo de 1,0g em 100 mL da solucdo final; ou na Tabela Il, para a diluicdo de
1,259 em 100 mL da solugdo final,

- Levar a caldeira do REDUTEC a aquecimento com o termostato no maximo;

- Assim que a agua da caldeira entrar em aquecimento, e sairem 0s primeiros vapores,
fechar a torneira da caldeira;

- Apos a solugdo da cdmara do REDUTEC entrar em ebulicdo, reduzir o aquecimento
e aguardar 2 minutos;

- Apos este tempo, adicionar trés gotas da solucdo de Azul de Metileno a 1%;

- Titular gota-a-gota com a solucéo contida na bureta até viragem da cor (azul para
vermelho tijolo);

- Terminar a titulacdo dentro de um minuto;

- Anotar o volume gasto na bureta como v, mL.

4- Célculos:
a) Para uma diluicdo de 1,0g em 100 mL da solucéo final:

496,4404

+ 0,605
vxf

ART % mosto ou caldo misto =

onde:
v = Volume gasto na titulagdo, mL
f = Fator de correcéo do Licor de Fehling

b) Para uma diluicéo de 1,25g em 100 mL da solucé&o final

39715

+ 0,484
vxf

ART% mosto ou caldo misto =

onde:
v = Volume gasto na titulacdo, mL
f = fator de correcdo do Licor de Fehling



TABELA|

Volume a ser adicionado a frio, em funcdo do Brix original do mosto ou caldo misto, para
uma diluicédo de 1,0g em 100 mL da solugéo final.

BRIX | 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9

13 39 39 38 38 38 37 37 37 36 36

14 36 36 35 35 35 34 34 34 34 33

15 33 33 33 32 32 32 32 31 31 31

16 31 31 30 30 30 30 30 29 29 29

17 29 28 28 28 28 28 27 27 27 27

18 27 27 27 26 26 26 26 26 26 26

19 25 25 25 25 25 25 24 24 24 24

TABELAI

Volume a ser adicionado a frio, em funcdo do Brix original do mosto ou caldo misto, para
uma diluicéo de 1,25g em 100 mL da solucéo.

BRIX | 00 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9

10 40 40 39 39 39 38 38 37 37 37

11 36 36 36 35 35 35 34 34 34 33

12 33 33 32 32 32 32 31 31 31 30

13 30 30 30 29 29 29 29 29 28 28

14 28 28 27 27 27 27 27 26 26 26

15 26 26 25 25 25 25 25 25 24 24

16 24 24 24 23 23 23 23 23 23 22

OBSERVACOES: Quando o brix do mosto ou do caldo misto for inferior a 13, deve-se
partir de um peso inicial de 25g em 200 mL.

O volume a ser adicionado a frio pode ser encontrado através de uma titulacdo prévia a
quente. O volume a ser adicionado a frio neste caso serd o volume gasto a quente menos um
mL (Vg-1).
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DETERM'INA(;AO DE ACUCARES REDUTORES
ACUCAR REDUTOR - AR % CALDO

Materiais:

Algodao

Aparelho Ebuliostatico — REDUTEC

BalGes volumétricos de 100 e 200 mL de capacidade
Becker de 100 e 200 mL de capacidade

Bureta de Mohr de 50 mL de capacidade

Funil sem haste, @ 100 mm

Pipetas volumeétricas de 10,20,25 e 50 mL

Reagentes:

Solugéo de Fehling A

Solucéo de Fehling B

Solugéo de Acido Muriatico a 5%
Solucéao de Azul de Metileno a 1%

Procedimento

Filtrar a amostra de caldo em algod&o para eliminar as particulas em suspensao;
Diluir a amostra em volume/volume, usando agua destilada como solvente, visando
consumir na titulagdo um volume de caldo diluido na faixa de 20 a 35 mL, de
maneira a reduzir os erros de andlise. Usar para este fim balbes e pipetas
volumeétricas adequadas;

Homogeneizar bem;

Completar a bureta de Morh de 50 mL de capacidade com a solucdo obtida,
eliminando possiveis bolhas nas extremidades;

Com pipeta volumétrica, transferir 10 mL do Licor de Fehling para a cAmara do
REDUTEC, com a torneira da caldeira aberta e as demais fechadas;

Adicionar, a frio, 15 mL da solucéo contida na bureta;

Levar a caldeira do REDUTEC a aquecimento com o termostato no maximo;

Assim que a agua da caldeira entrar em aquecimento, e sairem 0s primeiros vapores,
fechar a torneira da caldeira;

Apb6s a solucdo da Cémara do REDUTEC entrar em ebuli¢do, reduzir o
aguecimento e aguardar 2 minutos;

Ap0s este tempo, adicionar trés gotas da solucdo de Azul de Metileno a 1%;

Titular gota-a-gota com a solucdo contida na bureta até viragem da cor (azul para
vermelho tijolo);

Anotar o volume gasto na titulagdo com Vq, mL;

Completar a bureta de Mohr com a mesma solucdo usada para a titulacdo anterior;
Repetir as mesmas operacgdes adicionando porem a camara do REDUTEC além dos
10 mL do Licor de Fehling, o volume da solugéo gasto na titulagdo anterior menos
um mL (Vag-l);



- Aguecer a mistura até a ebulicio e entdo cronometrar exatamente 2 minutos,
mantendo o liquido em ebulicdo constante;

- Ap0s este tempo, adicionar trés gotas da solucdo de Azul de Metileno a 1%;

- Titular gota-a-gota com a mesma solugdo contida na bureta até viragem da cor (azul
para vermelho tijolo);

- Terminar a titulagdo dentro de um minuto;

- Anotar o volume gasto na bureta com v, mL.

4- Célculos:
a) Usando a férmula:

fxt
vxme

A.R.% caldo =

onde:

f = Fator de diluigéo

v = Volume gasto corrigido, mL

me = Massa especifica do caldo, dada por:

me = 0,00431 x Brix CE + 0,99367

onde: Brix = Brix do caldo, expressao valida para:

9 <Brix > 23

t = Fator que considera a influéncia da sacarose na anlise, dado por:

t=5,2096 — 0,2625 x 3/0,26xLxV /500

onde:
L = Leitura sacarimétrica do caldo
V = Volume gasto corrigido, mL

1x(5,2006-0,2625;| 2 OXLXV
500

Vx(0,00431xBrix+0,99367)

A.R. % caldo =



b) Usando o fator em funcéo da Polarizacao:

TABELA Il

Fator em funcéo da leitura da polarizagédo do caldo

Leiturade pol | Dil. 1:10 Dil. 1:5 Dil. 1:4 Dil. 1:2 Sem diluicéo
<10 50,42 25,00 19,92 9,84 4,84
10a 20 50,18 24,84 19,70 9,75 4,80
20230 49,82 24,61 19,60 9,64 4,70
30a40 49,53 24,44 19,46 9,55 4,66
40a50 49,33 24,30 19,33 9,47 4,61
50 a 60 49,14 24,18 19,23 9,40 4,57
60a70 48,97 24,07 19,14 9,34 4,53
>70 48,80 23,97 19,05 9,29 4,50
AR. % caldo = Fator da Leitu_rade pol
V x ((0,00431x Brix) +0,99367)
onde:

V = Volume gasto corrigido, mL

((0,00431 x Brix)+0,99367) = Massa especifica do caldo em g/mL




PREPARO DAS SOLUCOES PARA DETERMINACAO DE ACUCARES
REDUTORES

SOLUCAO DE FEHLING A
Composigdo Quimica:

- Sulfato de Cobre — CuS0O4.5H,0

- Agua Destilada

- Pesar, em balanga analitica 69,289 de Sulfato de Cobre;

- Transferir quantitativamente para Becker de 1000 mL de capacidade e adicionar
cerca de 500 mL de &gua destilada;

- Solubilizar bem, mediante agitacao;

- Transferir quantitativamente para o baldo volumétrico de 1000 mL de capacidade,
lavando o Becker com pequenas porcoes de agua destilada;

- Completar o volume do baldo a marca de afericdo com &gua destilada;

- Homogeneizar bem;

- Deixar em repouso por 48 horas antes do uso.

- Armazenar esta solucdo em frasco ambar.

SOLUCAO DE FEHLING B
Composicdo Quimica:

- Tartarato Duplo de sodio e Potassio — CsHsKNaQOg.4H,0

- Hidréxido de Sédio — NaOH

- Agua Destilada

- Pesar, em balanca digital, 346g de Tartarato Duplo de Sédio e Potéssio, em Becker
de 500 mL de capacidade;

- Adicionar cerca de 300 mL de agua destilada e solubilizar por agitacdo com um
bastonete e leve aquecimento;

- Em outro Becker de 500 mL de capacidade, pesar, em balanca digital, 100g de
hidroxido de Sadio e dissolver em cerca de 200 mL de agua destilada, mantendo-se
0 Becker em banho de agua fria;

- Transferir quantitativamente as duas solugdes para um baldo volumétrico de 1000
mL de capacidade, lavando o Becker com pequenas porcoes de agua destilada;

- Homogeneizar o baldo com movimentos rotatérios, resfriando o baldo em &agua
corrente, se necessario;

- Completar o volume do baldo a marca de afericdo com &gua destilada;

- Homogeneizar bem;

- Deixar em repouso por 48 horas antes de usar;

- Armazenar esta solugdo em frasco ambar.

10



SOLUCAO DE AZUL DE METILENO A 1%
Composicdo Quimica

- Azul de Metileno — C16H18CIN3S

- Agua Destilada

- Em balanca analitica, pesar 1g de Azul de Metileno, em Becker de 100 mL de
capacidade;

- Adicionar cerca de 50 mL de agua destilada e solubilizar bem mediante agitacéo;

- Transferir quantitativamente para baldo volumétrico de 100 mL de capacidade,
lavando o Becker com pequenas porcoes de agua destilada;

- Completar o volume do baldo a marca de afericdo com &gua destilada;

- Homogeneizar bem;

- Armazenar esta solugdo em frasco conta-gotas.

SOLUCAO PADRAO DE ACUCAR INVERTIDO

Composicao Quimica

- Sacarose p.a. — C12H22011
- Acido Cloridrico p.a. (pureza minima 37% e densidade = 1,19) — HCI
- Agua destilada

- Pesar, em balanca analitica 19,09 de Sacarose p.a., seca por 24 horas em
dessecador;

- Transferir quantitativamente para baldo volumétrico de 1000 mL de capacidade,
juntamente com 200 mL de &gua destilada;

- Dissolver completamente a sacarose nessa quantidade de agua destilada com
movimentos rotatorios;

- Adicionar 10 mL de &cido Cloridrico p.a., e agitar com movimentos rotatérios;

- Tampar o baldo e deixar em repouso, por 72 horas, a temperatura ambiente nédo
inferior a 20°C;

- Ap0s as 72 horas, completar o volume do baldo a marca de afericdo com agua
destilada;

- Armazenar esta solucdo na geladeira em frasco bem vedado.

OBSERVACOES: Para o preparo desta soluco, utilizar Sacarose p.a., livre de umidade, de
preferéncia em dessecador de um dia para o outro, antes de ser utilizada.

Esta solucdo mantém-se estavel até cerca de 4 meses sem alteracGes, desde que armazenada
sob refrigeragéo.
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SOLUCAO DE ACUCAR INVERTIDO A 0,2%

Com pipeta volumeétrica, transferir 20 mL da Solucdo de Acgucar Invertido a 2%
para baldo volumétrico de 200 mL de capacidade;

Adicionar cerca de 100 mL de &gua destilada;

Neutralizar com uma solucdo de hidroxido de Sédio a 20%, utilizando papel de
Tornassol como indicador do ponto de neutralizacao;

Completar o volume do baldo a marca de aferi¢do com &gua destilada;
Homogeneizar bem.

OBSERVACAO: Esta ¢ a solugio de Acucar invertido a 0,2% e que deve ser utilizada logo
apos o preparo para padronizacao do Licor de Fehling.

SOLUCAO DE ACIDO CLORIDRICO 6,34 N

Composicdo Quimica

Acido Cloridrico - HCI

Agua Destilada

Transferir cuidadosamente em capela e com o auxilio de uma proveta, 530 mL de
acido Cloridrico p.a. para baldo volumétrico de 1000 mL de capacidade, ja contendo
cerca de 300 mL de agua destilada;

Agitar vagarosamente com movimentos rotatorios;

Completar o volume do baldo até a marca de afericdo com agua destilada;
Homogeneizar bem;

Armazenar esta solucdo em frasco escuro.

SOLUCAO DE HIDROXIDO DE SODIO 20%

Composicao Quimica

Hidrdoxido de Sddio — NaOH

Agua Destilada

Pesar, em balanca digital o mais rapido possivel, 200g de hidréxido de Sédio em
lentilhas, em Becker de 1000 mL de capacidade;

Dissolver com cerca de 600 mL de &gua destilada agitando com um bastonete de
vidro e mantendo o Becker em banho de agua fria;

Transferir quantitativamente para baldo volumétrico de 1000 mL de capacidade,
lavando o Becker com pequenas porcoes de dgua destilada;

Elevar o volume até proximo a marca de afericdo com agua destilada;
Homogeneizar bem;

Deixar em repouso até esfriar;

Completar o volume do bal&o até marca de afericdo com agua destilada;
Homogeneizar bem;

Armazenar em frasco &mbar.
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SOLUCAO DE EDTA A 4%

Composicdo Quimica

Etilenodiaminotetraacético 2-hidrato (EDTA) — Na2C10H1408N2.2H20

Agua Deionizada

Pesar, em balanca digital, 10g de Etilenodiaminotetraacético 2-hidrato, em Becker
de 500 mL de capacidade;

Adicionar cerca de 150 mL de agua deionizada e solubilizar completamente, por
agitacdo magnética;

Transferir, quantitativamente para baldo volumétrico de 250 mL de capacidade,
lavando o Becker com pequenas porcoes de dgua deionizada;

Completar o volume do baldo a marca de afericdo com agua deionizada;
Homogeneizar bem;

Armazenar esta solucdo em frasco de polietileno.

SOLUCAO DE ACIDO MURIATICO A 5%

Composicao Quimica

Acido Muriatico — HCL (Acido Cloridrico comercial)

Agua Destilada

Transferir cuidadosamente em capela e com o auxilio de uma proveta, 50 mL de
acido Muriatico para proveta de 1000 mL de capacidade, ja contendo cerca de 300
mL de agua destilada;

Agitar vagarosamente com movimentos rotatorios;

Completar o volume da proveta até marca de afericdo com agua destilada;
Homogeneizar bem;

Armazenar esta solugcdo em frasco escuro.

OBSERVAGCAO: Esta solucio é usada para limpeza da vidraria usada na Determinacéo de
Acucares Redutores, para remocdo do Cobre.
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CALCULOS UTILIZANDO OS VALORES OBTIDOS EM LABORATORIO

FATOR DE CORRECAO DO LICOR DE FEHLING

_ 2564
Vv
onde:
f = fator de corregdo do Licor de Fehling
V= volume da solucdo de Acucar Invertido a 0,2% gasto na titulacao do Licor de Fehling

f

Dados:
V =26,9 ml

(2564
269

f=0,95

DETERMINACAO DE ACUCARES REDUTORES TOTAIS — ART % CALDO
MISTO

Para uma diluicdo de 1,0g em 100 mL da solucdo final:

496,4404

+ 0,605
vxf

ART % mosto ou caldo misto =

onde:
v = Volume gasto na titulagdo, mL
f = Fator de correcéo do Licor de Fehling

Dados:

v =253 ml

f=0,95

ART % mosto ou caldo misto = M + 0,605
25,3x0,95

ART % mosto ou caldo misto = 21,26
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DETERMINACAO DE ACUCARES REDUTORES - AR % CALDO

a) Usando a férmula:

A.R.% caldo = fdxt
vxme
fdx(5,2096-0,2625;| 22 XXV
A.R. % caldo = | 500
Vx(0,00431xBrix+0,99367)
onde:

fd = Fator de diluicdo

v = Volume, mL

me = Massa especifica do caldo, dada por:

me = 0,00431 x Brix CE + 0,99367

onde: Brix = Brix do caldo, expressdo valida para:

9 <Brix > 23

t = Fator que considera a influéncia da sacarose na andlise, dado por:

t =5,2096 — 0,2625 X %/0,26xLxV/500
L = Leitura sacarimétrica do caldo

V = Volume gasto corrigido, mL
V = vxf

Dados:
Brix = 23,4
Lpb = 85,56
v =38,2 ml
f=0,95

V = vxf
V = 38,2x0,95
V = 36,29 ml

0,26x85,56x36,29
500
36,29x(0,00431x23,4+0,99367)

4%(5,2096— 0,26253\/

A.R. % caldo =

A.R. % caldo = 0,494
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b) Usando o fator em funcéo da Polarizacao:

Fator da Polarizacé

A.R. % caldo = :
V x ((0,00431x Brix)+0,99367)

onde:
V = Volume gasto corrigido, mL
((0,00431 x Brix)+0,99367) = Massa especifica do caldo em g/mL

Dados:

V = 36,29 mi

Brix = 23,4

Lpb = 85,56

fd = Fator de diluicdo
fd=1:4

Com os valores do Ly e fd e utilizando a Tabela 11, encontramos o Fator em funcéo da
leitura da polarizacdo do caldo.

19,05

A.R. % caldo =
36,29x ((0,00431x 23,4)+0,99367)

A.R. % caldo = 0,479
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