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MINISTERIO DA AGRICULTURA,
DESENVOLVIMENTO RURAL E PESCAS

Decreto-Lei n.° 290/2003

de 15 de Novembro

O Decreto-Lei n.° 302/85, de 29 de Julho, estabelece
as caracteristicas e regula o acondicionamento e a rotu-
lagem de determinados agicares constituidos por saca-
rose, glucose e frutose destinados a alimentagdo
humana, adoptando algumas disposi¢des da Directiva
n.° 73/437/CEE, do Conselho, de 11 de Dezembro, rela-
tiva a aproximacao das legislacoes dos Estados membros
respeitantes a determinados agucares destinados a ali-
mentacao humana.

A Directiva n.° 2001/111/CE, do Conselho, de 20 de
Dezembro, relativa a determinados agticares destinados
a alimentacdo humana, veio reformular a Directiva
n.° 73/437/CEE, tornando mais acessiveis as regras rela-
tivas as condigoes de fabrico e comercializagao de certos
aglcares destinados a alimentagdo humana, adaptan-
do-as a legislagdo comunitéria geral aplicavel aos géne-
ros alimenticios, especialmente a relativa a rotulagem,
aos corantes e outros aditivos autorizados e, ainda, aos
solventes de extraccao e métodos de anélise.

Os métodos de andlise para o controlo de determi-
nados acucares destinados a alimentacao humana foram
fixados pela Primeira Directiva n.° 79/96/CEE, da
Comissao, de 26 de Julho, adoptada na ordem juridica
nacional pela Portaria n.° 976/85, de 31 de Dezembro,
que, para além dos métodos de andlise comunitérios,
fixou outros nao harmonizados.

Em cumprimento do artigo 7.° da Directiva
n.° 2001/111/CE, do Conselho, de 20 de Dezembro, este
diploma transpde para a ordem juridica interna as dis-
posi¢des comunitérias relativas as defini¢oes e carac-
teristicas de certos acucares destinados a alimentacao
humana e, ainda, as regras a que deve obedecer o seu
acondicionamento e rotulagem.

Adoptam-se igualmente os métodos de andlise comu-
nitarios fixados pela Primeira Directiva n.° 79/96/CEE,
da Comissao, de 26 de Julho, para o controlo destes
produtos.

Procede-se a revogacdo do Decreto-Lei n.° 302/85,
de 29 de Julho, e da Portaria n.° 976/85, de 31 de
Dezembro.

Para além dos métodos de andlise fixados pela Pri-
meira Directiva n.° 79/96/CEE, da Comissao, de 26 de
Julho, aplicam-se igualmente os métodos previstos no
Regulamento (CEE) n.° 1265/69, da Comissdo, de 1
de Julho, relativo aos métodos de determinagao da qua-
lidade aplicaveis ao agtiicar comprado pelos organismos
de intervengao.

Importa ainda referir no contexto da matéria regu-
lamentada por este diploma que, estando os consumi-
dores nacionais habituados as denominagoes de venda
«agucar areado amarelo», «agicar areado branco»,
«aglicar macio», «aglicar demerera» € «aglicar masca-
vado», com expressao apenas no mercado nacional, este
diploma mantém essas denominacoes de venda, fixando
regras para as mesmas, de modo que os consumidores
nacionais nao fiquem privados do seu consumo, ja que
0 seu uso estd tradicionalmente consagrado, nao se jus-
tificando a sua eliminacdo do nosso mercado pelo facto
de nao terem sido incluidos no direito comunitario, o
que limitaria a escolha do consumidor nacional.

Foram ouvidos os 6rgaos de governo proprio das
Regides Auténomas.

Assim:

Nos termos da alinea a) do n.° 1 do artigo 198.° da
Constituicio, o Governo decreta o seguinte:

Artigo 1.°
Objecto

O presente diploma transpde para a ordem juridica
interna a Directiva n.° 2001/111/CE, do Conselho, de
20 de Dezembro, relativa a determinados acucares des-
tinados a alimentacao humana.

Artigo 2.°
Ambito de aplicacio

1 — O presente diploma estabelece as caracteristicas
e regula o acondicionamento e rotulagem dos acicares
definidos e caracterizados na parte A do anexo 1 ao
presente diploma, do qual faz parte integrante.

2 — Nao sao abrangidos pelo presente decreto-lei os
produtos definidos na parte A do referido anexo 1 que
se apresentem sob a forma de acticar impalpavel, agticar
candi ou pao de agucar.

Artigo 3.°

Acondicionamento

1 — Os acticares na venda a retalho devem apresen-
tar-se pré-embalados.

2 — O material em contacto com o0s agucares deve
ser inerte e indcuo em relagdo ao conteudo e garantir
uma adequada conservagao, conforme previsto na legis-
lagao relativa aos materiais destinados a entrar em con-
tacto com os géneros alimenticios.

Artigo 4.°

Rotulagem

A rotulagem dos produtos abrangidos por este
diploma obedece ao disposto na legislacdo em vigor
sobre rotulagem dos géneros alimenticios, exigindo-se
ainda o cumprimento das seguintes regras:

1) Sem prejuizo do disposto no n.° 8, as deno-
minacdes de venda previstas na parte A do
anexo I sao reservadas aos produtos nele refe-
ridos;

2) A denominagao de venda de acguicar ou agucar
branco pode também ser utilizada para designar
agucar branco extra;

3) Desde que nao induzam o consumidor em erro,
os aglcares abrangidos por este diploma podem
ostentar, para além da denominacao de venda
obrigatdria, outros qualificativos habitualmente
utilizados no mercado comunitario;

4) E permitida a utilizacdo das denominacdes de
venda previstas neste diploma em denominacoes
compostas para designar outros produtos, de
acordo com as préticas consagradas pelo uso,
desde que ndo enganem o consumidor;

5) Na rotulagem do acucar liquido, do acicar
liquido invertido e do xarope de agticar invertido
devem figurar os teores de matéria seca e de
agucar invertido;
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6) Aos produtos definidos nos n.** 4, 5 e 6 da parte
A do anexo 1 é reservado o qualificativo
«branco» quando:

a) No caso do acucar liquido, a cor da solu-
¢do nao exceda 25 unidades Icumsa
determinadas de acordo com o método
especificado na alinea c¢) da parte B do
referido anexo;

b) No caso do agicar liquido invertido e do
xarope de acucar invertido, o teor de
cinza condutivimétrica nao exceda 0,1 %
e cuja cor da solug¢ao nao exceda 25 uni-
dades Icumsa determinadas de acordo
com o método especificado na alinea c)
da parte B do referido anexo;

7) No caso dos xaropes de aguicar invertido cuja
solugao contenha cristais, deve figurar na rotu-
lagem o qualificativo «cristalizado»;

8) Sempre que o xarope de glucose e o xarope
de glucose desidratado contenham frutose numa
propor¢ao superior a 5% em relagdo a matéria
seca, sao rotulados, relativamente as suas deno-
minagdes e enquanto ingredientes, como
«xarope de glucose-frutose» ou «xarope de fru-
tose-glucose» e «xarope de glucose-frutose desi-
dratado» ou «xarope de frutose-glucose desi-
dratado», respectivamente, identificando-se
qual a componente presente em maior pro-
por¢ao;

9) No caso dos produtos pré-embalados com menos
de 20 g, ndo é necessario que a respectiva rotu-
lagem indique a sua quantidade liquida.

Artigo 5.°

Métodos de analise

1— O anexo 11 deste diploma, que dele faz parte
integrante, define o ambito de aplicacdo dos métodos
de analise a utilizar no controlo dos acicares definidos
e caracterizados na parte A do anexo I

2 — A parte B do anexo 1 fixa o método de deter-
minagao do tipo de cor, do teor de cinza condutivi-
métrica e da cor da solucdo do agicar (branco) e do
agucar branco extra definidos nos n.°® 2 e 3 da parte A
do mesmo anexo.

3 — As andlises necessarias aos controlos dos critérios
indicados no anexo Il sdo efectuadas de acordo com
os métodos de andlise descritos no anexo I deste
diploma, que dele faz parte integrante.

4 — O método Luff-Schoorl — método 6 do
anexo 11 — deve utilizar-se para o doseamento dos agu-
cares redutores nos seguintes acuicares:

a) Actcar liquido;

b) Acitcar branco liquido;

¢) Acucar liquido invertido;

d) Acucar branco liquido invertido;

e) Xarope de acucar invertido;

f) Xarope de acucar branco invertido;
g) Xarope de glucose;

h) Xarope de glucose desidratado;

i) Dextrose monoidratado;

j) Dextrose anidra.

5 — O método Lane e Eynon — métodos 7 e 8 do
anexo 11 — deve utilizar-se para o doseamento dos agu-
cares redutores nos seguintes agicares:

a) Actcar areado amarelo;
b) Acgucar areado branco;
¢) Acucar macio.

Artigo 6.°

Contra-ordenacoes

1 — Constitui contra-ordenacdo punivel com coima,
nos montantes minimo de € 500 e méximos de € 3740
ou de € 44 890, consoante o agente da infraccio seja
pessoa singular ou colectiva:

a) O fabrico ou a comercializacdo, com falta de
caracteristicas legais, dos agucares definidos na
parte A do anexo I ao presente diploma;

b) A apresentacdo ao consumidor dos agucares
abrangidos por este diploma ndo pré-emba-
lados;

c) A falta, inexactidao ou deficiéncia das mencoes
de rotulagem previstas no artigo 4.° deste
diploma.

2 — A infraccao ao disposto no n.° 2 do artigo 3.°
constitui contra-ordenagao prevista e punida nos termos
do Decreto-Lei n.° 193/88, de 30 de Maio, e respectiva
regulamentacao.

3 — A tentativa e a negligéncia sao puniveis.

Artigo 7.°

Sancoes acessorias

1 — Consoante a gravidade da contra-ordenacdo e
a culpa do agente podem ser aplicadas, cumulativamente
com a coima, as seguintes sancoes acessorias:

a) Perda de objectos pertencentes ao agente;

b) Interdicdo do exercicio de profissdes ou acti-
vidades cujo exercicio dependa de titulo publico
ou de autorizacdo ou homologacao de autori-
dade publica;

¢) Privacdo do direito de subsidio ou beneficio
outorgado por entidades ou servigos publicos;

d) Privacao do direito de participar em feiras ou
mercados;

e) Encerramento do estabelecimento cujo funcio-
namento esteja sujeito a autorizacdo ou licenca
de autoridade administrativa;

f) Suspensdo de autorizagdes, licencas e alvaras.

2 — As sancgoes referidas nas alineas b) e seguintes
do nimero anterior tém a duragao maxima de dois anos
contados a partir do transito em julgado da decisdo
condenatdria.

Artigo 8.°

Autoridade competente

Sem prejuizo da competéncia atribuida por lei a
outras autoridades policiais e fiscalizadoras, compete
especialmente a Direcgido-Geral de Fiscalizagido e Con-
trolo da Qualidade Alimentar assegurar a fiscalizacao
do cumprimento das regras previstas neste diploma.



N.° 265 — 15 de Novembro de 2003

DIARIO DA REPUBLICA — I SERIE-A

7827

Artigo 9.°
Autuacao, instrucio e aplicacao da coima

1 — O levantamento dos autos de contra-ordenacao
compete a Direcgao-Geral de Fiscalizacao e Controlo
da Qualidade Alimentar, assim como as autoridades
policiais e fiscalizadoras.

2 — A instrucdo dos processos de contra-ordenagao
compete a autoridade que levantar o auto de noticia
ou, caso esta nido tenha competéncia para o efeito, a
Direccao-Geral de Fiscalizacao e Controlo da Qualidade
Alimentar.

3 — A aplicacao das coimas e sangoes acessorias com-
pete ao director-geral de Fiscalizagao e Controlo da
Qualidade Alimentar.

Artigo 10.°

Afectacao do produto das coimas
O produto das coimas € distribuido da seguinte forma:

a) 10% para a entidade que levantou o auto de
noticia;

b) 10% para a entidade que instruiu o processo;

¢) 20% para a entidade que aplicou a coima;

d) 60% para os cofres do Estado.

Artigo 11.°
Direito subsidiario

As contra-ordenacoes e sangoes acessorias previstas
neste diploma e em tudo quanto nele nao se encontre
especialmente regulado sao aplicaveis as disposi¢des do
Decreto-Lei n.° 433/82, de 23 de Outubro, com as alte-
ragoes que lhe foram introduzidas pelos Decretos-Leis
n.°%356/89, de 17 de Outubro, 244/95, de 14 de Setembro,
e 323/2001, de 17 de Dezembro, e pela Lei n.° 109/2001,
de 24 de Dezembro.

Artigo 12.°

Competéncias das Regioes Auténomas dos Acores e da Madeira

1 — Nas Regidoes Auténomas dos Agores e da
Madeira as competéncias cometidas a Direccao-Geral
de Fiscalizacao e Controlo da Qualidade Alimentar pelo

presente diploma sao exercidas pelos competentes ser-
vigos e organismos das respectivas administragoes regio-
nais, sem prejuizo das competéncias proprias da referida
Direccao-Geral.

2— O produto das coimas cobradas nas Regides
Auténomas constitui receita propria destas.

Artigo 13.°

Norma transitéria

E autorizada a comercializacdo, até ao esgotamento
das existéncias, dos produtos nao conformes com o pre-
sente diploma, desde que tenham sido rotulados antes
de 12 de Julho de 2004, de acordo com o Decreto-Lei
n.° 302/85, de 29 de Julho.

Artigo 14.°

Norma revogatéria
Sao revogados o Decreto-Lei n.° 302/85, de 29 de
Julho, e a Portaria n.° 976/85, de 31 de Dezembro.
Artigo 15.°

Entrada em vigor

O presente diploma entra em vigor no dia seguinte
ao da sua publicacao.

Visto e aprovado em Conselho de Ministros de 11
de Setembro de 2003. —José Manuel Durdo Bar-
roso — Maria Manuela Dias Ferreira Leite — Antonio
Manuel de Mendongca Martins da Cruz — Maria Celeste
Ferreira Lopes Cardona — José Luis Fazenda Arnaut
Duarte — Carlos Manuel Tavares da Silva — Armando
José Cordeiro Sevinate Pinto.

Promulgado em 24 de Outubro de 2003.
Publique-se.

O Presidente da Republica, JORGE SAMPAIO.

Referendado em 30 de Outubro de 2003.

O Primeiro-Ministro, José Manuel Durdo Barroso.

ANEXO I
PARTE A

DENOMINAGOES DE VENDA, DEFINIGOES E CARACTERISTICAS

Denominagdes de venda

e defini¢des

Caracteristicas

1.  Agucar semibranco

Sacarose purificada e cristalizada, de boa

qualidade, garantida e comercializavel.

a) Polarizacao no minimo 99,5° Z

b) Teor de agtcar invertido

no maximo 0,1 %, em massa

¢) Perda por secagem

no maximo 0,1 %, em massa
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Denominagées de venda

e defini¢des

Caracteristicas

2. Agucar ou agucar branco

Sacarose purificada e cristalizada, de boa
qualidade, garantida e comercializavel.

a) Polarizagio

no minimo 99,5° Z

b) Teor de agtcar invertido

no maximo 0,04 %, em massa

¢) Perda por secagem

no maximo 0,06 %, em massa

d) Tipo de cor

no maximo 9 pontos, determinados conforme
previsto na alinea a) da parte B deste Anexo .

3. Agucar branco extra

a) Polarizagio

no minimo 99,5 °Z

b) Teor de acucar invertido

no maximo 0,04 %, em massa

¢) Perda por secagem

no maximo 0,06 %, em massa

Produto cujo nimero de pontos, determinado conforme previsto na parte B deste Anexo, nio

ultrapasse o total de 8, nem exceda:

€) 4, no que se refere ao tipo de cor;
e) 6, no que se tefere ao teor de cinza;
- 3, no que se refere a cor da solugio.

4. Acgucar liquido

Solugio aquosa de sacarose.

a) Matéria seca

no minimo 62%, em massa

b) Teor de agtcar invertido (razio entre
a frutose e dextrose: 1,0 + 0,2)

no maximo 3 %, em massa, de matéria seca

¢) Cinza condutivimétrica

no maximo 0,1 %, em massa, da matéria seca,
determinado conforme previsto na alinea b) da parte B
deste Anexo.

d) Cor da solucio

no maximo 45 unidades Icumsa

5.  Agucar liquido invertido

Solugio aquosa de sacarose parcialmente
invertida por hidrélise na qual a fracgio
correspondente ao agucar invertido nio
¢é predominante.

¢) Matéria seca

no minimo 62% da massa

b) Teor de agtcar invertido (razio entre
a frutose e a dextrose: 1,0 + 0,1

mais de 3%, mas nio mais de 50 %, em massa, da
matéria seca

¢) Cinza condutivimétrica

no maximo 0,4 %, em massa, da matéria seca,
determinado conforme previsto na alinea b) da parte B
deste Anexo.

6.  Xarope de agucar invertido

Solugao aquosa, eventualmente
cristalizada, de sacarose parcialmente
invertida por hidrolise.

a) Teor de agucar invertido (razdo entre
a frutose e a dextrose: 1,0 + 0,1)

superior a 50%, em massa, da matéria seca

b) Matéria seca

no minimo 62%, em massa

¢) Cinza condutivimétrica

no miximo 0,4 %, em massa, da matéria seca,
determinado conforme previsto na alinea b) da parte B
deste Anexo.

7.  Xarope de glucose

Solucio aquosa purificada e concentrada
de sacarideos nutritivos obtida a pattir de
amidos e/ou féculas e/ou inulinas.

€)  Matéria seca

no minimo 70 % em massa

b) Equivalente em dextrose

no minimo 20 % em massa, da matéria seca, expressos
em D-glucose

¢) Cinza sulfatada

no maximo 1%, em massa, da matéria seca

8.  Xarope de glucose desidratado

Xarope de glucose parcialmente
desidratado.

e)  Matéria seca

no minimo 93%, em massa

b) Equivalente em dextrose

no minimo 20% em massa, da matétia seca, expressos
em D-glucose

¢) Cinza sulfatada

no maximo 1% em massa, da matéria seca

9. Dextrose ou dextrose
mono-hidratada

D — glucose purificada e cristalizada com
uma molécula de agua de cristalizacio.

a) Dextrose ( D-glucose )

no minimo 99,5% em massa, da matéria seca

b) Matéria seca

no minimo 90%, em massa

¢) Cinza sulfatada

no maximo 0,25% em massa, da matéria seca
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Denominagdes de venda

e defini¢des

Caracteristicas

10. Dextrose ou dextrose anidra

D — glucose purificada e cristalizada sem
agua de cristalizagao.

a) Matéria seca

no minimo 98%, em massa

b) Dextrose (D-glucose)

no minimo 99,5%,em massa, da matéria seca

¢) Cinza sulfatada

no maximo 0,25% em massa, da matéria seca

11. Frutose

D — frutose purificada e cristalizada.

a) Teor de frutose

no minimo 98%

b) Teor de glucose

no maximo 0,5%

¢) Perda por secagem

no maximo 0,5%, em massa

d) Cinza condutivimétrica

no méximo 0,1%, em massa, determinado conforme o
previsto na alinea b) da parte B deste Anexo.

12. Agucar Areado Amarelo

O agucar obtido por cristalizacao directa
de xaropes de agtcar, constituido por
cristais de sacarose e por todos os
acucares redutores e ndo agucares do
xarope original.

a) Sacarose + agucar invertido (expresso
em sacarose)

ndo inferior a 93,0% em peso

b) Teor de agtcar invertido

ndo superior a 7%, em massa

¢) Perda por secagem

nao superior a 4,5% , em peso

d) Cinza sulfatada

nao superior a 3,5%, em peso

¢) Cor em solucio

nio superior a 7000 unidades Icumsa

13. Agucar Areado Branco

O agucar obtido por cristalizacao directa
de xaropes de agucar, constituido por
cristais de sacarose e por todos os
acucares redutores e nao agucares do
xarope otiginal.

a) Sacarose + acucar invertido (expresso
em sacarose)

nio inferior a 96,0% em peso

b) Teor de agtcar invertido

ndo superior a 4%, em massa

¢) Perda por secagem

ndo superior a 3,5% , em peso

d) Cinza condutivimétrica

ndo superior a 0,4% em peso

e) Cor em solugao

nio superior a 500 unidades Icumsa

14. Agticar Macio

O produto constituido por cristais de
acucar himido, de grio fino, de cor
branca a castanho — escura.

a) Sacarose + agucar invertido
(‘expresso em sacarose )

nio inferior a 88,0%, em peso

b) Teor de acucar invertido

ndo superior a 12%, em massa

¢) Perda por secagem

nao superior a 4,5%, em peso

d) Cinza sulfatada

ndo superior a 3,5%, em peso

15 Agucar Demerara

Acgticar envolvido por uma camada de
xarope de agucar purificado.

16. Agticar Mascavado

Actcar de cor amarela a castanha, de
cristal médio a grande, obtido
directamente a partir dos sucos
purificados da cana do agtcar.

PARTE B

METODO DE DETERMINAGCAO DO TIPO DE COR, DO TEOR DE CINZA CONDUTIVIMETRICA E DA COR DA
SOLUGAO DO AGUCAR (BRANCO) E DO ACUCAR BRANCO EXTRA DEFINIDOS NOS PONTOS 2 E 3 DA PARTE A.

Um «ponto» corresponde:

a) No que se refere ao tipo de cor, determinado pelo método do Instituto de Tecnologia Agricola e Industria Agucareira de Brunswick,

descrito na parte A, ponto 2, do anexo ao Regulamento (CEE) n.° 1265/69 da Comissdo, de 1 de Julho de 1969, relativo aos métodos de

determinagio da qualidade aplicaveis ao agtcar comprado pelos organismos de intervencao, a 0,5 unidades;
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b) No que se refere ao teor de cinza, determinado pelo método da Comissio Internacional para a uniformizagio dos métodos de anilise do

agucar (Icumsa), descrito na parte A, ponto 1, do anexo a0 Regulamento (CEE) n.° 1265/69, a 0,0018 %o;

¢) No que se refere a cor da solugio, determinada pelo método da Icumsa descrito na parte A, ponto 3, do anexo ao Regulamento (CEE)

n.° 1265/69, a 7,5 unidades.

ANEXO II

AMBITO DE APLICACAO DOS METODOS DE ANALISE coMUNlr.{mos RELATIVOS A
DETERMINADOS ACUCARES DESTINADOS A ALIMENTACAO HUMANA

I[. Determinacio da perda de massa por dessecagdo :

— no agacar semibranco

— no aglicar ou agiucar hranco

— no aglcar branco extra

I1. Determinagiio da matéria seca :

II.1. —

1. Doseamento

[I.1. —_

.2z, —

I11.3. —

1.4 —

no

no

na

na

agucar liquido ou agdcar branco liguido
agucar liquido invertido ou agicar branco liquido invertdo

xarope de aguicar invertido ou xarope de actcar branco invertido

xarope de glucose
xarope de glucose desidratado
dextrose monoidratada

dextrose anidra

dos agucares redutores :

no

no

no

no

noe

no

no

no

no

no

no

I

a

na

aclcar semibranco

aglicar ou agucar branco
aglicar branco extra

agucar liguido

acucar branco liquido

agucar liguido invertido

actcar branco liquido invertido
xarope de aglicar invertido
xarope de agucar branco invertido
xarope de glucose

xarope de glucose desidratada
dextrose monoidratada

dextrose anidra

[V. Determinac¢io da cinza sulfatada :

no xarope de glucose

no xarope de glucose desidratado

na

na

dextrose monoidratada

dextrose anidra

V. Determinagdo da polarizagio :

do
do
do

agicar semibranco
aguear ou agucar branco

agucar branco extra

-

e — e e -

.

(Método 1 do Anexo III)

(Método 2 do Anexo III)

(Método 3 do Anexo III)

(Método 4 do Anexo III)

(Método 5 do Anexo III)

(Método 6 ou método 7
do Anexo III)

(Método 6 ou método 8
do Anexo III)

(Método 9 do Anexo III)

(Método 10 do
Anexo I1I)



N.2 265 — 15 de Novembro de 2003 DIARIO DA REPUBLICA — I SERIE-A

7831

ANEXO III

METODOS DE ANALISE RELATIVOS AO CONTROLO DA COMPOSICAO DE DETERMINADOS

2.

ACUCARES DESTINADOS A ALIMENTACAO HUMANA
INTRODUGCAO
Preparacio da amostra a analisar
A amostra destinada ao laboratorio deve ser cuidadosamente homogeneizada.

Tomar, tendo em visia a andlise, uma quantidade de pelo menos 200 g e introduzi-la imediata-
mente num recipiente seco munido de um fecho estanque.

Reagentes e aparelhos

Na descrig@o da aparelhagem sdo indicados apenas os instrumentos e aparelhos especiais ou que exijam normas

especiais.

Por outro lado, quando se faz referéncia a agua, trata-se sempre de agua destilada ou agua desmineralizada de
pureza pelo menos equivalente.

Todos os reagentes devern ser de qualidade analitica salvo especificagdes em contrario. Do mesmo modo,
quando se faz referéncia a uma solugido de um reagente, sem outra indicacio, trata-se de uma solugdao aquosa.

3.

4.1.
4.2,

4.3.

4.4.

5.1.
5.2.

Expressao dos resultados

O resultado referido no boletim de andlise ¢ o valor médio obtido a partir de pelo menos duas
determinagdes cuja reprodutibilidade ¢é satisfatdria. .

Salvo disposicdes especiais, os resultados sdo expressos em percentagem (m/m) da amostra origi-
nal, tal como recebida no laboratério.

O resultado 50 deve comportar os algarismos significativos do que a precisio do método lhe
permita.

METODO 1

DETERMINACAO DA PERDA DE MASSA POR DESSECACAQO
Objectivo e Ambito de aplicacao

O método permite determinar a perda de massa por :
— do ag¢icar semibranco,
— do acticar ou do agucar branco,

— do agtcar branco extra.

Definicao

O teor da perda de massa por dessecacio é obtido pela aplicacdo do método a seguir descrito.
Principio

A perda de massa por dessecacdo é determinada a uma temperatura de 103 + 2 °C,
Aparelhos e utensilios

Balanca analitica com precisdo de 0,1 mg.

Estufa convenientemente ventilada e que assegure uma regulagio de temperatura de 103 + 2 °C.

Capsula de metal de fundo plano (ndo atacdvel nas condigdes de ensaio) com um diametro pelo
menos igual a 100 mm e com uma altura igual a 30 mm.

Exsicador contendo silica-gel recentemente activada ou outro desidratante equivalente e munido
de um indicador de humidade.

Técnica

Nota bene :As operagdes descritas nos pontos 5.3 a 5.7 devem ser efectuadas imediatamente apods
a abertura dos recipientes que contém as amostras.

Secar a capsula (4.3) na estufa (4.2) a 103 + 2 °C até a massa constanie.

Deixar arrefecer a capsula no exsicador (4.4) (pelo menos 30 a 35 minutos) e pesar com uma pre-
cisdo de 0,1 mg.
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5.3. Pesar com uma precisio de 0,1 mg, na capsula, cerca de 20 a 30 g da amostra.

5.4. Colocar a capsula na estufa (4.2) e manté-la em seguida durante 3 horas a uma temperatura de 103
+ 2 °C.

5.5. Deixar arrefecer a capsula dentro de um exsicador (4.4) e pesar com a precisdo de 0,1 mg.

5.6. Colocar de novo a capsula na estufa (4.2) a 103 = 2 3C.

Deixar arrefecer no exsicador (4.4) e pesar com a precisdo de 0,1 mg. Repetir esta operagdo no
caso do desvio entre as duas pesagens sucessivas ser superior a 1 mg. Na hipotese de um aumento
de massa, considerar-se-a para o calculo o valor mais baixo registado.

5.7. O tempo de dessecacio total ndo deve exceder 4 horas.
6. Resultados
6.1. Formula e cdiculo dos resuitados

A perda de massa por dessecacdo, expressa em percentagem da amostra, ¢ dada pela férmula
seguinte :

(m, — m,)
S TV w1000
em que m, = massa inicial da toma, em gramas

0 ’

m, = massa da toma em gramas, depois do ensaio na estufa.

6.2 REPETIBILIDADE
A diferenca entre os resultados de duas determinagdes paralelas, efectuadas simultaneamente nas

mesmas condi¢gdes pelo mesmo analista relativas 4 mesma amostra, nio deve ultrapassar 0,02 g
por 100 g de amostra.

METODO 2

DETERMINACAO DA MATERIA SECA

(por dessecacdo no Vacuo)

1. Objectivo e dmbito de aplicacio

O método permite determinar o teor da matéria seca :
— do xarope de glucose

— do xarope de glucose desidratada

— da dextrose monoidratada

— da dextrose anidra.

2. Definiciao

O teor de matéria seca é obtido pela aplicagio do método a seguir defrito.

3. Principio

A perda de massa por dessecagio ¢ determinada pela passagem numa estufa de vacuo a uma
pressiio que ndo ultrapasse 3,3 KPa (34 mbar) e a temperatura de 70 + 1 2C, de uma toma diluida
e misturada comterra de diatomaceas no caso do xarope de glucose desidratado.

4. Reagentes

4.1. Terra de diatomaceas de qualidade analitica, purificada por sucessivas lavagens com o acido clori-
drico diluido (1 ml de dcido concentrado, massa volimica = 1,19 g/ml por litro de agua) escoada
por funil Biichner. Parar o tratamento logo que as dguas de lavagem saiam nitidamente acidas.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

6.1.

6.2.

6.3.
6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

7.2.

Continuar a lavagem com Agua até que o pH das aguas de filtragio seja superior a 4. Secar numa
estufa regulada a 103 + 2 2C e conservar o po branco obtido num recipiente hermeticamente
fechado.

Apareilhos e utensilios

Estufa de dessecagdo sob vdcuo munida de regulacdo automatica da temperatura, de um
termémetro e de um manometro para vacuo.

A estufa sera concebida de modo a assegurar um transporte rapido do calor as capsulas colocadas
sobre as prateleiras porta-amostras.

Bateria de dessecagdo do ar de circulagdo composta por uma coluna cheia de silica gel recente-
mente activada ou um agente desidratante equivalente € munida de um indicador de humidade.
Esta coluna monta-se em série com urn borbulhador de gas contendo acido sulfarico concentrado.
E ligado a entrada de ar da estufa.

Bomba de vdcuo caparz de manter na estufa uma pressao inferior 2 3,3 Kpa (34 mbar).

Capsula de metal de fundo plano (ndao atacivel pelo xarope de glucose ou pela dextrose nas con-
digdes do ensaio) com cerca de 100 mm de didmetro e uma altura de pelo menos 30 mm.

Vareta de vidro com um comprimento tal que ndo possa cair dentro do recipiente.

FExsicador com silica gel recentemente activada ou um desidratante equivalente e munido de um
indicador de humidade.

Balanga analitica de precisdo de 0,1 mg.
Técnica

Deitar cerca de 30 g de terra de diatomaceas (4.1) numa capsula (5.4) munida de uma vareta de
vidro (5.5). Colocar o conjunto na estufa (5.1) a 70 £ 1 2C e reduzir a pressao a 3,3 kPa (34
mbar) ou menos. Secar, pelo menos, durante cinco horas deixando penetrar lentamente uma cor-
rente de ar através da bateria de dessecacdo. Verificar a pressio periodicamente e corrigi-la, se
necessario.

Restabelecer a pressdo atmosférica dentro da estufa aumentando cuidadosamente o débito da cor-
rente de ar. Colocar imediatamente a capsula com a vareta de vidro no exsicador (5.6). Deixar
arrefecer e pesar.

Pesar com a precisdo de 1 mg, cerca de 10 g do produto a analisar num copo de 100 ml.

Diluir a amostra em 10 ml de agua quente ¢ transferir a solugdo gquantitativamente para a capsula
tarada servindo-se da vareta (5.5) e lavando-a trés vezes com 5 ml de dgua quente. Homogeneizar
com muito cuidado.

Colocar a capsula com a toma e a vareta de vidro na estufa e restabelecer uma pressao de 3,3 kPa
(34 mbar) ou menos. Durante a dessecagio a 70+ 1 C deixar circular uma lenta corrente de ar
seco. Deixar funcionar durante 20 horas mas conduzir a operagao de tal modo gue a dessecagido
esteja ja bastante adiantada perto do fim do primeiro dia. Sera necessario fazer funcionar a
bomba de vacuo, durante a noite, & pressao prevista, deixando penetrar uma lenta corrente de ar
seco a fim de manter uma pressao de 3,3 kPa (34 mbar) ou menos.

Restabelecer a pressio atmosférica dentro da estufa aumentando cuidadosamente o débito da cor-
rente de ar seco. Colocar imediatamente a capsula no exsicador. Deixar arrefecer-e pesar.

Prosseguir a operacao (6.5) durante mais 4 horas. Restabelecer em seguida a pressao dentro da
estufa, colocar imediatamente a capsula no exsicador. Deixar arrefecer ¢ pesar. Verificar a cons-
tdncia da massa obtida. Esta constdncia é considerada satisfatoria se o desvio entre as duas pesa-
gens da mesma capsula ndo exceder 2 mg. Se o desvio ultrapassar este limite, recomegar a ope-
ragao 6.7.

Para determinar o teor de matéria seca da dextrose monoidratada e da dextrose anidra, seguir a
lécnica prevista na sec¢do 6, sem utilizar a terra de diatomaceas € a agua.

Expressao dos resultados
Fdrmula e calculo dos resultados

A matéria seca expressa em %o da massa da amostra a analisar € igual a :

pa

[REL I I
1'!]“
em gque m, = & massa inicial, em gramas, da toma ;
m, = a massa, em gramas, da capsula com a terra de diatomaceas e a vareta de vidro ¢ o residuo

de dessecacdo da amostra ;

m, = a massa, em gramas, da capsula com a terra de diatomaceas e a vareta.

Repetibilidade

A diferenga entre os resultados de duas determinagdes paralelas efectuadas simultaneamente nas
mesmas condigdes, pelo mesmo analista e relativas 4 mesma amostra, nao deve ultrapassar (,12 g
por 100 g da amostra.
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METODO 3

DETERMINACAO DA MATERIA SECA TOTAL

(Por refractometria)

1. Objectivo e ambito de aplicagdo
O método permite determinar a matéria seca :
— do agucar liquido,
— do agucar branco liquido,
— do aguecar liquido invertido,
— do agicar branco liquido invertido,
— do xarope de agucar invertido,
— do xarope de agucar branco invertido.
2. Definicao
O teor de matéria seca € obtido pela aplicacdo do método a seguir descrito.
3. Principio
O indice de refraccdo da amostra ¢ determinado a 20 3C e convertido em matéria seca por meio
das tabelas de conversdo, que estabelecem a concentracdo em funcao do indice de refracgio.
4. Aparelhos e utensilios
4.1. Refractrometro gue permita a leitura do indice de refraccao com uma precisao 4 quarta casa deci-
mal, munido de um termometro e de um dispositivo de circulagdao de dgua mantida a 20 +
0,5 °C.
4.2, Fonte luminosa constituida por uma ldmpada de vapor de sédio.
5. Técnica
5.1 Solubilizar os cristais, se existirem na amostra, efectuando uma dilui¢do 1 :1 (m/m).
5.2 Medir no refractrometro (4.1) o indice de refrac¢do da amostra a 20 SC,
6. Expressdo dos resultados
6.1. Cdlculo dos resultados
A matéria seca ¢ calculada utilizando os indices de refraccdo das solugdes de sacarose a 20 °C da
tabela junta, corrigida acrescentando 0,022 por cada 1 % de agucar invertido presente na
amostra.
6.2. Quando a amostra tiver sido diluida em agua, de acordo com a relagdo 1 :1 (m/m), a quantidade
calculada de matéria seca deve ser multiplicada por 2.
6.3. REPETIBILIDADE
A diferenca entre os resultados de duas determinacdes paralelas, efectuadas simultaneamente nas
mesmas condigdes, pelo mesmo analista relativas 4 mesma amostra, ndo deve ultrapassar 0,2 g
por 100 g.
TABELAS DE REFERENCIA
Indices de refracgdo (n) de solugdes de sacarose a 20 graus (')
N . . ! . : - .- -
n sacarose Il n Sacarose n sacarose n sacarose n sacarose
(20 °C) 20 °C % 20 °C 20 °C 20 ¢ %
1,3330 0,009 ' 1.3365 2436 i 1.3400 4,821 ; 1,3435 T.64 1,3470 9.466
1,3331 0078 11 1.3366 2505 0 1.3401 4. 888 1 1.,3436 7,230 1.3471 9.531
1,3332 0.149 | 1.,3367 2,574 1.3402 4,956 1.3437 T.296 1.3472 9.596
1,3333 0,218 1.3368 2.642 1.3403 5.023 1.3438 7362 1.3473 9 661
1,3334 0,288 1,3369 2,711 | 1,3404 5,091 | 1,3439 7,429 1,3474 9,726
| i .
1,3335 0,358 i 1,3370 2779 11,3405 S.158 1D 1.3440 7,495 ! 1.3475 9.791
1,3336 0428 [ 1.3371 2.848 || 1.3406 §.225 11 1.3441 T561 | 1.3476 9856
1,3337 0,498 | 1,3372 2,917 1.3407 5.293 ©o1.3442 7.627 1.3477 9.921
1,3338 0.567 1} 1.,3373 1,985 1,3408 §.360 1,3443 T7.693 1.3478 9.9856
1,3339 0.637 || 1,337 3,053 |1,3409 5,427 1,3444 7,759 1,3479 10,051

(') Os valores destas tabelas sdo calculados pela equagdo de K. Résenhauer da ICUMSA,, programados e avaliados por
Frank G. Carpenter da USDA e publicados em Sugar J. 33, 15 — 22 de Junho de 1970. O indice de refracgao foi
medido na risca D do sodio ; Brix (percentagem de sacarose em massa) foi obtida pesando a 20 graus, a uma
pressdo atmosférica de 760 torr (mm de Hg) e a 50 % de humidade relativa. Estes valores substituem as tabelas
anteriores 47 012, décima primeira edigdo, publicada no fnrern. Sugar J.3%, 22 5 (1937).
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n sacarose I | n sacarose n n sacarose n sacarose
{20 °C) %o {20 °C %o 20 °C %o 20 °C % 200 o (%
It 1l i [
1,3340 0707 |l 13375 3.122 || 1,3410 5494 | 1.3445 7.825 |l 1.3480 10,116
1,3341 0,776 || 1.3376 3190 | 1.3411 5,562 | 1.,3446 7,891 | 1.,3431 10,181
1,3342 0,846 1,3377 3.259 | 1.3412 5,629 1.3447 7.957 1.3482 10.246
1.3343 0,915 || 1.3378 3,327 | 1,3413 5.696 1,3448 8,023 | 1.3483 10,311
1,3344 0,985 | 1,3379 3,395 | 1.3414 5,763 || 1.3449 8,089 “ 1,3484 10,375
1,3345 1.054 o 1.3380 3.463 | 1,3415 5,830 | 1,3450 ",1585 ! 1.3485 10,440
1,3346 1,124 1,3381 3,532 1.3416 5.897 | 1.3451 8,221 1,3486 10.505
1.3347 1,193 1.3382 3,600 || 1,3417 5,964 | 1.3452 §.287 1.3487 10,570
1.3348 1,263 11,3383 3.668 | 1,3418 6,031 | 1,3453 8,352 I 1,3488 10.634
1,3349 1,332 “ 1,3384 3,736 |: 1,3419 6,098 : 1,3454 8,418 i 1,3489 10,699
| | |
1,3350 1,401 1,3385 3,804 I 1.3420 6,165 3| 1.3455 8,484 1 1.3490 10,763
1,3351 1,470 | 1,3386 3.872 ' 1,3421 6.231 1,3456 8.550 1.3491 10.828
1,3352 1.540 | 1,3387 3,940 1,3422 6,298 | 1,3457 8.615 1.3492 10,892
1.3353 1.609 | 1,3388 4,008 || 1,3423 6,365 || 1,3458 8.681 | 1,3493 10.957
1.3354 1,678 || 1,3389 4,076 || 1.3424 6,432 11,3459 8.746 ‘ 1,3494 11,021
5 | 1 H
1.3355 1.747 l 1,3390 4144 | 1.3425 6,498 |' 1.3460 8,812 i} 1,3495 11.086
1,3356 1,816 || 1.3391 4.212 | 1.3426 6.565 | 1,3461 8,878 | 11,3496 11.150
1,3357 1,885 || 1,3392 4,279 | 1,3427 6,632 || 1.3462 8,943 | 1,3497 11,215
1,3358 1,954 || 1.3393 4347 | 1,328 6,698 ‘ 1.3463 9,008 | 1,3498 11,279
1,3359 2023 ‘I 1,3394 4,415 11,3429 6,765 | 1.3464 9.074 ” 1,3499 11,343
i | |
1,3360 2,092 | 1.3395 4.483 1.3430 6,831 1.3465 9.139 | 1,3500 11.407
1,3361 2,161 | 1,3396 4,550 1.3431 6,898 1.3466 9,205 | 1,3501 11,472
1,3362 2,230 | 1,3397 4,618 1,3432 6,964 || 1,3467 9,270 || 1,3502 11,536
1,3363 2,299 il 1,3398 4,686 1,3433 7.031 | 1,3468 9,335 ;‘ 1.3503 11 600
1.3364 2,367 :‘ 1,3399 4. 753 1,3434 7,097 I. 1,3469 9,400 ” 1,3504 11,664
1,3505 10728 | 1,3560 is,207 1,3615 18,595 1,3670 21,896 J 1,3725  sn,114
1,3506 11,792 1] 1,3561 15,269 1,3616 18,655 1,3671 20,955 || 1,3726 28,172
1,3507 11,856 1,3562 15,332 1,3617 18,716 13672 22004 || 1,3727 25,230
1,3508 11,920 1,3563 15,394 1,3618 18,777 1,3672 22,073 || 1,3728 25,287
1,3509 11,984 1,3564 15,456 1,3619 18,837 13674 22132 || 13729 25,345
]
1,3510 12,048 1,3565 15,518 1,3620 18,898 || 1,3675 22,192 1,3730 25,403
1,3511 12,112 1,3566 15,581 || 1,3621 18,959 1,3676 22,251 || 1,3731 25,460
1,3512 12,176 1,3567 15,643 || 1,3622 19,019 1,3677 223100 | 1,3732 25,518
1,3513 12,240 1,3568 15,705 || 1,3623 19,080 || 13678 22,369 | 13733 25576
1,3514 12,304 1,3569 15,767 || 1,3624 19,141 || 1,3679 22,428 1,3734 25,633
1
1,3515 12,368 1,3570 15,829 1,3625 19,201 3 1.3680 22,487 1,3735 25,691
1,351a 12,431 1,3571 15,6891 1,3626 19,262 1,3641 22,546 1.3736 25,748
1,3517 12,495 1,3572 15,953 1,3627 19,322 1,3682 22,605 1,3737 25,806
1,3518 12,559 1,3573 16,016 1,3628 19,382 1,3683 22,664 1,3738 25863
1,351%9 12,623 1,3574 16,078 1,3629 19,443 1,3654 22,723 1,3739 25,921
|
1,3520 12,686 || 1,3575 16,140 1,3630 19,503 1,3685 22,781 1,3740 25,978
1,3521 12,750 || 1,3576 16,201 1,3631 19,564 1,3686 22,840 1,3741 26,035
1,3522 12,813 | 1,3577 16,263 1,3632 19,624 1,3687 22,899 1,3742 26,093
1,3523 12,877 | 1,3578 16,325 1,3633 19,684 1,36848 22,958 1,3743 26,150
1,3524 12,940 | 1,3579 16,387 |1 11,3634 19,745 1,3689 23,017 1,3744 26,207
| . |
1,3525 13,004 1,3580 16,449 1,3635 19,905 || 1,3690 23,075 1,3745 26,265
1,3526 13,067 1,3581 16,511 1,3636 19,865 | 1,3691 23,134 1,3746 26,322
1,3527 13,131 1,3582 16,573 1,3637 19925 || 1,3692 23,193 1,3747 26,379
1,3528 13,194 1,3583 16,634 1,3638 19,985 || 13693 23,251 || 1,3748 26,436
1,3529 13,258 1,3584 16,696 1,3639 20,045 | 1,3694 23,310 || 1,3749 26,493
- 1
1,3530 13,321 1,3585 16,758 1,3640 20,106 13695 23,369 || 1,3750 26,551
1,3531 13,384 1,3586 16,819 1,3641 20,166 1,3696 23,427 F 1,3751 26,608
1,3532 13,448 1,3587 16,881 13642 20,226 1,3697 23,486 | 1,3752 26,665
1,3533 13,511 1,3588 16,943 1,3643 20,286 1,3698 23,544 1,3753 26,722
1,3534 13,574 1,3589 17,004 1] 1,3644 20,346 1,3699 23,603 1,3754 26,779
i |
1,3515 13,637 || 1,3590 17,066 || 1,3645  20.406 1,3700 23,661 1,3755 26,836
1,3536 13,700 || 1,3591 17,127 1| 1,3646 20466 || 1,3701 23,720 1,3756 26,893
1,3537 13,763 | 1,3592 17,189 1,3647 20,525 || 1,3702 23,778 1,3757 26,950
1,3538 13,826 1,3593 17,250 1,3485 20,585 || 1,3703 23,836 1,3758 27,007
1,3539 13,890 1,3594 17,311 1,3649 20,645 1,3704 23,895 1,3759 26,064
1,3540 13,953 1,3595 17,373 1,3650 20,705 | 1,3705S 23,953 1,3760 27,121
1,3541 14,016 1,3596 17,434 1,3651 20,765 1,3706 24,011 1,3761 27,178
1,3542 14,079 1,3597 17,496 1,3652 20,825 1,3707 24,070 1,3762 27,234
1,3543 14,141 1,3598 17,557 1,3653 20,884 1,3708 24,128 1.3763 27,291
1,3544 14,204 1,3599 17,618 | 1,3654 20,944 1.3709 24,186 1,3764 27,348
|
1,3545 14,267 1,3600 17,679 1,3655 21,004 1,3710 24,244 1,3765 27,405
1,3546 14,330 1,3601 17,741 1,3656 21,063 1,3711 24,302 1,3766 27,462
1,3547 14,393 1.3602 17,802 |1 1,3657 21,123 1,3712 24,361 1,3767 27,518
1,3548 14,456 1,3603 17,863 || 1,3658 21,183 | 1,3713 24,419 1,3768 27,575
1,3549 14,518 || 1,3604 17,924 |l 13659 21,242 i 1,3714 23,477 1,3769 27,632
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T

n sacarose n sacarose : n 54Carose n sacarose ' n sacarose

(200 90 %) (20 °C) (%) | 20 v0) % (20 °C) (20 °C) oy
i |
1,3550 14,581 | 1,3605 17,985 1,3660 21,302 1,3715 24,535 || 13770 27,688
1,351 14,644 | 1,3606 18,046 1,3661 21,361 1,3716 24,593 || 1,3771 27,745
1,3552 14,707 1,3607 18,107 13662 21,421 || 1,3717 24,651 1,3772 27,802
1,3553 14,769 1,3608 18,168 || 1,3663 21,480 | 1,3718 24,709 1,3773 27 858
1,3554 14,832 1,3609 18,229 1| 1,3664 21,540 | 1,371%9 24,767 || 1,3774 27,915
1,3555 14,894 1,3610 18,290 1,3665 21,599 1,3720 24,825 1,3775 27,971
1,3556 14,957 || 1,3611 18,351 ' 1,3666 21,658 1,3721 24 883 1,3776 28,028
1,3557 15,019 || 1,3612 19,412 || 1,3667 21,718 1,3722 24941 1,3777 28,084
1,3558 15,082 11,3613 18,473 1,3668 21,777 1,3723 24,998 1,3778 28,141
1,3559 15,144 | 1,3614 18,534 1,3669 21,836 || 1,3724 25,056 1,3779 28,197
H
1,3780 28,253 |l 1,3835 31,317 1,3890 34,310 1,3945 37,233 1.4000 40,091
1,3781 28,310 1,3836 31,372 1,3891 34,363 1,3946 37,286 1,400 40,142
1,3782 28.366 1,3837 31,428 1,3892 34,417 1,3947 37,338 1,4002 40,194
1,3783 28,422 || 1,3838 31,482 1,3893 34,471 1,3948 37,381 1,4003 40,245
1,3784 28,479 1,3839 31,537 1,3894 34,524 1,3949 37,443 || 1,4004 40,296
1,3785 28,535 1,3840 31,592 1,3895 34,578 | 1,3950 37,495 1,4005 40,348
1,3786 28,591 || 1,3841 31,647 1,3896 34,632 1,3951 37,548 1,4006 40,399
1,3787 28,648 1,3842 31,702 1,3897 34,685 1,3952 37,600 1,4007 40,450
1,3788 28,704 1.3843 31,757 1,3898 34,739 1,3953 37,653 || 14008 40,501
1.3789 28,760 1,3844 31,812 1,3899 34,793 1,3954 37,705 1,4009 40,553
|
1,3790 28 816 1,3845 31,867 1,3900 34,846 | 1,3955 37,757 1,4010 40,604
1,3791 28,872 1,3846 31,922 1,3901 34,900 1,3956 37810 11,4011 40,655
13792 28,928 1.3847 31,976 1,3902 34,953 13957 37.862 || 1,4012 40,706
1,3793 28,984 1,348 32,031 1,3903 35,007 || 1,3958 37,914 1,4013 40,757
1,3794 29,040 1,3849 32,086 1,3904 35,060 1,3959 37,967 1,4014 40,808
1,3795 29,096 1.3850 32,140 1.3905 35,114 13960 38,019 || 14015 40860
1,3796 29.152 1,3851 32,195 1,3%06 35,167 1,3961 38,071 | 1.4016 40911
1,3797 29,208 1,3852 32,250 1,3907 35,220 1.3962 38,123 1,4017 40,962
1,3798 29,264 1,3853 32,304 1,3908 35,274 1,3963 38,175 14018 41,013
1,3799 29,320 1,3854 32,359 1,3909 35,327 1,3964 38,228 1,4019 41,064
1,3800 29,376 1,3855 32,414 1,3910 35,380 1.3965 38,280 1,4020 41,115
1,3801 29,432 1,3856 32,468 1,3911 35,434 1.3966 38,332 1,4021 41,166
1,3802 29,488 1,3857 32,523 1,3912 35,487 1,3967 38,384 1,4022 41,217
1,3803 29,544 1,3858 32,577 1,3913 35,540 1.3968 38,436 1,4023 41,268
1,3804 29,600 1,3859 32,632 1,3914 35,593 1,3969 38,488 1,4024 41,318
1,3805 29,655 1,3860 32,686 || 1,3915 35,647 1,3970 38,540 1,4025 41,369
1,3806 29,711 1,3861 32,741 1.3916 35,700 1,3971 38,592 | 1,4026 41,420
1,3807 29,767 1,3862 32,795 1,3917 35,753 1,3972 38,644 || 1,4027 41,471
1,3808 29,823 1,3863 32,849 1,3918 35,806 || 1,3973 38,696 1,4028 41,522
1,3809 29,878 || 1,3864 32,904 1,3919 35,859 1,3974 38,748 1,4029 41,573
|
1,3810 29,934 || 1,3865 32,958 1,3920 35,912 1,3975  38.800 1,4030 41,623
1,3811 29,989 || 1,3866 33,013 1,3921 35,966 1,3976 38,852 1,4031 41,674
1,3812 30,045 1 1,3867 33,067 1,3922 36,019 || 1,3977 38,904 1,4032 41,725
1,3813 30,101 1,3868 33,121 1,3923 36,072 || 1,3978 38,955 1,4033 41,776
1,3814 30,156 1,3869 33175 1,3924 36,125 1,3979 39,007 1,4034 41,826
1,3815 30,212 1,3870 33,230 1,3925 36,178 1,3980 39,059 1,4035 41,877
1,3816 30,267 1,3871 33,284 1,3926 36,231 1,3981 39,111 1,4036 41,928
1,3817 30,323 1,3872 33,338 1,3972 36,284 1,3982 39,163 1,4037 41,978
1.3818 30,378 1,3873 33,392 | 1,3928 36,337 1,3983 39,214 1,4038 42,029
1,3819 30,434 1,3874 33,446 || 1,3939 36,389 1,3984 39,266 1,4039 42,080
LY

1,3820 30,489 1,3875 33,500 1,3930 36,442 || 1.3985 39,318 1,4040 42,130
1,3821 30),544 1,3876 33,555 1,3931 36,495 1,3986 369,370 1,4041 42181
1,3822 30,600 1,3877 33,609 1,3932 36,548 1,3987 39,421 1,4042 42,231
1.3823 30,655 1.3878 33,663 1,3933 36,601 1,3988 39,473 1,4043 42,282
1,3824 30,711 1,3879 33,717 1,3934 36,654 1,3989 39,525 1,4044 42,332
1,3825 30,766 1,3880 33,771 1,3935 36,706 1,3990 39,576 1,4045 42,383
1,3826 30,821 1,3881 33.825 1,3936 36,759 1,3991 39,628 1,4046 42,433
1,3827 30,876 1,3882 33,879 1,3937 35,812 1,3992 39,679 1,4047 42,484
1,3828 30,932 1,3883 33,933 1,3938 36,865 1,3993 39,731 1,4048 42,534
1,3829 30,987 1,3884 33,987 1,3939 36,9217 1,3994 39,782 1,4049 42,585
1,3830 31,042 1,3885 34,040 1,3940 36,970 1,3995 39,834 1,4050 42,635
1,3831 31,097 1,3886 34,094 1,3941 37,023 1,3996 39,885 1,4051 42,685
1.3832 31,152 1,3887 34,148 1,3942 37,075 1,3997 39937 1,4052 42736
1,3833 31,207 1,3888 34,202 1,3543 37,128 1,3998 39 98R 1,4053 42786
1,3834 31,262 1,3889 34,256 || 1,3944 37,180 1,3999 40,040 1,4054 42,836
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] sacarose n sacarose ' n sacarose n sacarose n SACArosec
(20090 ) RIS [} |20 ) ) ] ) 120 °C) (%)
1,4055 42 BHT 14110 45,623 1,4166 48,302 | 1,4220 50,928 |l 1,4275% 53,501
1,456 47937 | 14111 45,672 1.4166 48,350 || 1.4221 50,975} 1,4276 §3,548
1,4157 424987 | 1,4112 45,721 1,4167 48,199 1,4222 S22 ) 14277 53,594
1,458 43,037 | 1,4113 45,770 1,4168 48,447 | 11,4223 51,069 1,4278 §3,640
1,4059 43, 088K ! 1,4114 45,820 || 1,4169 48,495 |1 1,4224 s1016 1,4279 53,686
1,4060 43,138 | 1,4115 45,869 || 1,4170 48,543 1,4225 51,164 1,4280 53,733
1.4061 43,188 | 1.4116 45,918 || 1,4171 48,591 || 1,4228 51,211 1,4281 53,779
1,4062 43,218 1,4117 45,967 |1 1,4172 48,639 |1 1,4227 51,258 1,4282 53,825
1,40613 43,288 14118 460016 | 1,473 48,687 || 1,422 51,308 1,4283 53,871
1,4064 43,118 1,4119 46065 |1 14174 48,735 | 1,429 §1.392 1,4284 53,918

i i |
1,4065 43,388 || 1,4120 46,114 || 1,4175 48,784 |l 14230 51,399 1,4285 53,964
1,4066 43,439 | 1.41 46,163 1,4176 48,832 1] 14231 51,446 | 1,4286 54,010
1,4067 43,489 ' 4122 46,212 1,4177 18,880 || 1.4232 51,493 | 1,4287 54,056
1,4068 43,539 | 1,4123 46,261 1,4178 48,928 1,4233 51,540 ' 1,4288 54,102
1L 40RY 43,589 | 1,4124 46,310 | 1,4179 a8,976 11,4234 S1,987 11,4289 $4,148
1,4070 43,639 | 1,4125% 46,359 || 1,4180 49,023 || 1.4235 51,634 || 1,4290 54,194
1,4071 43,689 |1 1,4126 46,408 11,4181 49,071 i 1.4236 51,681 1,4291 54,241
1,40072 43,739 || 1.4127 46,457 1,4182 49,119 || 1,4237 51,728 1,4292 54 387
1,4073 43,789 (|1, 46,506 || 1,4183 19 167 14238 51,775 1] 1,4293 54,313
1,4074 43838 || 1,412 46,535 1,4184 49,215 1,4239 s1822 01,4294 54,379
| ! : |
1,4075 43,884 || 1,4130 46,604 || 1,4185 49,263 1,4240 51,869 || 1,4295 54,425
1,4076 43,938 || 1,413 46,652 || 1,418 49311 1,4241 51,916 || 1,4296 54,471
1,4077 43,958 | 1,4132 46,701 | 1,4187 49,359 1,4242 51,963 || 1,4297 54,517
1, 4078 44,038 11,4133 46,750 1| 1,4188 49,407 1,4243 2,010 11,4298 54,563
1,4079 44,088 || 1,4134 46,799 | 14189 49 454 1.4244 52057 || 1,4299 54,609
1,4080 44,138 1,4135 46,848 || 1,4190 49,502 1,4245 52,104 || 1,4300 54,655
1,4081 44,187 14136 46,896 || 1,4191 49,550 1,4246 2,050 1 14301 54,701
1,402 44,237 || 1,4137 46,945 || 1,4192 49 598 1.,4247 §2,197 1,4302 54,746
1,4083 434287 || 1,341138 46,994 || 1,4193 49 645 1,4248 §2,244 1,4303 54,792
1,4084 44,337 1.4139 47,043 || 1,4193 49 693 1.4249 52,291 1,4304 54,838
1, 4085 44,386 1,4140 47,091 || 1,4195 49 741 1,4250 52,338 1,4305 54 B84
1,486 44,436 1,4141 47,140 |1 1,4196 49 THR 1,4251 32,384 1,4306 54,930
1,4087 44 486 1,4142 47,188 || 1,4197 49,836 || 1.4252 §2.431 1,4307 54,976
1,4088 44,535 || 1,4143 47,237 1,4198 49 884 | 1.42153 52,478 1,4308 55,022
1,4089 44,585 || 1,414 47,286 1,4199 49 931 || 1.4254 52,524 1,4309 55,067
| {
1,4090 44,635 ! 1,4145 47,334 || 1,4200 49,979 || 1.425% 52,571 || 1,4310 §5,113
1,4091 44 pR4 1,4146 47,383 1,4201 SOL027 }f 1,4256 52618 | 1,4311 55,159
1,4092 44,734 1,4147 47,431 1,4202 50,074 || 1,4257 52664 | 1,4312 55,205
1,4093 44 783 1,4148 47,480 1,4203 S0,122 || 1,4258 S2700 |0 1,4313 55,250
1,4094 44 833 1,4149 7,528 |l 1,4204 S0.169 |1 1,4259 51,758 1,4314 55,296
1,4095 44,882 1,4150 47,577 | 1,4208 50,217 1,4260 §2,804 1,4315 55,342
1,4096 44,932 || 1,4151 47.625 |l 1,4206 50,264 | 1,426l 52.851 1,4316 55,388
1,4097 44 981 1,4152 47,674 || 1,4207 50,312 1,4262 §2,897 1,4317 55,433
1,4098 45,031 |] 1,4153 47,722 || 1,4208 50,359 | 1,4263 52,944 1,4318 55,479
1,40499 45,080 | 1,4154 47,771 |l 1,4209 50,407 | 1,4264 §2,990 1,4319 55,524
| | i
1,4100 45,130 1,4155 47,819 ‘ 1,4210 50,454 || 1,4265 53,037 1,4320 55,570
1,4101 45,179 1,4156 47,868 || 1,421l 50,502 |l 1,4266 $3,083 1,4321 55,616
1,4102 45,228 || 11,4157 47,916 | 1,4212 50,549 | 1,4267 $3,130 1,4322 55,661
1,4103 45,278 || 1,4158 47,964 || 1,4213 50,596 1,4268 53,176 1,4323 35,707
1,4104 45,327 || 1,4159 48,013 | 1,4214 50,644 1,4269 53,223 1,4324 55,752
i |
1,4105 45,376 1,4160 48,061 1,4215 50,691 1,4270 $3,269 1,4325 §5,798
1,4106 45,426 1,4161 48,109 || 1,4216 50,738 1,4271 53,316 14326 55,844
1,4107 45,475 1,4162 48,158 i 1,4217 50,786 1,4272 53,362 1,4327 55,889
1,4108 45,524 || 1,4163 48,206 || 1,4218 50,833 1,4273 §3.408 14328 55,935
1,4109 45,574 || 1,4164 48,254 || 1,4219 50,880 i 1,4274 53,455 1,4329 55,980
|
1,4330 56,026 1,4383 S5R.503 1,4440 60,935 || 1,4495 63,324 1,4550 65,672
1,4331 56,071 1,4386 58,547 1,4441 60,979 1,4496 63,367 1,4551 65,714
1,4332 56,116 1,4347 58,592 1,4442 61,023 1,4497 63,410 1,4552 65.756
1,4333 56,162 1,4388 58,637 1,4443 61,066 | 1,4498 63,453 1,4553 65,798
1,4334 56,207 1,4389 58,681 1,4444 61,110 || 1,4499 63,496 1,4554 65,841
1,4335 56,253 1,4390 58,726 || 1,4445 61,154 | 1,4500 63,539 1,4555 65.883
1,4336 56,298 1,4391 §8,770 1,4446 61,198 1,4501 63,542 1.4556 65,925
1,4337 56,343 1,4392 58,815 1,4447 61,241 1,45002 63,625 | 1,4557 65,967
1,4338 56,389 1| 11,4393 58,859 1,4448 61,285 1,4503 63,668 || 1,455K 66,010
1,4339 56,434 || 1,4394 58,904 1,4449 61,329 || 1,4504 63,711 1,4559 66,052
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n sacarose n sacarose ‘ n sacarose | n sacarose n sacarose
(20 °C) (%) (200 °C) (%) (20 °C) (%) HIRPLN ] (%) (20 "¢y %)
1,4340 56,479 || 1,4395 58,948 1,4450 61,372 || 1,4505 63.754 1.4560 66,094
1,4341 56,525 1.4396 58,993 1,4451 61,416 || 1,4506 63,797 1.4561 66,136
1,4342 56,570 1,4397 59,037 1,4452 61,460 1,4507 63,840 || 1,4562 f6. 178
1,4343 56,615 1,4398 59,082 1,4453 61,503 1.4508 63,882 1 14563 66,221
1,4344 56,660 1,4399 59,126 1,4454 61,547 1,4509 63,925 1,4564 66,263

1
1,4345 56,706 1,4400 59,170 1,4455 61,591 || 1.4510 63,968 | 14565 66,305
1.4346 56,751 1,4401 59,215 1,4456 61,634 || 1,4511 64,011 || 1,4566 66,347
1,4347 56,796 1,4402 59,259 1,4457 61,678 1,4512 64,054 1.4567 66,389
1,4348 56,841 1.4403 59,304 1,4458 61,721 1,4513 64,097 1.4568 66,431
1,4349 56,887 1,4404 59,348 1,4459 61,765 1,4514 64,139 || 1,4569 66,473
1,4350 56,932 i 1,4405 59,392 1,4460 61.809 || 1,4515% 64,182 1.4570 66,515
1,4351 56,977 1,4406 59,437 1,4461 61.852 1,4516 64,225 || 1.4571 66,557
1,4352 57,022 1.4407 59,481 1,4462 61,896 | 1,4517 64,268 1,4572 66,599
1,4353 57.067 1.4408 59,525 1,4463 61,939 | 1,4518 64,311 1,4573 66.641
1,4354 57,112 1,4409 59,569 || 1,4464 61,983 1,4519 64,353 |} 1,4574 66,683
1,4355 S7.157 | 1.4410 59,614 1.4465 62,026 1.4520 64,196 1,4575 66,725
1,4356 57,202 || 1.4411 59,658 1.4466 62,070 || 1,4521 64,439 | 1,4576 66.767
1,4357 §7,247 | 1,4412 59.702 1,4467 62,113 1,4522 64,481 || 1,4577 66,809
1,4358 §7.292 || 1.4413 59,746 1,4468 62,156 | 1,4523 64,524 1,4578 66,851
1,4359 57,337 1,4414 9,791 | 1,4469 62,200 || 1,4524 64,567 1,4579 66,893
1.4360 57,382 1,4415 59835 11,4470 62.243 || 1,452% 64,609 || 1,4580 66,935
1.4361 57,427 1,4414 59879 || 1,4471 62,287 || 1,4526 64,652 1,4581 66,977
1.4362 57,472 || 1,4417 59,923 1,4472 62,330 |l 1.4527 64.695 || 14582 67.019
1.4363 57.517 14418 59,967 | 1,4473 62,373 | 1,452% 64,737 || 1,583 670061
1.4364 57,562 1,4419 60,011 || 1,4474 62,417 1,4529 64,78() 1,4584 67.103
| \
1,4365 57607 | 1.4420 60,056 1.4475 62.460 1.4530 64,823 || 1,458% 67.145
1.4366 57,652 1.4421 a0, 100 1,4476 62,503 14531 64,865 || 1,4586 © 67,186
1.4367 57,697 1,4422 60,144 || 1,4477 62,547 || 1,4532 64,908 | 14387 67.228
14368 57,742 1.4323 NEL] 1.4478 62,590 |1 1.45133 64.950 1.4588 67,270
1,4369 57787 1.4424 A0L.232 | 1,4479 62,633 1.4534 64,993 1,4589 67,312

4370 57832 | 1,4428 601,276 1.,4480 62,677 1,4535% 65035 || 1.4590 67.354
1,4371 7877 1,4426 611,320 1.4481 62,720 1,4536 65,078 1.4591 67,196
4372 57,921 |l 14427 60,364 || 1,4482 62.763 1.4537 65,120 | 1,4592 67,437
1,4373 57.966 || 1.4428 60,408 (| 1,4483 62,806 1,4538 65,163 1,4593 67.479
1.4374 S8.011 1,4429 60,452 1,4484 62,849 1,4519 65,205 1.4594 67.521
1,4375 SH.56 1.4430 60,496 || 1,4485 62,893 1.4540 65,248 || 1.4595 67,563
1.4376 SH0L | 14431 a1, 540 1,4486 62,936 || 1.4541 65.290 | 1,459 67,604
14377 58,145 | 11,4432 601,584 1,4487 62,979 1,4542 65,333 1,4597 67,646
1.4378 SHI90 | 1,4433 60,628 || 1.4488 63,022 || 1.4543 65,375 1.4598 A7 688
1,4379 58,235 1.4434 60,672 || 1,4489 63,065 | 1,4544 65,417 1,4599 67,729
1.4380 §8.279 1 .4435 60,716 || 1,4490 63,108 1,4545% 65,4610 1.,4600 777
1,438) 58324 ! 1.443e 60,759 1.4491 63,152 1,4546 65,502 |l 1.4601 67,813
1.4382 SH.6Y ] 1.4437 6i).803 1,4492 63,195 | 1.4547 65,544 1,4602 67 854
1.4353 S8,413 || 1,4438 60,847 |.4491 23,238 || 1,4%48 H5,.5K7 1,463 67,896
1,4384 S8.458 | 14439 60,891 ]| 1.4494 63,281 |i 1,4549 65,629 || 1.4604 67,938

I | | |

1,4605 67,979 ;i 1,4660 70,249 1,4715 72,482 I 1,4770 74,678 | 1,4825 76,841
1,4606 68,021 || 1,4661 70,290 1,4716 72,522 || 1,4771 74,718 || 1,4826 76,880
1,4607 68,061 1,4662 70,331 1,4717 72,562 || 11,4772 74,758 1,4827 76,919
1,4608 68,104 1,4661 70,372 1,4718 72,602 || 1.4773 74,797 1,4828 76,958
1,4609 68,146 1,4664 70,413 || 1,4719 72,643 || 1,4774 74,837 1,4829 76,997
1,4610 68,187 1,4665 70,453 || 1,4720 72,683 1,4775 74,876 1,4830 77,036
1,4611 68,229 1,4666 70,494 ] 1,4721 72,723 1,4776 74,916 1,4831 77,075
1,4612 68,2700 || 1,4667 70,535 || 1,4722 72,763 1,4777 74,956 | 1,4832 77,113
1,4613 68,312 1| 1,4668 70,576 || 1.4723 72,803 || 1,4778 74,995 |l 1,4833 77,152
1,4614 68,353 1,4669 70,617 || 1,4724 72,843 1,4779 75,035 1,4834 77,191
1,4615 68,395 1,4670 70,658 ‘r’ 1,4725 72,884 1,4780 75,074 1,4835 77,230
1,4616 68,436 | 14671 70,698 1,4726 72,924 1,4781 75,114 || 1,4836 77,269
1,4617 68,478 || 1,4672 70,739 || 1,4727 72,964 || 1,4782 75,153 || 1,4837 77,308
1,4618 68,519 || 1,4673 70,780 || 1,4728 73,004 || 1,4783 75,193 || 1,4838 77,347
1,4619 68,561 i 1,4674 70,821 || 1,4729 73,044 || 1,4784 75,232 1,4839 77,386
1,4620 68,602 || 1,4675 70,861 | 1,4730 73,084 || 1,4785 75,272 | 1,4840 77,425
1,4621 68,643 || 1,4676 70,902 || 1,4731 73,124 || 1,4786 75,311 1,4841 77,463
1,4622 68,685 1,4677 70,943 || 14732 73,064 || 14787 75,350 | 1.4842 77,502
14623 68,726 1,4678 70,984 || 1,4733 73204 | 1,4788 75,390 ll 1,4843 77,541

| 1,4734 73,244 || 1,4789 75,429 || 1,4844 77,580

14624 68,768 | 1,4679 71,024
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(20 °C) () . (%) 120 °C) (%) E (20 °C) (%) | (20°0) (%)
—_ - - - + "
1 |
1,4625 68,809 || 1,480 71,065 || 1,4735 73,285 1,4790 75,469 || 1,4845 77,619
1,4626 68,850 [ 14681 71,006 || 1,473 73,3125 1,4791 75,508 1,4846 77,657
1,4627 68,892 || 14642 71,146 | 1.4737  73.365 1,4792 75,547 1,4847 77,696
1,4628 68,933 || 14683 71,187 || 1,4738 73,405 || 1,4793 75,587 || 1,4848 77,735
1,4629 68,974 1,464 71,228 || 1,4739 73,445 || 1.,4794 75,626 || 1,4849 77,774
1,4630 69,016 1,4685 71,268 1,4740 73,485 1,4795 75,666 1,4850 77,812
1,4631 69,057 1,4686 71,3009 1,4741 73,524 1,4794 725,705 Il 1,4851 77,851
1,4632 69,098 |l 1,4687 71.349 || 1,4742 73,564 || 1,4797 75,744 1,4952 77,890
1,4633 69,139 || 1 4688 71,390 || 1,4743 73,604 || 1,479% 75,784 1,4853 77,928
1,46 14 69,181 1,46HY 71,4131 | 1,4744 731,644 1,4799 75,823 . 5 77,967
1.,4635 69,222 ' 1,4690 71,471 || 1,4745 73,684 1,4800 75,862 | 14855 78,006
1,4636 69,263 || 14691 71,512 || 1,4746 73,724 || 1,4801 75,901 || 1,4856 78,045
1,4637 69,304 1,4692 71,552 1,4747 73,764 [ 1,4802 75,941 || 14857  7R083
1,4638 69,346 1,4693% 71,591 1.4748 73,804 || 1.4803 75,980 || 1.4858 78122
1,46139 69,387 1,4694 71,633 || 1,4749 73,844 1,4804 76,019 || 1,4859 78,160
1 | | |
1,4640 69,428 1,4695 71,674 | 1,4750 73,884 || 1,4805 76,058 I 1,4860 78,199
1,641 69,469 1 1,4696 71714 1,4751 73,924 ‘ 1,4806 76,098 1,4861 78,238
1,4642 69,510 || 1,4697 71,755 || 1.4752 73,963 1.4807 76,137 1,4862 78,276
1.4643 69,551 | 1,4698 71,795 || 1,4753 74,003 || 1,4808 76,176 || 1,4863 78315
I.,4644 69,591 | 11,4699 71,436 Il 1,4754 74,041 I 11,4809 76,215 1,45864 78,353
| |
1,4645 69,634 || 1,4700 71,876 1,4755 74,083 | 14810 76,254 1,4865 78,392
1,4646 69,675 || 1,470 71,917 1,4756 74,123 || 1,4811 76,294 || 1.4%66 78,431
1,4647 69,716 | 1,4702 71,957 || 1,4757 74,162 || 1,4812 76,333 | 1.4867  78.469
1,4648 69,757 || 1,703 71,998 | 1,4758 74,202 || 1,4813 76,372 || 1,4868 78,508
1,4649 69,798 || 1,4704 72,038 14759 74,242 \‘ 1,4814 76,411 ‘ 1,4869  7H.546
| [ |
1,4650 69,839 !, 1,4705 72,078 l 1,4760 74,282 || 1,4815 76,450 || 1,4870 78,585
1,4651 69 580 || 1,4706 72,019 || 1,4761 74,321 || 1,4816 76,489 | 1,4871 78,623
1,4652 69,921 || 1,4707 72,159 1,4762 74,361 1,4817 76,528 || 1,3872 7H,662
1,4653 69,962 [ 1,4708 72,199 || 1,4763 74,401 ‘ 1,4818 76,567 1,4873 78,700
1,4654 70,003 || 1,4709 72,240 || 1,4764 74,441 1,4814 76,607 1,4874 78,739
Il I .
1,4655 70,044 1,4710 72,280 || 1,4765 74,480 || 1,4820 76,646 || 1,4875 78,777
1,4656 U085 || 1,4711 73,320 | 11,4766 74,520 || 1,4821 76,685 | 1,4876 78,816
1,4657 70,126 E 1,4712 72,361 || 1,4767 74,560 | 1,482 76,714 || 1,4877  TK,854
1,4658 70,167 || 1,4713 72,401 || 1,4768 74,599 || 1,4823 76,763 || 1,4878 78,892
1,4659 70,208 || 1,4714 72,441 || 1,4769 74,639 || 1,4824 76,802 || 1,4879 78,931
1,4880 78,969 1,4920 80,497 1,4960 82,007 15000 83,500 1,5040 84,976
1.4881 79,008 1,4921 80,534 1,4961 82,044 1,5001 3,537 1,5041 85,013
14882 79,046 1,4922 80,572 1,4962 82,082 1,5002 83,574 1,5042 85,049
1,4883 79,084 1,4923 80,610 1,4963 82,119 1,5003 83611 1,5043 85,086
1,4884 79,123 1,4924 801,648 1,4964 82,157 1,5004 83,648 1,5044 85,123
1,4885 79,161 1,4925 80,686 1,4965 82,194 1,50058 83.685 1,5045 85,159
1,4886 79,199 14926 80,724 1,4966 82,232 1,5006 83,722 1,5046 85,196
1,4887 79,238 1.,4927 80,762 || 1,4967 82,269 1,5007 83,759 || 1,5047 £5,233
1,4888 79,276 1,4928 80,800 1,4968 82,307 1,5008 83,796 1,5048 §5,269

1,4889 79,314 1,4929 80,838 1,4969 82,344 1,5009 83,833 1,5049 85,306

1.,4890 79,353 1.4930 80.876 1,4970 82,381 1,5010  83.870 1.5050 85,343
1.4891 79,391 1,4931 80.913 1,4971 82,419 1.5011 83,907 1,501 85.379
1.4892 79,429 1,4912 80,951 1,4972  B1.456 1,5012 83,944 1,5052  85.416
1,4893 79,468 1,4933 80,989 || 1,4973 82,494 1,5013 83,981 1,5053  §5.452
1,4894 79,506 1,4934 81,027 1,4974 82,531 1.5014 84,018 || 1,5054 85,489
1,4895 79.544 1.4935 81,065 1,4975 82,569 1,5015 84,055 1.5055 85,525
1.489% 79,582 1,4936 81,103 1,4976 82,606 1,5016 84,092 1,5056 85,562
1.4897 79,620 1,4937 81,140 1,4977 82,643 1,5017 84,129 1,5057 85,598
14898 79,659 1,4938 81,178 | 1.4978 82,681 1,5018 84,166 1.5058  $5.635
1,4899 79,697 1.4939 81,216 1,4979 82,718 1,5019 84,203 1,5059 85,672
1.4900 79,735 1.4940 81,254 || 1,4980 82,755 15020 84.240 1,5060 85,708
1.4901 79,773 1.4941 81,291 1,4981 82,793 1.5021 84277 1,5061  85.744
1.4902 79 811 1.4942 81,329 1.4982 82,830 15022 84,314 1,5062 85,781
1.4903 79850 || 1.4943 81,367 1,4983  B2.867 1,5023 84351 | 1.,5063 85817

1.4904 TYHRE [ 1,4944 81,405 1,4984 82,905 || 1,5024 84 388 1,5064 R5.854

1,4908 79,926 | 1,4945 81,442 || 1,4985 82,942 1,5025 84,424 1,5065 85,890
1,4906 79964 || 11,4946 BL,480 | 1.4986 82,979 | 1,5026 84,461 1,5066 85,927
1.4907 80,002 1,4947 81,518 1.4987 83016 |1 1.5027 84,498 1.5067 85,963

1,5068 R, (00
1,5069 86,036

1.4908 80,040 1,4948 81,555 1,4988 83,054 || 1,5028% 84,535
1,4909 B0L078 1,4949 81,593 1,4989 83,091 1,5029 R4,572
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n SACATOSE n sacarose n sacarose n sacarose 1' n sacarose
(%) (20 °C) (%) (20 *C) (%) (20 °C) (%) {1200 (%
14910 8,116 1.4950 81,631 1,4990 83,128 1,5030 84,609 1 1,5070 86,072
1.4911 800,154 1.4951 B1,668 1,4991 £3,165 1.5031 84,645 | 1,5071 86,109
1,4912 80,192 14952 81,706 1,4992 83202 1.5032 84,682 |l 1,5072  BA.145
1.4913 80,231 1,4953 81,744 1,4993 83,240 1,5033 84,719 || 1,5073  Be6, 182
1,4914 80,269 1,4954 81,781 1,4994 83,277 || 1,5034 84,756 Il 1,5074 86,218
1,4913 80,307 1.4935 81.819 1,4995 83,314 || 1.503% 84792 || 1,5075 86,254
14916 81,345 1,4956 BI.856 || 14996 83,351 o 1,5036 84,829 ’ 1.5076 86,291
1,4917 80,383 1,4957 81894 || 1,4997 83388 [ 1,5037 84866 | 1,5077 86,327
1,4918 80,421 1.4958 81,932 1| 1.4998 83,425 ! 1,508 84,903 !\ 15078 86,3613
1.4919 80,459 1.4959 81,969 || 1.4999 83,463 : 1,503 84,939 | 1,5079 86,199
14

METODO 4
DOSEAMENTO DOS ACUCARES REDUTORES, EXPRESSOS EM ACUCARES INVERTIDOS
(Método do Instituto de Berlim)
1. Objectivo e Ambito de aplicacio

O método permite determinar o teor de agiicares redutores, expresso em agicares invertidos no
agticar semibranco.

2. Definiciao
Os aclicares redutores expressos em aguicares invertidos sdo determinados pelo método a seguir
descrito.

3. Principio

Redugado de uma solugdo de cobre (11) por meio de uma solugio de agicares redutores. O dxido de
cobre (I) formado é oxidado por uma solugdo de iodo em que se determina o excesso por titulagio
de retorno com uma solugfio titulada de tiosulfato de sodio.

4. Reagentes

4.1. Solugdo de cobre 11 (solugdo de Miiller)

4,1.1. Dissolver 35 g de sulfato de cobre (I1) pentaidratado (Cu SO, 5H,0) em 400 ml de dgua a fever.
Arrefecer.

4.1.2. Dissolver 173 g de tartarato duplo de sodio e de potassio tetraidratado (sal de Rochelle ou sal de
Seignette : KNaC,H,0,4H,0) e 68 g de carbonato de sodio anidro em 500 ml de agua a ferver.
Arrefecer.

4.1.3. Misturar as duas solugdes (4.1.1 e 4.1.2) num baldo aferido de 1 | e perfazer 1 000 ml com agua.

Juntar 2 g de carvdo activado, agitar, deixar em repouso durante varias horas e filtrar por papel
de filtro duro ou por membrana filtrante. Se durante a conserva¢ao aparecerem pequenas quanti-
dades de éxido de cobre (I) é necessario nova filtragem.

4.2. Solugdio de acido acético 5 mol/1.

4.3. Solucdo de iodo 0,01665 mol/1.

4.4, Solugdo de tiosulfato de sédio ,0333 mol/1.

4.5. Solugio de amido : juntar uma mistura de 5 g de amido solavel em 30 ml de Aguaa 1 1 de aguaa

ferver. Ferver durante trés minutos, deixar arrefecer, juntar eventualmente 10 mg de iodeto de
mercurio (II) como agente conservante.

5. Aparelhagem

5.1. Frasco conico de 300 ml ; pipetas e buretas de precisio

5.2. Banho de agua a ferver.

6. Técnica

6.1. Tomar num frasco conico de 300 ml uma quantidade da amostra (10 g pelo menos) que ndo con-

tenha mais de 30 mg de agucar invertido e dissolvé-la em cerca de 100 ml de dgua.

Juntar 10 ml de solugdo de cobre (I1) (4.1) por meio de uma pipeta. Agitar e colocar o frasco num
banho de dgua a ferver ¢ manté-lo durante exactamente 10 minutos. O nivel da solugdo no frasco
conico deve estar pelo menos 200 mm abaixo do nivel da agua do banho. Arrefecer rapidamente,
numa corrente de agua fria. Durante esta operagio, ndo, ndo agitar a solugiio para evitar que o
oxigénio do ar reponha em solugdo uma parte do precipitado de éxido de cobre (1).

Juntar a solugdo arrefecida 5 ml de acido acético 5 mol/1 (4.2) sem agitar ¢ imediatamente depois,
com uma bureta, juntar um excesso (entre 20 e 40 ml) de solugio de iodo 0,01665 mol/1 (5.3).



N.2 265 — 15 de Novembro de 2003 DIARIO DA REPUBLICA — I SERIE-A

7841

6.2,

6.3.

7.1.1.

7.1.2.

7.2.

4.2,

4.3.

Agitar para dissolver o precipitado de cobre. Triturar o iodo em excesso por meio da solugio de
tiosulfato de sédio 0,0333 mol/l (4.4) na presenga da solugdo de amido (4.5) adicionada no final
da titulagdo.

Proceder previamente a um ensaio em branco com agua. Determinar esta correcgdo para cada
preparagio de solucio de cobre (I1) (4.1). Este valor ndo deve exceder 0,1.

Proceder a um ensaio a frio com a solugdo agucarada, deixando-a repousar a temperatura
ambiente durante 10 minutos para tomar em conta redutores eventualmente presentes tais como o
didxido de enxofre.

Expr d0 dos r Itad

Formula e calculo dos resultados

Volume da solucdo de iodo utilizada : nimero de ml da solugdo de iodo 0,01665 mol/1 adicio-
nado em excesso menos o numero de ml da solugfio de tiossulfato de sodio 00,0333 mol/1 utilizado
na titulagdo.

Subtrair ao volume da solugio de iodo 0,01665 mol/1 utilizada :

O namero de em ml utilizado no ensaio em branco efectuado previamente com agua (6.2) 3

O numero de ml utilizado no ensaio a frio com a solugido agucarada (6.3) ;

2 ml para ter em conta a acgdo redutora de 10 g de sacarose ou uma quantidade proporcional se a
toma for inferior a 10 g (correcgdo para a sacarose).

Efectuadas estas correcgdes, 1 ml da solugdo de iodo consumido corresponde a 1 mg de aglucar
invertido.

O teor de ag¢ucar invertido em percentagem da amostra é dado pela férmula seguinte :
v,
10 x m,,
em que V, = numero de ml da solugio de iodo 0,01665 mol/1 (4.3) apds correcgio,

m, = massa, em gramas, da toma.

REPETIBILIDADE

A diferenca entre os resultados de duas determinagdes, efectuadas simultaneamente nas mesmas
condi¢des pelo mesmo analista relativas 8 mesma amostra, nfo deve ultrapassar 0,02 g por 100 g
da amostra.

METODO 5

DETERMINACAO DOS ACUCARES REDUTORES— EXPRESSOS EM ACUCAR
INVERTIDO

(Método de Knight e Allen)
Objectivo e ambito de aplicaciio

O método permite determinar um teor de agtcar invertido no :
— agucar ou agucar branco,

— agucar branco extra.
Definicao

Os agucares redutores, expressos em acgicar invertido, sdo determinados pelo método a seguir
descrito.

Principio

Usm reagente de cobre (11) € adicionado em excesso a solugao a analisar, sendo seguidamente redu-
zido ; a quantidade ndo reduzida € titulada por retorno com uma solugdo de EDTA.

Reagentes

Solucdo de deido etilenodiaminatetracético (sal dissédico) (EDTA), 0,0025 mol/] : dissolver em
agua 0,930 g de EDTA e perfazer 1 000 ml com agua.

Solugdo de indicador de murexida ;Juntar 0,25 g de murexida a 50 ml de 4gua e misturar com 20
ml de uma solugdo aquosa de azul de metileno a 0,2 g/100 ml.

Reagente aicalino de cobre :dissolver 25 g de carbonato de sodio anidro e 25 g de tartarato duplo
de sodio e potassio tetraidratado em cerca de 600 ml de agua contendo 40 ml de hidréxido de
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sadio 1 mol/l. Dissolver 6 g de sulfato de cobre (IT) pentaidratados em cerca de 100 ml de dgua e
juntar a solugdo de tartarato. Perfazer a 1 000 ml com agua.

Nota bene

A solugdo tem uma dura¢io de conservacio limitada (uma semana).

4.4, Solucdo padrdo de aciicar invertido :Num baldo aferido de 250 ml, dissolver 23,75 g de sacarose
pura (4.5) em cerca de 120 ml de agua. Juntar 9 ml de acido cloridrico (£ = 1,16) e deixar em
repouso A temperatura ambiente durante oito dias. Perfazer a solugdo até 250 ml e verificar a
hidrélise por leitura no sacarimetro num tubo de 200 mm. Dever-se-a obter -11,80 + 0,053S (ver
ponto 8). Com a ajuda de uma pipeta, transferir 200 ml desta solugdo para um baldo aferido de
2 000 ml. Diluir com a dgua agitando sempre (para evitar uma alcalinidade local excessiva), jun-
tar 71,4 ml de hidroxido de sédio 1 mol/l contendo 4 g de acido benzoico (ver ponto 8).

Perfazer 2 000 ml para obter uma solugfio a 1 g/100 ml de agicar invertido.

A solugdo deve apresentar um pH proximo de 3. Esta solugiio concentrada, estdvel, deve ser
diluida imediatamente antes de ser utilizada.

4.5. Sacarose pura : amostra de sacarose pura com um teor em agucar invertido inferior a 0,001 g/100
2.

5. Aparelhos e utensilios

5.1. Tubo de ensaio de 150 x 20 mm,

5.2, Capsula de porcelana branca.

5.3. Balanga analitica com uma precisdo de 0,1 mg.

6. Técnica

6.1. Dissolver no tubo de ensaio (5.1) 5 g de agucar a analisar em 5 ml de agua. Juntar 2 ml do reagente

de cobre (4.3) e misturar. Mergulhar o tubo num banho de dgua a ferver durante cinco minutos,
arrefecer seguidamente em agua fria.

6.2, Transferir quantitativamente para uma capsula de evaporacgao (5.2), lavando o tubo de ensaio
com alguns ml de dgua. Juntar 3 gotas do indicador (4.2) e titular com o auxilio de uma solugao
de EDTA (4.1). V,; é o volume em ml de EDTA utilizado na titulagdo.

A solucdo verde para cinzento antes do ponto final e a purpura no ponto final. A cor purpura
desaparece lentamente devido 4 oxidagcao do oxido de cobre (I) em 6xido de cobre (II), a uma
velocidade que depende da concentragdo do cobre reduzido presente. O ponto final da titulagao
deve pois ser atingido rapidamente.

6.3. Tragar uma curva referéncia por adigio de quantidades conhecidas de agucar invertido (solugio
4.4 diluida convenientemente) a 5 g de sacarose (4.5) e juntar 4gua suficientemente fria de modo a
que sejam adicionados 5 ml de agua.

Representar os valores de titulagdo (em ml) em fun¢do da percentagem de agucar invertido adicio-
nado aos 5 g de sacarose : a curva resultante apresenta uma relagdo linear corresponde a 0,001 —
0,019 g de aghcar invertido, por 100 g de amostra.

7. Expressao dos resultados

7.1 Calculo dos resultados

Indicar na curva de referéncia a percentagem de agicar invertido que corresponde ao valor de V,
ml de EDTA determinado na analise da amostra.

7.2, Para concentracdes de agucar invertido superiores a 0,017 g/100 na amostra a analisar, a
dimensdo da amostra colhida para aplicagio da técnica (5.1) deve ser reduzida de modo ade-
quado ; perfazer, contudo, 5 g da amostra a analisar com sacarose pura (4.5).

7.3. REPETIBILIDADE

A diferencga entre os resultados de duas determinag¢des paralelas, efectuadas simultaneamente nas
mesmas condigdes pelo mesmo analista, relativas 4 mesma amostra, ndo deve ultrapassar 0,005 g
para 100 g de amostra.

8. Observacies

Para a transformagdo em graus polarimétricos, dividir por 2,889 (tubo de precisdo de 200 mm ;
fonte luminosa constituida por uma ldmpada de vapor de sodio ; temperatura do local onde se
encontra o aparelho, proxima de 20 °C).
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1.3.

4.1.

4.2.

4.3,

4.3.1.

4.3.2.

4.3.3.

4.3.4.

4.4,
4.5.

4.6.
4.7.
4.8.

METODO 6

DOSEAMENTO DOS AQUCARES REDUTORES EXPRESS0S EM ACUCAR
INVERTIDO OU EM D-GLUCOSE

(Método Luff-Schoorl)
Objectivo e dmbito de aplicacio

O método permite dosear :

O teor de agacares redutores (expressos em agucar invertido) no :
— agucar liquido,

— agucar branco liquido,

— agucar liquido invertido,

— agucar branco liguido invertido,

— xarope de aclcar invertido,

— xarope de ag¢ucar branco invertido.

A D-glucose que, em relacdo 4 matéria seca, representa o equivalente em dextrose no :
— xarope de glucose,

— xarope de glucose desidratado.

A dextrose (D-glucose) na :

— dextrose monoidratada ;

— dextrose anidra.

Definicio

Acgtcares redutores expressos em agucar invertido, D-glucose ou equivalente em dextrose : teor de
agucares redutores expresso em agucar invertido, D-glucose ou equivalente em dextrose, e deter-
minado pelo método a seguir descrito.

Principio

Os acgucares redutores da amostra (clarificada, se necessirio) sao aguecidos a ebulicdo em con-
digdes normalizadas, na presenca de uma solugio de cobre (II), que é parcialmente reduzida a
cobre (I). O excesso de cobre (II) é doseado por iodometria.

Reagentes

Solugdo de Carrez 1

Dissolver em agua 21,95 g de acetato de zinco diidratado Zn(CH,C00),2H.0 ou 24 g de acetato
de zinco triidratado Zn(CH,C0O0O),3H,0 e 3 ml de acido acético glacial. Perfazer a 100 ml com
agua.

Solucdo de Carrez I

Dissolver em dgua 10,6 g de hexacianoferrato Il de potassio triidratado, K, Fe (CN);.3H,0. Per-

fazer a 100 ml com agua.

Reagenite segundo Luff-Schoorl

Preparar os seguintes solugdes :

Solugdo de sulfato de cobre (I1) : dissolver 25 g de sulfato de cobre (Il) pentaidratado,
CuS0O,SH,0, isento de ferro, em 100 ml de dgua ;

Solugdo de acido citrico : dissolver 50 g de acido citrico monoidratado, C,H,O,H,O em 50 ml de
agua ;
Solugéio de carbonato de sédio : num baldo aferido de 1 1 dissolver 143,8 g de carbonato de sédio

anidro em cerca de 300 ml de dgua quente. Deixar arrefecer.

Deitar, agitando cuidadosamente, a solucédo de acido citrico (4.3.2) na solu¢do de carbonato de
saddio (4.3.3). Agitar até ao desaparecimento do desprendimento gasoso. Juntar em seguida a
solucdo de sulfato de cobre (II) (4.3.1) e perfazer a 1 000 ml com agua. Deixar em repouso
durante uma noite e filtrar, se necessario. Determinar a molaridade do reagente assim obtido de
acordo com o ponta 6.1 (Cu 0,1 mol/1 ; Na,CO, 1 mol/1).

Solugao de tiossulfato de sédio 0,1 mol/1.

Solugido de amido : Juntar uma mistura de 5 g de amido solavel em 30 ml de dgua a | 1de agua a
ferver. Ferver durante 3 minutos, deixar arrefecer, juntar eventualmente 10 mg de iodeto de
mercurio (II) como agente conservante.

Acido sulfarico 3 mol/l.
Solugdo a 30 %e (m/v) de iodeto de potassio.

Granulados de pedra-pomes fervidos em acido cloridrico, lavados com agua até ao desapareci-
mento da acidez ¢ secos.
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4.9 Isopentanol.

4.10. Hidréxido de sodio 0,1 mol/1.

4.11. Acido cloridrico 0, mol/l.
4.12. Solugdo a | % (m/v) de fenolftaleina em etanol.

5. Aparelhos e utensilios

5.1, Frasco cénico de 300 ml munido de um condensador de refluxo.

5.2. Cronometro.

6. Técnica

6.1, Controlo do reagente de Luff-Schoorl (4.3)

6.1.1. Juntar a 25 ml do reagente de Luff-Schoorl (4.3), 3 g de iodeto de potassio ¢ 25 ml de acido

sulfurice 3 mol/1 (4.6). Titular com tiossulfato de sédio 0,1 mol/1 (4.4) na presenca da solugdo de
amido (4.5) que se introduz perto do fim da titulagio. A guantidade de tiossulfato de sodio
0,1 mol/l utilizada deve ser 25 ml.

6.1.2. Num baldo aterido de 100 ml, deitar 10 ml do reagente pipetado ¢ perfazer até ao tragco com agua.

Misturar num frasco conico 10 ml de reagente diluido com 25 ml, pipetados, de acido cloridrico
0,1 mol/1l (4.11) e aquecer durante uma hora em banho de agua a ferver. Arrefecer, perfazer o
volume inicial com agua acabada de ferver e titular com hidroxido de sodio 0,1 mol/1 (4.10) na
presenga de fenolftaleina (4.12).

6.1.3. Titular com acido cloridrico 0,1 mol/1 (4.11), na presenca de fenolftaleina (4.12), 10 ml de rea-
gente diluido (6.12). A viragem ¢ marcada pelo desaparecimento da cor violeta. A quantidade de
acido cloridrico 0,1 mol/1 (4.10) utilizada deve ser de 6 a 7,5 ml.

6.1.4. O reagente de Luff-Schoorl deve ter um pH compreendido entre 9,3 € 9,4 a 20 °C.
6.2. Preparagdo de solucdo
6.2.1. Pesar com precisdo de 1 mg, 5 g da amostra e introduzi-la num baliao aferido de 250 ml. Juntar

200 ml de agua. Se necessario, clarificar juntando sucessivamente 5 ml de solug¢do de Carrez |1
(4.1) e 5 ml de solugdo de Carrez II (4.2). Agitar apos cada adigfo. Perfazer 250 ml com agua.
Misturar. Filtrar, se necessario.

6.2.2. Diluir a solugdo 6.2.1 de modo a que 25 ml de solugdo contenham pelo menos 15 mg e no maximo
60 mg de ac¢uicares redutores expressos em glucose,

6.3, Titulacao segundo Luff-Schoor!

Tomar com a pipeta 25 ml do reagente segundo Luff-Schoorl (4.3) e introduzir num frasco cénico
de 300 ml (5.1), juntar dois granulados de pedra-pomes (4.8). Colocar de imediato o frasco
conico (5.1) munido de um condensador de refluxo sobre uma rede metdlica com uma placa de
amianto munida de uma abertura correspondente ao diimetro do fundo do frasco conico. Levar
o liquido a ebulicdo durante cerca de 2 minutos. A partir deste momento, ferver lentamente
durante exactamente dez minutos. Arrefecer imediatamente em dgua fria e apds cerca de 5 minu-
tos, titular como se segue :

Juntar 10 ml de solugéo de iodeto de potassio (4.7) e, imediatamente apds e com cuidado (devido
ao risco de formagio de uma espuma abundante), 25 ml de 4cido sulfurico 3 mol/1 (4.6). Titular
em seguida com a solugiao de tiossulfato de sédio 0,1 mol/1 (4.4) até ao aparecimento de uma
coloragdo amarela palida, juntar alguns ml de solugio de amido (4.5) e prosseguir a titulagio ate
ao desaparecimento da coloragiao azul.

Efectuar um ensaio em branco, substituindo os 25 ml de solugdo acucarada (6.2.2) por 25 ml de

agua.
7. Expressao dos resultados
7.1, Calculo dos resultados

Estabelecer, com a ajuda da tabela a quantidade de glucose ou de aguicar invertido em mg, corres-
pondente & diferencga entre os valores das duas titulagdes, expressos em ml de tiossulfato de sédio
0,1 mol/l (efectuar a interpolagio se necessario).

Exprimir o resultado em % (m/m) de agicar invertido ou de D-glucose, em relagido a matéria
secd.

7-2. Repetibilidade

A diferenca entre os resultados de duas titulagdes paralelas, efectuadas simultaneamente nas mes-
mas condi¢gdes, pelo mesmo analista, relativas & mesma amostra, nao deve ultrapassar 0,2 ml.

8. Observagio

8.1. Pode ser aconselhavel juntar cerca de 1 ml de isopentanol (4.9) antes da acidificacdo com o acido
sulfirico, a fim de evitar a formagio de espuma.



N.2 265 — 15 de Novembro de 2003 DIARIO DA REPUBLICA — I SERIE-A

7845

Tabela de valores segundo Luff-Schoorl

B S g

Na,5,0, | Glucose, fructose, agucares invertidos
0,1 mol/1 | C.H,,0O,
ml | mg l Diferenga
1 5 2.4
2 ‘ 4.8 2.4
3 | 7.2 2.4
4 ! 9.7 2.5
5 ! 12.2 2.5
6 i 14.7 2.5
2 ! 17,2 2.5
8 | 19,8 2.6
9 ‘ 22,4 ! 2.6
10 | 23,0 i 2.6
11 | 27,6 2.6
12 i 30,3 2.7
13 ; 33.0 I 2.7
14 | 35.7 2,7
15 g 38,5 : 2.8
16 41,3 ! 2.8
17 44,2 i 19
18 471 i 2.9
19 i 50.0 ] 2.9
20 i 33.0 | 3.0
21 | 56,0 | 3.0
22 i 59.1 3.1
23 . 62,2 | 3.1
|
METODO 7

DETERMINACAO DOS ACUCARES REDUTORES EXPRESS0OS EM ACUCAR INVERTIDO

4.1.
4.1.1.

4.1.29

4.2,
4.3.

(Método a volume constante Lane e Eynon)

Objectivo e dmbito de aplicacio

Este método permite determinar os agicares redutores, expressos em agucares invertidos, no :

— agucar liquido,

— agucar branco liquido,

— agucar liguido invertido,

— agucar branco liquido invertido,

— xarope de agucar invertido,

— xarope de agiucar branco invertido.

Definicio

Agucares redutores expressos em agucar invertido, teor de agicares redutores tal como € determi-
nado pelo método a seguir descrito.

Principio

A solugdo a analisar ¢ titulada no ponto de ebuli¢io a em relagido a um volume determinado de
licor de Fehling, servindo o azul de metileno como indicador.

Reagentes

Licor de Fehling

Solugdo A :

Dissolver 69,3 g de sulfato de cobre (I1) pentaidratado (CuS0Q,.5H,0) em &gua e perfazer
1 000 ml com agua.

Solugdo B :

Dissolver 346 g de tartarato duplo de sodio e de potassio tetraidratado (KNaCH,0,4H,0) com
100 g de hidréxido de sédio em adgua e perfaze 1 000 ml com agua.

Decantar a solugdo limpida de qualquer sedimento que se possa formar.
Nota bene : Conservar as duas solugdes em frascos castanhos ou amarelos.
Hidroxido de sodio 1 mol/l

Solugdo padrdo de agucar invertido ‘num baldo aferido de 250 ml, dissolver 23,75 g de sacarose
pura em cerca de 120 ml de agua, juntar 9 ml de acido cloridrico (I = 1,16) e deixar em repouso a
temperatura ambiente durante oito dias. Perfazer 250 ml da solugdo e verificar a hidroélise por lei-
tura no sacarimetro num tubo de 200 mm. Dever-se-a obter — 11,802 + 0,059 S (ver ponio &).
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Com a ajuda de uma pipeta, transferir 200 ml desta solu¢ido para um balao aferido de 2 000 ml.
Diluir com agua agitando sempre (para evitar uma alcalinidade local excessiva). Juntar 71,4 ml de
hidréxido de sédio 1 mol/1 (4.2) contendo 4 g de acido benzéico (ver ponto 8). ’

Perfazer 2 000 ml a fim de obter uma solugdo a 1 g/100 ml de agucar invertido. A solugdo deve
apresentar um pH proximo de 3. Esta solugdo concentrada e estivel, deve ser diluida imediata-
mente antes de ser utilizada.

Para obter uma solu¢do de agucar invertido a 0,25 g/100 ml encher até 4 marca um baldo aferido
de 250 ml com a solugfio de agtcar invertido a 1 g/100 ml a 20 °C. Lavar este baldo deitando a
solugdo num baldo aferido de 1 000 ml e diluir até ao trago com agua, de novo a 20 2C.

4.4. Solugdo de azul de metileno a 1 g/100 ml.

5. Aparelhos e utensilios

5.1. Balao de boca estreita, 500 ml.

5.2. Bureta de 50 ml, com torneira, graduada em 0,05 ml.

5.3. Pipetas aferidas de 20,25 e 50 ml.

5.4, Baldes aferidos marcados de 250,1 000 e 2 000 ml.

5.5. Dispositivo de aquecimento nas condig¢des descritas no ponto 6.1 ¢ de observacao da viragem da
cor no ponto final sem necessitar retirar o baldo (5.1) da fonte de calor.

5.6. Cronémetro indicando o tempo ao segundo, pelo menos.

6. Técnica

6.1. Aferigdo do licor de Fehling

6.1.1. Deitar por ordem, com a ajuda de pipeta (5.3), 50 ml da solugdo B (4.1.2) e 50 ml da solugdo A
(4.1.1) num copo limpo e seco. Misturar bem.

6.1.2. Lavar a bureta e enché-la com a solugiio-padrio de ag¢ucar invertido a 0,25 g/100 ml (4.3).

6.1.3. Deitar com uma pipeta uma aliquoto de 20 ml da mistura das solugdes A e B (6.1.1) num baldo de

500 ml(5.1). Adicionar 15 ml de 4gua no baldo. Deitar 39 ml da solucéo de agicar invertido, con-
tida na bureta, juntar uma pequena quantidade de graos de pedra-pomes e misturar o contetdo
do balao, mexendo suavemente.

6.1.4. Levar a ebuli¢do o baldo e o seu contetdo e deixar ferver exactamente durante 2 minutos ; o baldo
ndo deve ser retirado da fonte de aquecimento durante toda a operagio, nem deve parar de ferver.

Juntar trés ou quatro gotas de solugio de azul de metileno (4.4) no final dos 2 minutos de ebu-
licdo : a solugdo deve ter uma cor azul definida.

6.1.5. Prosseguir a aferi¢io deitando da bureta a solugao-padrao de agucar invertido, em pequenas
quantidades, a principio 0,2 ml, depois 0,1 ml e por fim simples gotas, até que o ponto final seja
atingido, isto &, até ao desapareccimento da cor azul dada pelo azul de metileno. A solugio deve
entiao tomar a cor avermelhada associada a uma suspensido de 6xido de cobre (1).

6.1.6. O ponto final deve ser atingido ao fim de 3 minutos apds o inicio da ebuli¢ao da solugio. O titulo
final V, deve situar-se entre 39 e 41 ml. Se V, ultrapassar estes limites, ajustar a concentracéo de
cobre da solugdo A (4.1.1) e repetir o processo de aferigio.

6.2, Preparagdo das solugdes a analisar

A soluciio a analisar deve ser concentrada de modo a conter entre 250 ¢ 400 mg de agucar inver-
tido por 100 ml.

6.3, Ensaio preliminar

6.3.1. Deve ser efectuado um ensaio preliminar a fim de que a quantidade de agua a juntar aos 20 ml da
mistura das solugdes A e B seja suficiente para garantir a obtengdo de um volume final de 75 ml
apos titulagao.

O processo ¢ 0 mesmo que o deserito no ponto 6.1.4, excepto o facto de se utilizar a solugao a
analisar em vez da solugdo-padrio de agacar invertido. Deitar da bureta para um baldo, 25 ml da
solugio a analisar, juntar 15 ml de agua e levar a solugdo a ebuli¢ao durante exactamente 2 minu-
tos, titular depois até que seja atingido o ponto final como descrito no ponto 6.1.5.

6.3.2. Depois da adigdo da solugdo de azul de metileno, se a cor avermelhada persistir, a solugao a anali-
sar esta muito concentrada. Neste caso, abandonar o ensaio e recomegar um outro ensaio com

uma solugdo menos concentrada.

Se forem necessarios mais de 50 ml de solugio a analisar, para obter a cor avermelhada, € conve-
niente utilizar uma solug¢io mais concentrada. .

Calcular a guantidade de agua a juntar subtraindo de 75 ml os volumes do licor de Fehling
(20 ml) e da solugdo a analisar.

6.4. Andlise da solucdo

6.4.1. Deitar para um baliio, 20 ml de licor de Fehling com a ajuda de uma pipeta e uma quantidade de
agua determinada de acordo com o ponto 6.3.
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6.4.2. Juntar com a ajuda de uma bureta o titulo observado da solugdo da amostra (como determinado
no ponto 6.3) menos 1 ml.

Juntar alguns grios de pedra pomes, misturar o conteudo do baldo, mexendo, levar a ebulicao e
titular como descrito no ponto 6.3. O ponto final deve ser atingido cerca de um minuto apds a
adigdo de azul de metileno.

Titulo final = V.

7. Expressiao dos resultados

7.1 Farmula e modo de cdlculo

O teor de acncares redutores da solugdo da amostra, calculado em agucar invertido, € dado pela
férmula seguinte :

Vi, x 25 = f
5 . . B i 23
%y de agiicares redutores (expressos em agicar invertido) = — - —

o= WV
em gue :
C = concentra¢do da solugdo da amostra em g por 100 ml,
V, = volume, em ml, da solu¢éo titulada de agicares invertidos, usada na aferigédo,
V, = volume em ml da solugdo da amostra utilizada para a analise precisa descrita no ponto
6.4.2,
f = factor de correcg¢do utilizado para ter em conta a concentragao de sacarose da solugio da

amostra. Os valores sdo indicados no gquadro seguinte.

Sacarose | .
. Factor de
(g na mistura ! N o
em ebuligdo I correcgao
i

0 1,000
0,5 1 (1,982
1,0 0,971
1,5 ; 0.962
2.0 (1,954
2.5 1 (1,946
3,0 | 0,939
3.5 | 0,932
4.0 ; 0,926
4.5 0,920
5.0 0,915
5.5 0910
6.0 0,904
6.5 (1. B9R
7,0 0,893
7.5 (8. 3.3
8.0 853
8.5 (1,878
9.0 0.874
2.5 1.869
10,0 864

As correcgdes para os diferentes teores de sacarose da solugéo da amostra podem ser calculados
por interpolacdo a partir do guadro.

Nota bene : A concentracdo aproximada de sacarose pode ser calculada subtraindo a concen-
tracao dos solidos dissolvidos devido ao agicar invertido (estimando, para fins deste cilculo, que
f = 1) a concentracao total em solidos dissolvidos, expressa em sacarose, ¢ deduzida do’indice de
refracgdo da solugio, recorrendo ao método 3.

7.2 Repetibilidade

A diferenca entre os resultados de duas determinacdes paralelas, efectuadas simultaneamente, nas mesmas
condi¢des pelo mesmo analista, relativas 4 mesma amostra, nao deve ultrapassar 1 %o da sua média
aritmética.

8. Observacao

Para a transformac¢éo em graus polarimétricos, dividir por 2,889 (tubo de precisdao 200 mm ; fonte luminosa
constituida por uma lampada de vapor de sodio ; temperatura do local onde se encontra o aparelho,
proxima de 20 °C).
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METODO 8

DETERMINACAO DO EQUIVALENTE EM DEXTROSE
(Método a titulagdo constante Lane-Eynon)
1. Objectivo e ambito de aplicacio
Este método permite determinar o equivalente em dextrose :
— do xarope de glucose,
— do xarope de glucose desidratada,

— da dextrose monoidratada,

— da dextrose anidra.
2. Defini¢ao

2.1, Poder redutor : teor de agtcares redutores, determinado pelo método prescrito, expresso em dex-
trose anidra (D-glucose) e calculado em % (m/m) da amostra.

2.2, Equivalente em dextrose : poder redutor, calculade em @ (m/m) em relagdo a4 matéria seca.
3. Principio

A solugéio a analisar é titulada no ponto de ebuligdo em relagao a um volume determinado de licor
de Fehling em condi¢oes bem definidas, utilizando o azul de metileno como indicador.

4, Reagentes
4.1. Licor de Fehling
4.1.1. Solugao A

Dissolver 69,3 g de sulfato de cobre (I1) pentaidratado (CuSO,.5H,0) em agua e perfazer
1 000 ml com agua.

4.1.2. Solugao B :

Dissolver 346 g de tartarato duplo de sédio e potassio tetraidratado (KNaC,H,5764H,0) com
100 g de hidroxido de sodio em agua e perfazer 1 000 ml com agua. Decantar a solugdo limpida

de qualquer sedimento que se possa formar.
Nota bene : Conservar estas duas solugdes (4.1.1 e 4.1.2) em frascos castanhos ou amarelos.

4.1.3. Preparacido do licor de Fehling

Deitar nesta ordem, com a ajuda da pipeta (5.3), 50 ml da solugdo B (4.1.2) e 50 ml da solugdo A
num copo limpo e seco. Misturar bem.

Nota bene : Nio conservar o licor de Fehling. Fazer uma preparacdo extemporinea em cada dia
de utilizagdo, aferindo-a de acordo com o ponto 6.1.

4.2, Dextrose anidra de referéncia (D-glucose) (C;H,O,)

Secar o produto numa estufa de vacuo durante 4 horas a 100 + 1 2C pelo menos e 4 pressio de
cerca de 10 kPa (103 mbar).

4.3. Solucdo padrdo de dextrose a 0,060 g/100 mi

Pesar com precisio de 0,1 mg, 0,6 g de dextrose anidra (4.2), dissolvé-la na agua ; transferir a
solugdo para um baldo aferido de 100 ml (5.4). Perfazer até ao trago e misturar.

Renovar esta solugdo em cada dia que se utilizar.
4.4, Solugcdo de azul de metileno a 0,1 g/ 100 mi

Dissolver 0,1 g de azul de metileno em 100 ml de agua.

5. Aparelhos e utensilios

5.1. Balao de boca estreita de 250 ml.

5.2. Bureta em angulo recto, de 50 ml, com torneira, graduada em 0,05 ml.

5.3. Pipetas aferidas de 25 ml e 50 ml.

5.4. Bal&es aferidos de 100 ml ¢ 500 ml com um trago.

5.5. Um dispositivo de aguecimento, permitindo manter a ebulicio nas condi¢des descritas no ponto

6.1 e observar a viragem da cor no ponto final sem necessitar de retirar o baldo (5.1) da fonte de
calor (6.1, nota 3).

5.6. Cronometro indicando o tempo ao segundo pelo menos
6. Técnica
6.1. Aferi¢do do licor de Fehling

6.1.1. Pipetar 25 ml de licor de Fehling (4.1.3) para um baldo de boca estreita, seco ¢ limpo (5.1).



N.2 265 — 15 de Novembro de 2003 DIARIO DA REPUBLICA — I SERIE-A

7849

6.1.2.

6.1.3.

6.1.4.

6.1.5.

6.1.6.

6.1.7.

6.1.8.
6.1.9.

6.1.10.
6.1.11.

6.1.12.

6.1.13.

6.1.14.

6.2.
6.2.1.

6.2.2.
6.2.3.
6.2.4.

6.2.5.
6.2.6.

6.2.7.

Encher a bureta (5.2) com a solugédo-padrido de dextrose (4.3).

Deitar no baldo (5.1) 18 ml da solugdo-padrao de dextrose (4.3). Agitar o balio para misturar
bem o conteado.

Colocar o balao sobre o dispositivo de aquecimento (5.3) previamente regulado de modo a que a
ebulicdo comece ao fim de 120 + 15 segundos.

O dispositivo de aquecimento nio deve ser regulado durante a operacao de titulagao (ver nota 1).

Quando a ebuli¢gdo comegar, destravar o cronémetro a partir do zero.

Ferver o conteado do baldo durante 120 segundos controlados por crondémetro. Juntar 1 ml de
solucdo de azul de metileno (4.4) proximo do final deste periodo.

Apoés uma ebuligdo de 120 segundos (controlada por crondmetro), comegar a juntar a
solugdo-padrdo de dextrose, da bureta graduada (6.1.2) para o baldo (5.1) em gquantidades de
0,5 ml, até que a cor do azul de metileno desaparega (ver notas 2 e 3).

Tomar nota do volume total de solugdo-padriao de dextrose adicionada, incluindo a penialtima
adicdo de 0,5 ml (X ml).

Repetir as operagdes 6.1.1. ¢ 6.1.2.

Deitar, da bureta graduada para o baldo (5.1), uma guantidade de solugdo-padriao de dextrose
igual a (X-0,3) ml.

Repetir as operagdes 6.1.4, 6.1.5 e 6.1.6.

Apods uma ebulicio de 120 segundos (controlada por crondémetro), comegar a juntar a
solugdo-padrio de dextrose, da bureta graduada para o baldo (5.1) ; inicialmente em quantidades
de 0,2 ml e por fim gota a gota, até que a cor do azul de metileno tenha desaparecido.

Perto do final desta operagao, o intervalo de tempo entre as adicdes sucessivas de solugdo-padrao
de dextrose deve ser de 10 a 15 segundos.

Estas adi¢des devem ser concluidas em 60 segundos, isto é, o tempo total de ebulicdo nio deve
ultrapassar 180 segundos.

Pode ser necessario proceder a uma terceira titulagdo com uma adi¢@o inicial de solugdo-padrao
de dextros (6.1.9) que seja ligeiramente superior e convenientemente ajustada para obter o resul-
tado pretendido.

Tomar nota do volume (V, em ml) da solugdo-padrao de dextrose utilizada até ao ponto final da
titulagdo (ver nota 4).

V, deve estar compreendido entre 19 e 21 ml de solugdo-padrao de dextrose (4.3). Se V, ultrapas-
sar estes limites, ajustar convenientemente a concentracio da solugdo A (4.1.1) e repétir a ope-
racdo de titulagio.

Para a titulagdo guotidiana do licor de Fehling, dado que V, é conhecido com precisio, é
necessaria uma unica titulacdo com uma adi¢do inicial de (V,-0,5) ml de solucao-padrao de
dextrose.

Nota 1 : E necessario, quando a ebuli¢do tiver comecado, que o desprendimento de vapor seja
vivo e continuo durante todo o processo de titulagdo, o que permitira evitar, anto quanto possi-
vel, a entrada de ar no baldo de titulacdo, gue teria por consequéncia a reoxidacdo do seu
conteudo.

Nota 2 ;O desaparecimento da cor do azul de metileno é mais facilmente observavel olhando as
camadas superiores ¢ 0 menisco do conteudo do balao de titulacdo, que estao relativamente isen-
tos do precipitado de oxido de cobre (I) vermelho. O desaparecimento da cor € mais visivel a luz
indirecta. E til colocar um fundo branco atras do baldo de titulacdo.

Nota 3 © A bureta graduada deve estar tanto quanto possivel isolada da fonte de calor durante o
doseamento.

Nota 4 : Dado que € sempre necessario ter em conta o factor individual, cada operador deve efec-
tuar a sua propria titulagéo de normalizagdo e utilizar o seu proprio valor de V, para os calculos
(7.1).

Exame preliminar da amostra

A menos que o poder redutor (2.1) da amostra seja conhecido aproximadamente, efectuar um
exame preliminar com o objectivo de obter o seu valor aproximado de modo a que a massa da
amostra a analisar (6.3) possa ser calculada.

Este exame efectua-se como se segue :
Preparar uma solugio de Z T (m/v) da amostra, tendo « Z » um valor estimado.

Ver 6.1.2, utilizar a solu¢do da amostra (6.2.2) em vez da solugio titulada de dextrose.

Ver 6.1.1.

Ver 6.1.3. Utilizar 10 ml da solu¢do da amostra em vez de 18 ml de solugao-padrio de dextrose.

Ver 6.1.4.

Levar a ebulicdo o conteudo do baldo. Adicionar 1 ml de solugao de azul de metileno (4.4).
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6.2.8. Logo que a ebuligdo tiver inicio, destravar o crondmetro (5.6) a partir do zero e comegar a juntar
de 10 em 10 segundos, 1 mlda solugio da amostra da bureta para o baldo, até que a cor do azul de
metileno desaparega.

Tomar nota do volume total da solugdo da amosira adicionado, incluindo a penultima adigao

(Y ml).
6.2.9. « Y » nao deve exceder 50 ml. No caso de exceder, aumentar a concentragio da solugao da amos-
tra e repetir a titulagéo.
6.2.10. O poder redutor aproximado da amostra preparada, em percentagem da massa, ¢ dado pela
férmula
60 x WV,
Y x Z
6.3. Amostra a analisar

Pesar com precisio de 0,1 mg, uma quantidade da amostra (M g) que contenha entre 2,85 g e
3,15 g de agicares redutores expressos em dextrose anidra (D-glucose), urtilizando para o calculo,
quer o valor aproximado conhecido que diz respeito ao poder redutor (2.1), quer o valor aproxi-
mado obtido no ponto 6.2.10.

6.4, Solucdo a analisar

Dissolver em agua a quantidade da amostra (M g) a analisar e perfazer 500 ml com agua.

6.5. Determinagdo

6.5.1. Ver 6.1.1.

6.5.2. Encher a bureta (5.2) com a soluga ana_lisar (6.4).

6.5.3. Deitar da bureta para o baldo, 18,5 ml da solugéo a analisar. Agitar o baldo a fim de misturar o
conteudo.

6.5.4. Ver 6.1.4.

6.5.5. Ver 6.1.5.

6.5.6. Ver 6.1.6.

6.5.7. Ver 6.1.7 ; utilizar a solug@o a analisar em vez da solugdo-padrao de dextrose.

6.5.8. Ver 6.1.8.

6.5.9. Ver 6.1.9 ; utilizar a solugdo a analisar em vez da solugdo-padréao de dextrose.

6.5.10. Ver 6.1.10.

6.5.11. Ver 6.1.11 ; utilizar a solugdo a analisar em vez da solugdo-padrao de dextrose.

6.5.12. Tomar nota do volume (V,) da solucdo a analisar utilizado até ao ponto final da titulagio.

6.5.13. V, deve estar compreendido entre 19 ¢ 21 ml da solugéo a analisar. Se V, exceder os limites, ajus-

tar como for conveniente a concentragio da solugfo a analisar e repetir de 6.5.1. a 6.5.12.
6.5.14, Efectuar dois doseamentos com a mesma solugdo a analisar.

6.6. Teor da matéria seca

Determinar o teor da matéria seca da amostra utilizando o método 2.

7. Expressao dos resultados
7.1. Formulas e cdlculo dos resultados
7.1.1. Poder redutor :

O poder redutor, calculado em percentagem em relagio 4 massa da amostra, ¢ dado pela

formula
300 x V,
Vi x M

em gue :
V, = volume, em ml, da solugdo-padrdo de dextrose (4.3) utilizada na titulagao de afergao

(6.1),
V, = volume, en ml, da solugiio a analisar (6.4) utilizado na titulacdo de determinagéio (6.5),
M = massa em g, da amostra a analisar (6.3) utilizada para obter 500 ml de solugdo a analisar.

7.1.2. Equivalente em dextrose :

O equivalente em dextrose, calculado em percentagem em relagio a4 massa da matéria seca da
amostra ¢ dado pela férmula

PR = 100
D
em gue :
PR = poder redutor calculado em percentagem em relagio 4 massa da amostra (7.1.1),

D = teor da matéria seca da amostra preparada em percentagem por massa.
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7.1.3. Tomar como resultado a média aritmética de dois doseamentos na condigdo de estarem preenchi-
das as exigéncias respeitantes a reprodutibilidade (7.2.)

7.2, Repetibilidade

A diferenga entre os resultados de duas determinagdes paralelas, efectuadas simultaneamente nas
mesmas condigdes pelo mesmo analista, relativas 4 mesma amostra, nao deve ultrapassar 1 %o da
sua meédia aritmética.

METODO 9

DETERMINACAO DA CINZA SULFATADA
1. Objectivo e Ambito de aplicacio

O método permite determinar o teor de cinzas :
— do xarope de glucose,
— do xarope de glucose desidratado,
— da dextrose monoidratada,
— da dextrose anidra.
2. Definicao

O teor de cinza sulfatada ¢ obtido pela aplicagdo do método a seguir descrito.
3. Principio

A massa residual da amostra é determinada em meio oxidante apds incineragio a 525 °C, na pre-
senga de acido sulfurico e é expressa em percentagem da massa.

4. Reagentes

4.1. Acido sulfiirico difuido : juntar lentamente e com precaugdo, 100 ml de H,S0, concentrado
[massa volumica 20 = 1,84 g/ml ; 96 % (m/m)] a 300 ml de agua.

5. Aparelhos e utensilios

5.1. Forno eléctrico de mufla, munido de um pirometro e susceptivel de funcionar a temperatura de
525 + 25 9C.

5.2, Balanca analitica com precisao de 0,1 mg.

5.3. Cadinhos de incineragdo em platina ou quartzo, de volume adequado.

5.4, Exsicador com silica gel recentemente activada ou com um agente desidratante eguivalente e

munido de um indicador de humidade.
6. Técnica

Pesar, com precisdo de 0,1 mg, 5 g de xarope de glucose ou de xarope de glucose desidratado ou
cerca de 10 g de dextrose monoidratada ou anidra num cadinho de incineragdo (5.3), previamente
levado a temperatura de incineragdo, seguidamente arrefecido e tarado.

Juntar 5 ml de solugio de acido sulfurico (4.1) (8.1). Aquecer com cuidado o cadinho que contém
a amostra 4 chama ou sobre uma placa de aquecimento até a carbonizagdo completa. Durante a
carbonizacdo, inflamar os vapores da amostra (8.2).

Colocar entdo o cadinho de incineragdo (5.3) no forno de mufla (5.1) a temperatura de 525 +
25.°C até obtencdo de cinza branca, o que geralmente pode ser obtido 2 horas (8.3).

Deixar arrefecer a amostra cerca de 30 minutos no exsicador (5.4) ¢ pesar.
7. Expressiao dos resultados
7.1. Formula e modo de cdlculo

O teor de cinza sulfatada expressa em percentagem da massa da amostra a analisar ¢ igual a :

§ =™ w100

o

em que:

m, = massa inicial, em g, da toma de ensaio,

m, = massa em g, de cinza sulfatada.

7.2, Revetibilidade

A diferenca entre os resultados de duas determinagoes paralelas, efectuadas simultdneamente nas
mesmas condicdes pelo mesmo analista, relativas & mesma amostra, nao deve ultrapassar 2 % do
teor de cinza em valor relativo.
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B.2.

8.3.

4.1,

4.2.

5.2.
5.3.

5.4,
5.5.

5.6.

6.1.

Observacoes

A fim de evitar uma formacgio excessiva de espuma, juntar acido sulfurico em pequenas
quantidades.

Devem ser tomadas todas as precaucdes necessarias durante a primeira carbonizagio para evitar as perdas da
amostra e da cinza, na sequéncia de uma dilata¢io muito forte da massa.

Se a amostra for dificil de carbonizar, o cadinho pode ser retirade do forno de mufla ¢ o residuo
humidificado depois de arrefecido com algumas gotas de agua antes de o colocar de novo na
mufla.

METODO 10

DETERMINACAO DA POLARIZACAO
Objectivo e dmbito de aplicacao
O método permite determinar a polarizagio :
— do ag¢icar semibranco
— do ag¢icar ou agucar branco,
— do aglcar branco extra.
Definiciao
A polarizagio € a rotagdo do plano da luz polarizada por uma solugio de 26 g de agicar em
100 ml contida num tubo de 200 mm de comprimento.
Principio
A polarizag¢do é determinada num sacarimetro ou polarimetro de acordo com as condigdes do
método a seguir descrito.
Reagentes
Agente clarificanrte : solucio de acetato basico de chumbao.
Juntar 560 g de acetato basico de chumbo seco a cerca de 1 000 ml de dgua recentemente fervida.
Ferver durante 30 minutos e deixar em repouso aproximadamente uma noite.

Decantar a camada superior ¢ diluir com agua recentemente fervida de modo a obter uma solugio
com uma massa volimica de cerca de 1,25 (massa volumica 20 = 1,25 g/ml). Conservar esta
solugdo ao abrigo do ar.

Eter dietilico

Aparelhos e utensilios
Sacarimetro graduado para um peso de 26 g de sacarose ou polarimetro

Este aparelho deve ser instalado num local onde a temperatura seja proxima de 20° e ter sido afe-
rido com placas-padrdo de quartzo.

Fonte luminosa constituida por uma lampada de vapor de sodio.

Tubos de precisio para pelarimetro com 200 mm de comprimento que ndo devem apresentar um
erro que exceda + 0,02 mm.

Balanga analitica, com precisao de 0,1 mg.

Baloes aferidos de 100 ml calibrados individualmente. Os baldes cuja capacidade real se situe no
intervalo de 100 = 0,01 ml podem ser utilizados sem correc¢do. Os baldes cuja capacidade se
situe fora destes limites devem ser utilizados com uma correccdo adequada para ajustar o volume
a 100 ml.

Banho de dgua com termostato regulavel a 20 = 0,1 °C.
Técnica
Preparacdo da solugdo

Pesar o mais rapidamente possivel 26 g + 0,002 g da amostra a analisar e introduzir quantitativa-
mente num baldo aferido de 100 ml (5.5), com a ajuda de cerca de 60 ml de dgua.

Dissolver por agitacdo e sem aquecer.

Quando for necessaria uma clarificacdio, juntar 0,5 ml do reagente de acetaio basico de chumbo
(4.1).

Misturar a solu¢do por rotacido do baldo e lavar as paredes do baldo perfazendo o volume até
cerca de 10 mm abaixo do traco de afericdo.
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6.2,

6.2.1.
6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.

7.2.

Colocar o baliao no banho de agua, regulado a 20 = 0,1 °C (5.6) até a estabilizacao da tempera-
tura da solucao de acacar.

Eliminar, se necessario, as bolhas formadas & superficie do liquido com uma gota de éter dietilico
(4.2).

Perfazer até ao trago de aferigdo.

Misturar cuidadosamente, invertendo o baldo pelo menos trés vezes.
Deixar repousar o baldo e o contetdo durante 5 minutos.
Polarizacdo

Manter, para as operacdes seguintes, a temperatura a 20 + 0,1 °C.
Assegurar-se de que o aparelho esta no ponto zero.

Filtrar a solugdo por papel de filtro. Eliminar os primeiros 10 ml do filtrado. Recolher em seguida
50 ml do filtrado.

Lavar o tubo polarimétrico, passando-o duas vezes com a solugio 6.2.2.
Encher o tubo cuidadosamente com a solugdo de sacarose a analisar a 20 = 0,1 °C.
Eliminar todas as bolhas de ar no momento em que se coloca o obturador em posigio.

Colocar o tubo cheio na calha do aparelho.

Ler a rotagio com uma aproximacio de 0,057 S (ou de 0,02°S graus polarimétricos) e efectuar
cinco determinacdes. Fazer a média.

Expressao dos resultados

Farmula e cdlculo dos resultados

Os resultados expressam-se em graus S com uma precisio de 0,12 S. A transformagio dos graus
polarimétricos em graus sacarimétricos faz-se recorrendo a férmula :

grau S = grau de polarimétrico x 2,889
Repetibilidade

A diferenca entre os resultados de duas determinagdes paralelas, efectuadas simultaneamente, nas
mesmas condi¢des pelo mesmo analista, relativas & mesma amostra e representando cada uma a
meédia de cinco leituras, ndo deve exceder 0,19 S.



