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SUMARIO

O objectivo micial deste estagio era a implementagdo dum método analitico,
baseado no manual de N.1.O.S.H., para a determinagdo de compostos organicos volateis na
industria do calgado, nomeadamente nas atmosferas fabris. No entanto, devido a varios
problemas técnicos nos cromatografos e a caréncias nas instalagdes, este objectivo no foi
concretizado.

Assim, o trabalho na area da cromatografia limitou-se ao estudo e implementagio
dum novo software instalado num dos cromatografos, e também a algumas analises de
colas e produtos de acabamento.

Alem disso, como foi necessaria a minha colaboragio noutra area de trabalho
laboratonial, tive a oportunidade de realizar varios ensaios quimicos de controle de
quahdade de matérias-primas, produtos intermédios e¢ produtos acabados da indistria do
calgado. Estes ensaios foram: determinagdo do teor de cromio(VI), de matéria volatil, de
substincias soliveis em diclorometano, 6xido de crémio, de cargas ¢ de pH no couro;
analise por espectrofotometria de infravermelho de diversos materiais e produtos

intermédios da industria do calgado.
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PARTE I - INTRODUCAO

1. Apresentacio do Centro Tecnolégico do Calcado

1.1. Constituicio e Objectivos

O CTC foi fundado em 1986, sendo seus socios fundadores a Associagdo dos

Industriais do Calgado, Componentes, Artigos de Pele e seus Sucedineos (APICCAPS), o
IAPMEI ¢ o INETI.

O CTC foi criado no dmbito do Decreto - Lei n° 249/ 86 de 25 de Agosto, alterado

pelo Decreto - Lei de 24 de Novembro, que regulamenta a actividade dos Centros

Tecnologicos, com os seguintes objectivos genéricos:

apoiar técnica e tecnologicamente as empresas do sector do calgado e sectores afins
ou complementares,

promover a formagio técnica e tecnoldgica dos meios humanos das empresas,
promover a melhoria da qualidade dos produtos e processos industriais,

preparar e divulgar informagio técnica junto da industria,

realizar e dinamizar trabalhos de investigagdo, desenvolvimento e demonstragio.

1.2. Instalacdes

O CTC dispde actualmente de amplas e modernas instalagdes nos 2 principais pdlos

industriais de calgado.

A sede do CTC, em S. Jodo da Madeira, ocupa uma area de cerca de 1770 m’,

incluindo:

laboratério e gabinetes de apoio,
centro de CAD / CAE / CAM,
sistema de gestdo da produgio,
sistemna de estilismo,

centro de produgio de audiovisuais,
salas de formagdo (3),

auditorio (200 pessoas),

biblioteca,

gabinetes e areas administrativas
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A delegagio de Felgueiras ocupa uma area de 1000 m’, que inclui:

laboratério e gabinetes de apoio,
centro de CAD/ CAE/ CAM,
biblioteca,

salas de formagéo,

auditorio (120 pessoas),

gabinetes e areas administrativas.

1.3. Estrutura e Organigramas

O CTC estrutura-se, de acordo com os seus Estatutos, publicados nos Didrios da

Republica n° 285 II Série, de 12 de Dezembro de 1986 ¢ n° 158 III Série, de 9 de Julho de

1999, com o organigrama que se apresenta na figura que se segue.

Conselho
Geral
Conselho Conselho de
Consultivo Fiscalizagdo
Conselho de
Administragdo
Direcgdo
Geral
[ [ I [ [ |
Unidade de Unidade de Unidade de Unidade Servigo de Servigo de
Tecnologias Tecnologias Engenharia Administrativa Formagio Informagdo
de Materiais e de Produgio Industrial ¢ Financeira
Ambiente
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O laboratério de ensaios esta inserido na Unidade de Tecnologias de Materiais ¢
Ambiente de acordo com o seguinte organigrama:

Unidade de
Tecnologias de
Materiais € Ambiente

Investigagdo e Higiene e Ambiente Laboratério de Qualidade,
Desenvolvimento Seguranga no Ensaios Calibragées ON
de Matenais e Trabalho Acreditado ¢ Normalizagdo

Ambiente
Laboratério Laboratério
de Ensaios - de Ensaios -
FLG SIM
Area Quimica Area Fisica Area Fisica Area Quimica

e Instrumental

e Instrumental

1.4. O laboratério

O laboratério do CTC esta acreditado pelo IPQ no dominio do calgado, estando

ainda credenciado como organismo de verificagdes metrologicas. Aqui realizam-se diversos

ensaios fisico-mecdnicos e quimicos para controlar a qualidade de matérias primas,

produtos intermédios e produtos acabados. Efectuam-se também ensaios de medigdo de

peles, de verificagdo metrologica de Planimetros e de maquinas planimétricas.

- Ensaios de trac¢do e compressdo

- Resisténcia a flexdo

- Resisténcia & fricgdo

- Resisténcia a abrasido

- Absorgdo de agua

Os ensaios fisico-mecanicos realizados mais frequentemente sdo:
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- Solidez do acabamento face a fric¢do
- Condutividade eléctrica
Os ensaios quimicos efectuados destinam-se a determinar:;

- Teor de soliveis em diclorometano e acetona

- Teor de cromio total (Cr; O3)

- Crémio (VI)

- Pentaclorofenol por espectoscopia de massa

- Aminas

- Formaldeido

- Resisténcia das pecas metalicas a ac¢do do cloreto de sddio e de sulfuretos

- Sido ainda efectuados outros ensaios destinados a determinar algumas caracteristicas
quimicas da pele, nomeadamente a determinagdo de matéria volatil, soliveis em agua,

o pH e cinzas sulfatadas.
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2. PRINCIPIOS BASICOS DA TECNOLOGIA UTILIZADA
2.1. Cromatografia gasosa

A cromatografia gasosa (GC) é uma técnica muito eficiente de separagdo de
substancias volateis, cuja utilidade ¢é acrescida pelas informagdes qualitativas e
quantitativas que um cromatograma oferece.

Todos os métodos cromatograficos t€ém em comum o uso de duas fases: uma
estaciondria e outra movel, através das quais se vio distribuindo os varios componentes a
analisar. A cromatografia em fase gasosa é um processo que permite separar uma mistura
(gasosa ou devidamente vaporizada) em seus constituintes, fazendo passar uma fase movel
gasosa por uma fase estaciondria. Em virtude do retardamento selectivo exercido pela fase
estacionaria, os componentes da mistura a separar movimentam-se a diferentes velocidades
efectivas ¢ a migragdo diferencial tende a segregar os componentes em zonas ou bandas
separadas.

A figura seguinte representa esquematicamente 0s componentes essenciais dum

cromatografo gas-liquido.

l Amostra

Gas de arraste

v

Regulador de pressdo

!

Injector

v

Coluna

v

Detector —» Sistema de registo de sinal

v

Medidor de caudal
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Geralmente, azoto, hélio ou hidrogénio comprimidos em cilindros sdo utilizados
como gas de arraste. As condigdes do fluxo de gis 'a entrada de um sistema de introdugdo
de amostra (injector) sdo controladas por reguladores de pressio e valvulas de medigdo. A
coluna ¢ ligada ao sistema de injecgdo onde a amostra ¢ introduzida por meio de uma
seringa, manual ou automaticamente. A outra extremidade da coluna ¢ ligada a um sistema
de detecc¢do continua do efluente — detector. Este deve ser insensivel ao gas de arraste, mas
responder aos componentes eluidos da coluna. O registo da resposta do detector em fungio

do tempo constitui 0 cromatograma.

2.2, Espectroscopia

As propriedades espectrais sdo usadas para determinar a estrutura de moléculas e
ides. S3o especialmente importantes as espectroscopias do tipo ultravioleta (uv),
infravermelho (iv), ressonancia magnética nuclear (rmn), ¢ de massa.

Os varios tipos de energia molecular sdo quantificados. A molécula pode ser
elevada do seu estado de menor energia (estado fundamental) para um estado de maior
energia (estado excitado) por um fotdo de radiagio electromagnética com o comprimento
de onda correcto.

Na espectroscopia ultravioleta, os comprimentos de onda (A) sdo expressos em
nanometros; com infravermelhos, usam-se micrometros. As frequéncias sio usualmente
especificadas pelo nimero de ondav, em que v=1/A (cm™).

Num espectrofotometro tipico, um composto dissolvido é exposto a radiagdo
electromagnética com variagdo continua do comprimento de onda. A radiagdo que passa ou
¢ absorvida pelo composto € registada num grafico, em fungdo do comprimento de onda ou
do nimero de onda. Os picos de absorgdo sdo registados como minimos no infravermetho e
usualmente como maximos na espectroscopia ultravioleta.

Para um dado comprimento de onda, a absorg¢do segue uma lei do tipo: A=¢* C *I,
em que A = absorvancia=-log)¢ (frac¢do da radiagéo incidente transmitida)
€ = coeficiente de extingdo molecular, dm?/mol

C = concentragio da solugio, mol/dm’

1 = distdncia percorrida pela radiagdo dentro da solugéo, dm.
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O comprimento de onda de um maximo de absorgdo, Ay, € 0 correspondente €4y
sdo propriedades que identificam um composto.

Nas regides do ultravioleta e do visivel, a luz causa a excitagdo de um electrdo
de baixa energia para um de alta energia. A radiagdo infravermelha causa a excitagdo dos
estados quantificados de vibragdo molecular.

Numa molécula, cada ligagdo como O-H e cada grupo de trés ou mais atomos, como
NH; ¢ CHj, absorvem radiagdo iv em determinadas frequéncias para produzir estados
vibracionais quénticos excitados de estiramento e deformagdo de angulo. Apenas as
vibragdes que causam variagdo do momento de dipolo produzem bandas de absorgdo.
Embora uma absor¢do seja afectada apenas ligeiramente pelo ambiente molecular da
ligagdo ou grupo, ¢ possivel determinar a partir de pequenas variagdes nas frequéncias das
bandas factores tais como o tamanho de um anel contendo o grupo C=0 ou se C=0 ¢ parte
de uma cetona, COCl ou COOH. Uma banda observada num comprimento de onda
especifico prova a identidade de uma ligagdo em particular ou de um grupo de ligagdes
duma molécula. Por outro lado, a auséncia de uma certa banda no espectro usualmente
elimina a possibilidade da presenga da ligagdo que a produziria.

Os componentes basicos dos instrumentos analiticos dos varios tipos de
espectroscopia sdo semelhantes em funcionamento e em requisitos independentemente de
serem destinados a usar com radiagdo ultravioleta, visivel ou infravermelha. Devido a estas
semelhangas, estes instrumentos s3o frequentemente designados por instrumentos Opticos
mesmo sendo aplicados em zonas do espectro as quais o olho € insensivel.

A maioria dos instrumentos s30 compostos por cinco componentes: uma fonte
estavel de radiagdo, um selector de comprimentos de onda que permita o isolamento duma
determinada regido (monocromador), um ou mais contentores de amostras, um detector, ou
trasductor, que converta a radiagdo num sinal mensuravel (geralmente eléctrico), e um
processador e leitor de sinal.

As células, janelas, lentes, ¢ os elementos dispersivos de comprimentos de onda
num espectrofotometro ou fotometro comum devem ser transparentes na regido do

comprimento de onda utilizado para a andlise.
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PARTE II - TRABALHO EXPERIMENTAL

Procedimentos experimentais

A parte experimental deste trabalho consistiu em diversas andlises de diferentes
materiais, recorrendo a ensaios de quimica clssica e quimica instrumental.

Os aparelhos utilizados na parte instrumental foram: Cromatografo gasoso
AutoSystem — Perkin Elmer, Espectrofotémetro UV/ VIS Lambda 2 — Perkin Elmer,
Espectrofotometro 1600 Series FTIR.

Determinagéo do teor de Crémio (VI) no couro
Este método destina-se a determinagdo de crémio (VI) em solugbes extraidas do
couro, em condi¢des definidas. O Cr (VI) em solugdo oxida 1,5-difenilcarbazida a 1,5-
difenilcarbazona, resultando um complexo corado (vermelho/violeta) que pode ser
quantificado fotometricamente a A=540 nm. O teor de Cr (VI), em mg / kg de matéria seca,
¢ a quantidade de Cr (VI) existente no couro determinada apos a extracgdo com solugdo
aquosa de um sal a pH = 7,5-8.
REAGENTES
o Agua destilada
e K,CryO7, seco durante 16 + 2h, a 102 + 2° C.
¢ Solugio de extracgdo (1): 22,8 g de KoHPO4.3H,O dissolvidos em 1 1 de agua, com
pH = 8,0 + 0,1 ajustado com acido fosforico.
o Solu¢do de difenilcarbazida (DFC) (2): 1,0 g de 1,5-difenilcarbazida dissolvido em
100 ml de acetona e acidificada com uma gota de acido acético glacial. Esta solugdo
devera ser guardada numa garrafa de vidro escuro e manter-se-a estavel durante 14
dias, a4 ° C.
¢ Solugdo de acido fosforico (3): 700 ml de acido o-fosfoérico e agua até perfazer 1 1.
e Solugdo de reserva de Cr (VI) (4): 2,829 g de K;Cr;O7 dissolvidos em agua
destilada num baldo volumétrico de 1 1.
e Solugdo padrido de Cr (VI) (5): pipetar 1 ml da solugdo anterior para um baldo

volumétrico de 11 e adicionar dgua até ao limite.
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Azoto ou argon, isento de oxigénio.

PROCEDIMENTO

Amostragem e preparagdo das amostras: ver anexo

Preparagdo das solugles analiticas: pese 2 + 0,01 g de couro moido. Pipete 100 ml
da solugdo 1 para um matras de 250 ml e adicione o couro. Areje a solugdo durante
5 min, usando argon ou azoto (50 = 10 ml / min).

O couro em po € extraido por agitagdo num agitador mecanico durante 3 h (deve-se
programar a intensidade do movimento do aparelho de maneira a que os
movimentos sejam circulares e suaves, evitando que o p6 adira as paredes do
matras). No final, verifique o pH da solugdo. Este devera estar entre 7,5 e 8.
Imediatamente apds a extracgdo a solugdo deve ser filtrada para um baldo de 100
ml.

Determinagdo do Crémio na solugdo obtida: Pipetar 10 ml da solugdo obtida para
um baldo de 50 ml e diluir até % do volume do baldo com agua destilada. Adicionar
1 ml da solugdo de difenilcarbazida e 1 ml da solugdo de acido fosforico, agitar e
completar com agua destilada. Deixar em repouso durante 15 min.

Medir o coeficiente de extingdo da solug¢do no espectrofotémetro UV/ VIS ao A =
540 nm numa cuba de quartzo com passo Optico de 2 cm, usando como referéncia a
solugdo de branco (encher % de um baldo de 50 ml com agua destilada, adicionar
Iml da solugdo de difenilcarbazida e 1ml da solugdo acido fosforico, agitar e
completar com agua). O coeficiente obtido € registado como E1.

Pipetar 10 ml da solugdo para um baldo de 50 ml e trate-a como se descreve acima
sem adicionar a solugdo de difenilcarbazida. O coeficiente de extingdo desta solugdo

¢ registado como E2.

RESULTADOS

Calculo do teor de Cr (VI)

Ccr=(Ei-E2)*D*10/(A*M*F)

Ccr- Cr(VI) solavel no couro em mg/kg, baseado em matéria seca.
E;- Coeficiente de extingédo

E,- Coeficiente de extingdo da solugdo sem DFC

F - gradiente da curva de calibragdo
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A - Aliquota retirada da solugdo
M - Massa inicial de couro
D — Factor de conversdo de matéria seca = 100/ (100 — W)

W — Matéria volatil (%) — ver determinagio de matéria volatil

Determinagio do Oxido de Crémio no couro

Este método aplica-se a todos os tipos de couro, e apresenta dois procedimentos

alternativos para a obtengdo, a partir das cinzas do couro, de cromio em solugdo: oxidagio

com acido perclorico ou fus3o alcalina.

Ha, como complemento, o método de oxidagdo por via humida.

A oxidagdo das cinzas do couro pelo acido perclorico, ou pela fusdo alcalina, é

seguida pela titulagdo iodométrica do crémio.

a) Método do acido perclérico
REAGENTES

Acido Sulfurico concentrado,98% (m/m)

Acido Perclérico, 60% a 70% (m/m)

Acido o-fosforico a 90% (m/m)

Solugdo de iodeto de potassio, preparada recentemente (100 g /1)
Tiossulfato de sodio 0,1 M

Solugdo indicadora de amido (10 g /1) ou amido solivel em po

PROCEDIMENTO

Amostragem e preparagdo das amostras - ver anexo

Pesar rigorosamente para um cadinho 2 g de couro moido e carbonizar no bico de
Bunsen sob chama fraca antes de calcinar numa mufla a 700° C, durante 2 horas.
Transferir as cinzas para um matras de 250 ml e adicionar 15 ml da mistura de acido
sulfurico com acido perclorico (1:2). Aquecer até ebuligdo. Apdés uma mudanga
total de cor, aquecer suavemente durante mais 2 min. Depois de arrefecer, diluir até
200 ml com agua destilada.

Para eliminar o cloro formado, ferver durante 10 min.

Depois de novo arrefecimento, adicionar 15 ml de acido o-fosforico e 20 ml de

iodeto de potassio e deixar em repouso no escuro, durante 10 min.

Relatorio de Estagio Pagina 10 del 5



Titular com tiossulfato de sddio 0,1 M até que a solugdo se torne verde, adicionando
a solugdo indicadora perto do ponto final.
b) Método da fusdo alcalina
REAGENTES
e Mistura de fusdo
e Acido cloridrico concentrado,36% (m/m)
o Solugido de Iodeto de potassio, recentemente preparada (100 g/ 1)
e Solugio padrio de tiossulfato de s6dio 0,1 M
¢ Solugio indicadora de amido (10g /1) ou amido soliivel em po
PROCEDIMENTO
¢ Calcinar o couro e colocar no cadinho uma massa apropriada de cinzas. Adicionar 5
g da mistura de fusdo e misturar bem. Inicialmente, aquecer suavemente no bico de
Bunsen, e depois mais intensamente durante 30 min. Apds arrefecimento, colocar o
cadinho num gobelé contendo 100-150 ml de agua fervente e aquecer a mistura até
dissolugdo. Filtrar para um matras e recolher também a dgua de lavagem do
cadinho, do gobelé e do filtro. Neutralizar com acido cloridrico e adicionar um
excesso de acido. Arrefecer a temperatura ambiente e adicionar 20 ml da solugdo de
iodeto de potassio. Guardar o matras fechado e no escuro. Titular com tiossulfato de
sodio, adicionando solugdo indicadora de amido perto do ponto final.
RESULTADOS
¢  %Cr;03 (m/m) = (V;*0.00253*100) / Mo
Vi- Volume inicial de tiossulfato de sddio 0,1 M usado na titulagdo

M- Massa inicial de couro

Determinagio do pH e do indice da diferenca de um extracto aquoso
Este método ¢ aplicavel a todos os tipos de couro em todos os estados do processo.
O indice da diferenga define-se como a diferenga entre o valor de pH do extracto
aquoso obtido por este método e o valor de pH de uma diluigdo a 10% deste extracto.
Nos casos em que o valor do pH ¢ inferior a 4 ou superior a 10, o valor de uma

diluigio do extracto decantado é também determinado.
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Tanto o valor do pH como o do indice da diferenga s3o importantes quando se deve
decidir se um couro contém quantidades perigosas de acido ou bases fortes livres.
REAGENTES

e Agua recentemente desionizada ou destilada, livre de dioxido de carbono e
amoniaco com valor de pH entre 6 e 7, e com uma condutividade especifica ndo

superior a 200 uS/min a 20° C.

e Solugdes tampédo

PROCEDIMENTO

e Preparagdo das amostras — ver anexo

e Transferir 5 £ 0,1 g da amostra para um frasco de boca larga, adicionar 100 ml de
agua a 20 = 2 ° C, rolhar e agitar manualmente durante 30 seg. Colocar o frasco
num agitador e agitar durante 16 — 24 horas. Determinar o valor do pH do extracto
sem filtrar.

e Se a determinagdo do valor do pH do extracto for inferior a 4 ou superior a 10,

procede-se a determinagdo do indice da diferenga da seguinte maneira: decantar o

extracto, deixando o residuo no frasco; pipetar 10 ml de liquido para um baldo de

100 ml e diluir; ler o valor do pH.

Determinacio de substincias soliiveis em diclorometano
REAGENTES
¢ Diclorometano
PROCEDIMENTO
¢ Amostragem — ver anexo
e Pesar um baldo de fundo raso de 250 ml, previamente seco na estufa a 102 + 2° C.
Pesar 10 £ 0,1 g de amostra para o cartucho, comprimir o couro com algoddo e
introduzir o cartucho no sifdo de extracg¢do. Introduzir um volume de diclorometano
no baldo de modo a que ultrapasse a capacidade do sifdo. Efectuar a extracgio.
Secar o extracto na estufa a 102 £+ 2 ° C, durante 4 horas. Arrefecer num excicador e

pesar. Repetir a secagem, o arrefecimento, e a pesagem com periodos de secagem
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de 1 hora até que a perda de peso ndo exceda 10 mg ou seja atingido um tempo total
de secagem de 8 horas. Registar o peso final.
RESULTADOS

e (Célculo da massa do extracto
M; (g) = m¢-m;
M; — massa do extracto
m¢— peso final
m; — peso inicial

e Calculo de substancias extraiveis
% em massa = M;*100/ M,

M; — massa da amostra utilizada

Determinacio de matéria volatil
Este método aplica-se a todos os tipos de couro e por vezes é utilizado como
complemento de outras determinagdes.
PROCEDIMENTO
¢ Amostragem — ver anexo
e Manter o recipiente de pesagem, previamente lavado e seco, numa estufa a 100 ° C,
durante 1 hora. Arrefecer num excicador e pesar. Pesar 3 g da amostra para o
recipiente de pesagem e secar durante 5 h a 102 = 2° C. Arrefecer num excicador ¢
pesar. Repetir a secagem, o arrefecimento e a pesagem com tempos de secagem de 1
hora, até que a perda de massa ndo exceda 3 mg ou até um tempo de secagem de 8
horas. Registar o peso final.
RESULTADOS
e Calculo da amostra seca
M; (g) =mi—m;
M, — massa de amostra apos secagem
m¢— peso final
m;- massa do recipiente
e Calculo da matéria volatil
% em massa = (M; — M;)*100/ M,
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M; — massa de amostra antes da secagem
Determinac¢io de compostos organicos volateis
Aplica-se a todos os tipos de colas e a varios produtos de acabamento utilizados na
industria do calgado.
O procedimento na preparagdo das amostras varia de acordo com o tipo de produto.
a) Colas
REAGENTES
e 1-Butanol
e Acetato de n —Butilo
PROCEDIMENTO
e Preparar uma mistura de cola e 1-Butanol na proporgdo 1g : 20 ml. Centrifugar e
adicionar 2 ml de Acetato de n —Butilo. Injectar 1ul desta solugdo no cromatografo
gasoso com detector FID. Devera ter-se o cuidado de agitar a solugdo antes de cada
injecgéo.
b) Produtos de acabamento
REAGENTES
e Solvente para extracgdo
PROCEDIMENTO
e Adicionar 5 ml de solvente a 5 ml de produto a analisar, agitar ¢ filtrar para um
frasco com tampa. Se a amostra a ser analisada for muito viscosa, juntam-se os
compostos num funil de extracgdo e recolhe-se a fase organica. Injectar no
cromatdgrafo, repetindo cada analise.
RESULTADOS
e Os relatorios obtidos fornecem informagdes qualitativas e quantitativas sobre os

compostos existentes nos produtos — ver anexo.

Determinagio de cargas

Usa-se 0o método das cinzas e aplica-se a quase todas as borrachas e produtos de

borracha.
PROCEDIMENTO

e Preparar a amostra
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e Preparar cadinhos de porcelana, secando-os na mufla durante 1 h 30 a 550 £ 25° C
e arrefecendo-os num excicador. Pesar os cadinhos e registar o seu peso.

e Colocar nos cadinhos cerca de 1 g de matenal e levar a mufla durante 1 hora.
Depois deste periodo, abrir a porta da mufla cerca de 5 cm e continuar a aquecer
durante 30 minutos.

e Retirar os cadinhos, arrefecé-los num excicador e pesar.

RESULTADOS

e Calculo da percentagem das cinzas
Cinzas (%) = (M3-M;) *100/ M;

M, (g) — massa do cadinho
M, (g) — massa da amostra

M; (g) — massa do cadinho com cinzas
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ANEXO 1

Preparac¢io da amostra por moagem

Aplica-se a todos os tipos de couro
PROCEDIMENTO

Reduzir o couro a pedagos pequenos, para facilitar a moagem e obter uma amostra
uniforme. Se o couro estiver himido ou molhado, deve-se secar a amostra a uma
temperatura que ndo exceda os 50 ° C e depois condiciona-la numa atmosfera com
temperatura de 20 + 2 ° C e humidade relativa 65 * 2 %, durante 24 horas.

Verificar se 0 moinho, a peneira e o recipiente estdo limpos.

Moer alguns pedagos, desprezar o pé de couro produzido e limpar novamente o
moinho.

Moer toda a amostra e armazenar o po num recipiente limpo, seco e fechado.

Nunca usar agua ou um pano himido para limpar o moinho.
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RELATORIO DO CROMATOGRAMA
Peak Time Component Area Height Raw
# [min] Name [uv-s] [uV] Amount
1 5.877 Acetona 2150257.60 276070.84 7.6061
2 6.496 Diclorometano 544457.86 53118.99 4.6811
3 8.704 Acetato de etilo 376509.76 54015.18 0.3765
4 12.203 1-Butanol 674788.62 33349.15 1.6428
3746013.84 416554.15 14.3065
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