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Apresentacao

O que se observa hoje nas diferentes Unidades da Embrapa é um
guadro de técnicos de laboratério altamente especializados, mas com pouco
ou nenhum registro dos detalhes de otimizacdo das rotinas de andlise,
desenvolvidos ao longo dos anos.

O registro desse conhecimento facilitara o repasse do conhecimento
acumulado no treinamento de outros técnicos, além de possibilitar a
padronizacdo dos resultados com maior confiabilidade e seguranca dos
procedimentos. Isso é possivel pela elaboracdo de Procedimentos
Operacionais Padrdo, ainda muito pouco explorados pela caréncia de

informacdes sobre o assunto.

Esse trabalho apresenta uma metodologia para a definicdo dos
Procedimentos Operacionais Padrdo de facil aplicacdo. Sera possivel otimizar
recursos humanos e financeiros alocados em treinamento e a oportunidade de
resgate do conhecimento até entdo restrito a cada técnico.

Esta contribuicdo da Embrapa Florestas facilitara a implantagcdo e
controle de rotinas nos diversos laboratérios do Sistema Embrapa.

Moacir José Sales Medrado
Chefe Geral
Embrapa Florestas
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Metodologia para Definicéo
de Procedimento
Operacional Padrao

Luiz Fernando Tocchetto
Patricia POvoa de Mattos

INTRODUCAO

As boas praticas para laboratério (BPL) séo o conjunto de normas que dizem
respeito a organizagéo e as condi¢des sob as quais estudos sdo planejados,
realizados, monitorados, registrados e relatados, tendo por principio fixar os
padrdes minimos para um laboratério funcionar adequadamente visando o
homem/vegetais/animais e 0 meio ambiente.

E importante a existéncia no laboratério de normas ou manuais de seguranca
especificos. Todos os procedimentos de rotina executados no laboratério
devem ser descritos e de facil interpretacédo e acesso a todos. Deve-se ter
descritas as técnicas de manuseio correto de vidrarias e aparelhagens,
cuidados especiais com reagentes e explicacdo de como usar corretamente 0s
equipamentos de protecao individual e primeiros socorros (Brasil, 2002).

A Embrapa, apesar de ndo ter uma cultura prevencionista, inseriu em suas
normas internas, ao longo de sua existéncia, procedimentos normativos de
seguranca. Em 1978 quando foi aprovada a primeira Norma Regulamentadora
pelo Ministério do Trabalho, esta foi inserida nos procedimentos basicos de
seguranca, e ao longo destes anos, foram implantados varios sistemas em
suas instalacgdes, tais como certificagdo de qualidade em alguns de seus
laboratérios, treinamento em boas praticas de laboratorio, e mais
recentemente o Modelo de Gestdo Estratégica — MGE (Embrapa, 2000) que
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também envolve questdes de seguranga como um todo, e que de alguma
forma garantiram um baixo nimero de acidentes em seus laboratérios.

Um fato que pode ter contribuido para a ndo fixagdo de uma cultura
prevencionista, € o baixo grau de risco na qual se enquadra a Embrapa.
Segundo a Classificagdo Nacional de Atividades Econdmicas — CNAE, o grau
para esta atividade, cddigo n°73.10-5, Pesquisa e Desenvolvimento das
Ciéncias Fisicas e Naturais, é dois (2), o que corresponde na pratica a um
risco igual ao de escritérios comerciais, onde as exigéncias de seguranca sédo
minimas (Brasil, 2002).

Mesmo sendo grau de risco dois, a Embrapa se preocupou em montar uma
estrutura de laboratérios atualizada, com “lay out” avancado para a época,
guando teve inicio a construcao das Unidades de pesquisa, a partir de 1973,
cinco anos antes da aprovacédo da Lei n° 6.514 de 22 de dezembro de 1977,
e das Normas Regulamentadoras aprovadas pela Portaria n° 3.214 de 8 de
junho de 1978.

Na Embrapa Florestas estao instalados 10 laboratérios de pesquisa, com
poucos profissionais de apoio, mas na grande maioria com grande
especializacdo para o desenvolvimento das atividades de rotina de cada
laboratério. O que se observa é que os profissionais habilitados seguem os
protocolos de andlise, adequando etapas para a otimizacdo das tarefas e esses
passos ndo ficam registrados. Este problema se evidencia quando existe a
necessidade de substituicdo ou remanejamento de profissionais por motivos
diversos.

A constante evolugdo no controle de qualidade dos processos em geral, ndo
sendo diferente em laboratérios de analises quimicas, levou-nos a uma
constatacdo clara de que, apesar de possuirmos as técnicas avancadas de
investigacdo, ndo dispomos de ferramentas adequadas de acompanhamento
dos processos quimicos em suas diversas etapas, dificultando a padronizacao
dos resultados, bem como a garantia da manutencéo da técnica dentro dos
padrdes de exceléncia exigidos em caso de substituicdo do pessoal técnico do
laboratério. As dificuldades e os custos financeiros para a recuperacdo destas
técnicas seria altissimo, justamente pela falta do registro adequado dos
procedimentos.
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O objetivo deste trabalho foi estruturar uma metodologia para se definir
procedimentos Operacionais Padrdo (POP’s) para protocolos executados em
laboratérios, permitindo que profissionais com treinamento basico possam
realizar tarefas de outros laboratérios, seguindo os passos anteriormente
mapeados para sua correta execugao.

1. MATERIAL E METODOS

Trabalhou-se com a madeira de Pinus maximinoi em andlises de rotina,
realizadas por técnico treinado e responsavel pela execucao das analises
guimicas de madeira do laboratério, ha mais de cinco anos.

Para a avaliacdo dos objetivos pretendidos, foram escolhidos dois
laboratoristas com experiéncia de mais de cinco anos, um lotado no
laboratério de qualidade da madeira, habituado com as rotinas em teste, e
outro lotado em um laboratério sem qualquer ligagdo com o Laboratério de
Qualidade da Madeira, e que ndo conhecia os procedimentos em quest&o.

Adotou-se para a analise a apostila compilada por Lavoranti (1986), em que
sdo descritas as normas para o preparo de amostras e 0os procedimentos de
analise quimica da madeira.

A metodologia usada envolveu o desenvolvimento das atividades praticas,
como descrito a seguir, com 0 acompanhamento e documentacao realizada
por um engenheiro de seguranca:

d O técnico treinado realizou a anéalise sem a presenca do técnico
convidado e cada passo ou observagdo ndo discriminada no manual foi
anotada, sendo elaborada uma nova seqliéncia de etapas;

d foi repassado o manual para a realizacdo da analise pelo técnico
convidado, sendo acompanhadas e anotadas pelo engenheiro de
seguranca as dificuldades encontradas;

d O técnico convidado realizou novamente a andlise seguindo a nova
seqliéncia, sempre acompanhado pelo engenheiro de seguranca, e as
dividas que surgiram foram esclarecidas pelo técnico treinado.



12 Metodologia para Definicdo de Procedimento Operacional Padrédo

d Com os POP descritos e revisados foram repassados para estagiarios do
laboratério e solicitada a realizacdo das andlises, com a supervisao do
técnico treinado.

2. RESULTADOS E DISCUSSAO

A primeira constatacdo foi que o manual ndo apresenta as instrucdes passo a
passo de todos os procedimentos a serem realizados (POP’s), desde o preparo
das amostras, operacionalizagdo de equipamentos e dos procedimentos de
andlise quimica. Procedimento este fundamental para a aplicagdo das BPL,
evitando-se erros grosseiros no processo, propiciando a padronizacado dos
procedimentos, por todos os empregados, mesmo aqueles que ndo conhecem
0s procedimentos utilizados, evitando riscos de acidentes por procedimentos
inadequados, e a garantia da manutencao da qualidade das andlises.

Nas condi¢des atuais, 0 manual existente ndo descreve detalhadamente todos
0s passos do processo, 0 que dificulta muito o trabalho do laboratorista,
mesmo experiente, que ndo conhega o processo de analise desse laboratorio,
necessitando da ajuda do laboratorista titular para executar as analises
desejadas, o que indica que mudancas devem ser feitas no manual de
procedimentos.

Os procedimentos laboratoriais realizados pelo laboratorista 1 transcorreram
normalmente, sem quaisquer dificuldades, por ser ele um conhecedor do
processo. Verificou-se, no entanto que muitas etapas realizadas ao longo dos
trabalhos ndo constavam no manual e que de alguma forma poderiam gerar
situagOes de riscos de acidentes graves, como também a perda da amostra e
danos nos aparelhos e equipamentos caso ndo fossem executadas.

Estas situacBes foram registradas conforme a sequiéncia das analises, a seguir:
Determinacdo da umidade das amostras:

d Nao ha descricdo ou modelo para montagem dos envelopes de papel filtro
onde serdo colocadas as amostras de serragem para andlise (Figura 1);

d A estufa ndo apresenta nenhuma sinalizacdo de segurancga;
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Durante a secagem das amostras na estufa a 105° C =+ 3° C, verificou-
se que a retirada das amostras quentes da estufa para o dessecador é
feita com uma pinca metdlica sem qualquer protecdo do laboratorista;

Figura 1 — Sequéncia para montagem do envelope de papel filtro.

O dessecador ndo possui respiro, e deve ser aberto com freqUéncia para
se evitar a selagem da tampa.

Determinagd@o dos extrativos totais:

Foi nesta etapa dos procedimentos onde se verificou o maior nimero de
situacdes ndo registradas e importantes.

O primeiro passo ao preparar o Extrator de Soxhlet (Figura 2), é colocar
as pérolas de vidro no interior do baldo. Se isto ndo for feito, o risco de
explosdo do baldo durante o processo de fervura dos solventes é
iminente, e em lugar algum esta descricao é registrada;

O posicionamento correto das mangueiras de borracha para a circulacdo
da agua de resfriamento no condensador;

O desligamento da agua de circulagdo do condensador, em que
momento deve ser fechado o registro e suas consequéncias;

A sequiéncia de procedimentos com relagdo a grelha aquecedora, quando
ligar e desligar;

O reaproveitamento dos produtos quimicos no processo de digestéo;

Ao iniciar a fervura ocorre o transbordamento da solucdo de acido
sulfurico a 72%, e para que seja controlada esta reacéo, é adicionado
alcool 96%, com um pissete, diretamente sobre a solugao, por uma ou
duas vezes;

13
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d Com a lavagem das amostras, ocorre a diluicdo da solugéo de H,SO,,
para 0,6% a qual é jogada diretamente na pia de despejo;

d O procedimento de aquecimento da agua de reposi¢cao do banho-maria,
por estar o sistema de aquecimento central desativado;

d O procedimento de montagem da solucao de acido sulfarico 72% nao
consta no manual,

d Nao ha indicativos de como fazer para misturar acido a agua;

e No processo de lavagem das amostras nao ha indicagdo de que o funil
deve ser estriado para facilitar a saida do ar, agilizando o processo, pois
a lavagem é feita com agua em ponto de fervura.

DA TRATCH SCEHELT g L s Sia
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===

=T

mld A

FEMITE FAEL Colslogd Coes v

Figura 2— Extrator Soxhlet
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O laboratorista convidado teve alguma dificuldade na realizacao das analises,
solicitando a ajuda do laboratorista experiente, o que contribuiu para o
aprimoramento das descri¢des das etapas dos POP. Sugere-se a incluséo de
amostras indicadoras no lote de analise, para a confirmacgéo dos resultados
obtidos, funcionando como uma auditagem constante do processo e dos
resultados, acdo importante no controle da qualidade das analises.

A seguir, estdo descritos passo a passo todas as etapas e os procedimentos
de segurancga para que as andlises sejam realizadas com éxito.

POP n° 1:
Aquecimento do Cadinho em estufa de secagem:

1) Regular a estufa de secagem para 105° C & 3° C.

2) Atingida a temperatura de 105° C, colocar os cadinhos para secar por 2
a 3 horas, verificando a cada 30 minutos se a temperatura da estufa
esta correta, pela leitura direta do termdmetro instalado na estufa;

3) Retirar os cadinhos da estufa com auxilio de uma pinga e colocar em um
dessecador de cinco em cinco cadinhos.

POP n°2:
Utilizacdo do dessecador:

1) Retirar os cadinhos da estufa com auxilio de uma ping¢a, colocando-os no
dessecador por 10 minutos para resfriamento.

2) O dessecador ndo tem respiro proprio, sendo necessario o procedimento
de abre/fecha da tampa a cada 3 minutos.

3) Para a pesagem do cadinho, abre-se a tampa do dessecador e retira-se
um cadinho, fechando-se a tampa em seguida para evitar que os demais
cadinhos absorvam a umidade do ar. O dessecador possui no seu interior
um depésito de silica com formato de grdos com diametro médio de
1mm, que quando seca tem aparéncia azulada, e quando saturada de
umidade torna-se incolor opaco.
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4)  Para recuperacgédo da silica, a cada 30 dias, transferir a silica do
dessecador para um recipiente de vidro ou de porcelana sem tampa.

5) Coloca-se a silica na estufa a 105° C por um periodo de 24 horas, até
que recupere a sua cor azulada.

POP n°3
Regulagem da balanca mecéanica marca Sauter D 7470:

1) Tarar a balanca (zerar): alavanca para tréas.
2) Desligar a balanca: alavanca para cima;

3)  Efetuar uma pré-pesagem com um cadinho: alavanca da balanca para
frente, sempre com a porta da balanca fechada.

4)  Desligar a balanga;

5) Com a balanca desligada, colocar o valor encontrado na pré-pesagem no
visor.

6) Acionar a alavanca para tras e regular o peso da pré-pesagem nas 4
casas decimais, no botdo grande do lado direito;

7) Desligar a balanca para iniciar a pesagem.
Determinacdo da Umidade da amostra:

As serragens para andlise estdo armazenadas em recipientes plasticos com
tampa rosqueavel. A serragem contida no frasco plastico deve ser
homogeneizada antes da retirada da amostra.

Com uma colher de cha é retirada a serragem do pote plastico e colocada no
cadinho (aproximadamente 1 g). Colocar o cadinho na balancga e fazer o
procedimento operacional padrao 3 (POP 3). Por motivo de seguranca, fazer
duas repeti¢cdes para cada amostra.

O laboratorista trabalhou em pé junto a balanga, uma postura melhor do que
aquela do laboratorista 1, pois a bancada da balanca tem uma altura de 93
cm.
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Concluida a pesagem dos cadinhos com serragem, 0s mesmos sao
recolocados na estufa de secagem a 105° C por 4 horas.

Retirar cinco (5) cadinhos com amostras de serragem seca da estufa com uma
pinca e colocar no dessecador, as amostras restantes ficam na estufa.

Fazer o POP 2 de operagdo do dessecador, e o POP 3 de pesagem das
amostras absolutamente secas.

Determinacdo simultédnea de extrativos totais, lignina e holocelulose.
Procedimento:

Transferir as amostras secas de serragem dos cadinhos para envelopes de
papel filtro.

O laboratorista convidado teve dificuldade em montar o envelope de papel
filtro, pois ndo havia nenhuma indicacdo de como deveriam ser os envelopes,
bem como o tipo de tinta para marcacdo para que ndo se apagasse durante as
analises quimicas.

POP n° 4:

Elaboracé@o do envelope de papel filtro:

(Optou-se pelo procedimento de cépia do modelo de envelope modelo anexo
ao manual de procedimento, pois uma descricdo detalhada seria bastante
extensa e pouco produtiva).

1) Fazer os envelopes de papel filtro conforme amostra anexa no manual de
procedimentos;

2) Identificar os envelopes com lapis de grafite, de acordo com a numera-
¢do de cada amostra.
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POP n° 5
Procedimento de pesagem:

1) Pesar em papel vegetal:

2)  Utilizar bandeja em papel vegetal formato retangular, sendo que um dos
lados menores é recortado em forma de cunha das duas extremidades
para o eixo. Dimensdes: 4 x 7 cm, corte em cunha 3 cm. Esta bandeja
de papel tem por finalidade facilitar a transferéncia das amostras de
serragem pesada para dentro de envelope de papel filtro. Como forma de
facilitar o entendimento do procedimento, anexar um modelo ao manual.

3) Pesa-se a bandeja de papel e adiciona-se ao peso de 1g A.S.

4)  Confere-se com os dados das pesagens anteriores das amostras. Os
valores tém que ser os mesmos.

5) Antes de retirar as amostras do frasco plastico, para a pesagem,
proceder a homogeneizacdo da serragem.

6) A retirada das amostras de serragem do frasco é feita com uma colher
de cha em aco inox. O ideal seria a utilizagdo de uma espatula.

7)  Apos a pesagem, transferir as amostras para o envelope de papel filtro e
fecha-los com grampeador.

Constatamos que o problema da iluminagdo também interfere na visualizagao
do mostrador digital da balanca pelo laboratorista 2. Foi necessario apagar as
lampadas fluorescentes sobre a balanga. As dificuldades do manuseio da
balanca ainda permaneceram, ficando evidente a necessidade de se elaborar
um POP para este fim.

Extrator de Soxhlet
O que é? Para a definicdo do extrator de Soxhlet, sugerimos a inclusdo no
manual de procedimentos uma figura, facilitando a visualizag@o e descricdo do

mesmo (Figura 2).

O extrator de Soxhlet é construido em vidro, composto de trés partes:



1)

2)
3)
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Baldo: que pode ter capacidade de 250 ml, 500 ml e 1000 ml. Utilizou-
se o0 baldo de 1000 ml.

Copo: peca onde serdo introduzidas as amostras para a extragao;

Condensador de bola: onde ocorrera a condensacao por resfriamento dos
solventes.

O manual ndo define os procedimentos para a utilizagdo do extrator de Soxhlet.

POP n° 6

Preparo da solucéo alcool/tolueno — volume 900 ml.

1) A concentracdo da solugdo é de 1 alcool etilico PA para 2 de tolueno;

2)  Utilizar uma proveta de 1000 ml graduada, preparar a medida de 300 ml
de alcool etilico PA (C,H,0O);

3) Transferir esta medida para um baldo volumétrico de 1000ml;

4)  Utilizar a mesma proveta, preparar a medida de 600 ml de tolueno PA
(C,Hy).

5)  Transferir esta medida para o baldo volumétrico, adicionando sobre o
alcool.

6)  Agitar o baldo volumétrico por 5 a 10 minutos homogeneizando a
mistura;

7)  Transferir a solugdo para um recipiente com 1000 ml de vidro escuro e
com tampa;

8) Identificar o recipiente com etiqueta adesiva, indicando data e conteldo,

9)  Guardar em local escuro e ventilado.

POP n° 7

Utilizacdo do extrator Soxhlet:

1)

Utilizar os seguintes EPI”s: Luvas de procedimento, mascara contra
vapores organicos, avental em PVC, guarda-p6 de algod&o, 6culos de
seguranca e calcados de seguranca;



20

2)
3)

4)

5)

6)

7)
8)
9)

10)

11)
12)

13)

14)
15)
16)
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Preparar o baldo de 1000 ml, o copo e o condensador;

Inserir no baldo pérolas de fervura (em vidro) em quantidade aproximada
de duas colheres de sopa. O uso das pérolas tem por finalidade evitar o
rompimento do baldo por choque térmico no momento da fervura dos
reagentes e/ou solugBes quimicas utilizadas no processo;

Introduzir as amostras no copo do extrator Soxhlet, de forma que fiquem
instaladas no fundo do copo;

Montar o copo sobre o balédo e levar o conjunto a capela para a adigao
do reagente quimico (12 extracdo - diclorometano; 2% extragdo - solucao
alcool/tolueno e 32 extragdo - alcool, sempre nesta ordem).

Ligar a capela e adicionar o diclorometano ao copo do extrator Soxhlet,
até o nivel do sifdo. Deixar escorrer para o baldo e completar novamente
até o sifdo. O volume total de diclorometano a ser retido no baldo é de
750 ml.

Levar o conjunto baldo, copo para a grelha digestora;
Fixar o conjunto;

Instalar sobre o copo, o condensador, e mangueiras de circulacio de
agua;

Ligar a agua fazendo-a circular, e verificar se as mangueiras estdo
instaladas corretamente, isto €, a entrada de agua pelo bocal inferior e
saida pelo bocal superior, manter a agua circulando durante todo o
tempo de extracao;

Ligar a grelha digestora;

Regular o botdo de controle da resisténcia elétrica para um giro de 50%
do seu curso;

Ao ferver a solucdo contida no baldo, fazer nova verificagdo do controle
da resisténcia, de modo que o borbulhamento seja moderado;

Ferver por oito (8) horas.
Ao término das oito (8) horas, desligar a grelha digestora;

Aguardar o esfriamento da solugdo, mantendo a agua circulando pelo
condensador;



Metodologia para Definicdo de Procedimento Operacional Padrédo 21

17) Desligar a agua, e retirar o condensador do extrator Soxhlet;

18) Levar a capela o conjunto copo e baldo, inclinando o conjunto para
sifonar a solugéo e verter para 0 copo;

19) Retirar o copo e deixa-lo na posicédo horizontal na capela para secagem
dos envelopes por evaporacao até o dia seguinte;

Na ultima extragdo, com o alcool, os envelopes séo retirados do copo do
Soxhlet e espalhados dentro da capela para a evaporacdo do alcool e
secagem, por 12 horas.

20) A solugéo contida no balédo é recolocada no frasco original e guardada.

21) Identificar o frasco com o reagente quimico utilizado e 0 nimero de
vezes que 0 mesmo foi utilizado. A utilizacdo do mesmo reagente
quimico nesta andlise é de trés vezes, e depois descartado.

POP n° 8
Banho Maria:

1)  Abrir o envelope e transferir toda a serragem para uma folha de papel
tamanho A4, sobre a bancada, tomando-se o cuidado de ndo deixar cair
serragem. Desta para o Erlenmeyer 250 ml, contendo 100 ml de agua
destilada. Cada amostra de serragem deve ser colocada em um
Erlenmeyer de 250 ml, identificado com o nimero da amostra.

2) Ligar o banho-maria e, quando a agua estiver fervendo, colocar os
Erlenmeyer, tantos quantos forem o nimero de amostras do processo.

3) Cobrir o Erlenmeyer com Becker de 50 ml.

4)  Agitar suavemente a cada 15 minutos por 3 horas.
Pesagem dos filtros:

Identificada a necessidade de um procedimento padréo (POP), pois 0 manual
ndo descreve a operagao.
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POP n° O:
Pesagem dos filtros:

1) Recortar de uma folha de papel filtro discos com didmetro de 15 cm e
tantas quantas forem as amostras;

2)  Preparar os discos de papel filtro, dobrando-os para que tomem o
formato de um cone;

3) Levar os filtros para secagem na estufa a 105° C;

4)  Manter os discos de papel filtros na estufa por 3 horas;
5) Determinar a tara dos discos de papel filtro;

6) Retirar os discos da estufa utilizando uma pinga metadlica;
7)  Retirar no maximo 3 filtros de cada vez;

8) Colocar os discos no dessecador;

9) Pesar rapidamente cada disco, pois os mesmos sdo muito higroscépicos;

POP n°10
Preparo da solugdo de H,SO, 72%:

Em proveta de 1000 ml, coloca-se 665 ml de H,SO, 96% em um baldo de
1000 ml com 300 ml de agua destilada. Sempre se adiciona o acido na agua,
evitando desta forma a reacgéo violenta da mistura, tais como o
transbordamento da solugdo para fora do baldo. A adicdo de acido a agua
deve ser feita de forma lenta e homogeinizando-se a mistura, com o baldo
dentro de uma cuba com agua, evitando a elevagdo da temperatura da
solugéo. Para a adicdo do acido é utilizado um funil de vidro ou pléastico.

O tempo médio para o preparo da solugdo de H,S0O, 72% € de 40 minutos.
Concluida a operagdo, completa-se os 1000 ml com agua destilada e
transfere-se a solucéo para um recipiente de cor &mbar. Conservar em
geladeira a uma temperatura de 4 a 10° C.

Néo é feita a verificagdo da exatiddo da dosagem da solugéo (H,SO, 72%),
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confiando-se nas orientacdes do manual de procedimentos. Apds a montagem
das amostras em solugéo H,SO, 72%, a sobra da solugédo é devolvida ao
recipiente cor ambar. As provetas sdo lavadas em agua corrente na pia. As
luvas de procedimentos vao para o lixo.

Determinacéo da lignina:

A serragem seca é transferida para os recipientes Becker de 50 ml. Adicionar
15 ml de solugao de acido sulfurico 72%, mantida sob refrigeracdo a 20° C. A
adicdo da solucao de acido sulfdrico a serragem provoca o aquecimento da
mistura.

A mistura contida nos recipientes Becker 50 ml devera ser mantida a uma
temperatura de 19 = 1° C. Para que seja mantida a temperatura das
amostras, os Becker sdo colocados em um recipiente com agua resfriada, com
um termdmetro para a verificacdo da temperatura. Caso ocorra 0 aumento da
temperatura, adicionar agua resfriada. Este processo devera ser mantido por
duas horas. As amostras devem ser agitadas freqlentemente durante as duas
horas. Transcorrido o tempo estabelecido, as amostras sédo transferidas para
tubos Erlenmeyer 1000 ml e diluidas a solucdo de acido a 3%, pela adi¢do de
560 ml de agua destilada.

Ferver por 4 horas, na grelha digestora a 100° C. Ao iniciar a fervura ocorre o
transbordamento da solucao, e para que seja controlada esta reacéo, é
adicionado alcool 96%, com um pissete, diretamente sobre a solugéo, por
uma ou duas vezes. Durante a fervura o volume de solucdo deve ser mantido
a 550 ml, mediante a adigdo de agua destilada.

POP n°11
Lavagem das amostras:

1)  Preparar baldes volumétricos 1000 ml e instalar funis de plastico, sobre
0 seu bocal;

2)  Colocar os cones de papel filtro dentro dos funis instalados nos baldes
volumétricos;
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3) Toda a serragem do Erlenmeyer é retirada e colocada nos funis sobre os
filtros recipientes de papel;

4)  Aquecer 250 ml de agua, a ponto de fervura, para cada amostra;
5)  Utilizar luvas de seguranca contra calor; e 6culos de protecao;

6) Lavar a amostra que se encontra no funil de plastico, envolta pelo filtro
cone, instalado sobre o bocal do baldo volumétrico 1000 ml;

7) Deixar escorrer a agua de lavagem;

8) Colocar todas as amostras em uma bandeja e levar para a estufa a 105° C,
até peso constante (PST);

9)  Verificar o peso a cada 30 minutos; até a sua estabilizacao;

10) Colocar as amostras secas no dessecador;

Calcular a porcentagem de lignina pela formula:

%L = PST — T x 100

Calcular a porcentagem de extrativos totais pela formula:

% ET = (1- peso a. s. serragem) x 100

Calcular a porcentagem de holocelulose através da expressao:

% Holo = 100 - % ET - % LIG.

Andlise quimica realizada por
estagiarios do laboratério de
gualidade da madeira.

A metodologia foi discutida e instruida apenas uma vez aos estagiarios, ndo
sendo necessaria outra ajuda posterior. As andlises foram executadas
facilmente com um perfeito entendimento das etapas descritas nos POP.
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4 .EQUIPAMENTOS DE PROTECAO
INDIVIDUAL E COLETIVO

Sugerimos a utilizagdo dos seguintes equipamentos de protecdo individual e
coletivo para cada etapa do processo de andlise quimica da madeira (Tabela 1).

Tabela 1 - Equipamentos de Protecdo Individual e Coletivo.

Etapas do processo

EPI e EPC recomendados

Preparo de amostras para andlise

Secagem e pesagem de amostras

e Classificag8o e peneiragem da
serragem

e Secagem e armazenamento da
serragem

e Determinagdo da umidade da
madeira por secagem em estufa

Determinagdo simultanea de extrativos
totais, lignina e holocelulose

e extrator soxhlet

e banho-maria

e lavagem de amostras

Determinagdo da lignina e holocelulose

Oculos de seguranca, luvas em tecido metélico,
calgcado de segurancga, guarda-p6 de algodéo,
protetor auricular.

Oculos de seguranca, calcado de seguranca,
guarda-p6 de algoddo e mascara semifacial para
poeiras.

Oculos de seguranca, luvas de procedimento,
calcados de seguranga e guarda-p6.

Oculos de seguranca, luvas de protecdo ao calor,
guarda-p6 e calcados de seguranca.

Oculos de seguranca, mascara semifacial com filtro
para vapores organicos, avental de PVC, luvas de
procedimento, guarda-p6 de algodéo e calgcados de
seguranga.

EPC: capela de exaustdo, com lavador de gazes e
coifa exaustora.

Oculos de seguranca, luvas de procedimentos,
guarda-p6 de algodéo e calgcados de segurancga.

Oculos de seguranca, luvas de protegéo ao calor,
luvas de procedimento, guarda-p6 de algodéo,
calcados de seguranca e avental em PVC.

Oculos de seguranca, luvas de procedimento,
guarda-p6 de algodéo, calgcados de seguranca,
avental de PVC e mascara semifacial com filtro para
vapores acidos e fumos.

EPC: Coifa exaustora acoplada a um lavador de
gases.

EPI - equipamento de protecgdo individual
EPC - equipamento de protegdo coletiva
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5. CONSIDERACOES FINAIS

A constante evolugdo no controle de qualidade dos processos em geral,
acontece também nos laboratérios de andlises quimicas, levando a
constatacdo clara de que, apesar de possuirmos técnicas avancadas de
investigacdo, ndo dispomos de ferramentas adequadas de acompanhamento
dos processos quimicos de rotina em suas diversas etapas, dificultando a
padronizagdo dos resultados, como também a garantia da manutencao da
técnica dentro dos padrdes de exceléncia. Na falta do laboratorista
responsavel, as dificuldades e os custos financeiros para a recuperagao destas
técnicas seriam altos, justamente pela falta do registro adequado dos
procedimentos.

E importante que seja empregada metodologia similar para se elaborar os
Procedimentos Operacionais Padrao de todos os processos de analise quimica
de rotina do laboratério de qualidade da madeira, como também sugerimos
uma verificagcdo da existéncia de POP para as demais atividades de rotina da
Embrapa Florestas.
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