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Especificagao dos limites de controlo em salmouras para produtos de charcutaria

Resumo

Atualmente as empresas seguem um painel que procura a qualidade de
exceléncia, que vai de encontro a todos os requisitos dos seus clientes. Para isso um dos
aspetos essenciais é o estabelecimento de métodos internos de controlo e qualidade

rigorosos.

A Primor Charcutaria Prima rege-se por um controlo de qualidade interno bem
estruturado e definido. Sendo os produtos de charcutaria artigos pereciveis, é de
extrema importancia definir métodos de controlo e qualidade ao longo de todas as
etapas produtivas. Para isso foi necessdrio desenvolver na etapa da injecdo das
salmouras, na matéria-prima cdrnea, um a metodologia de controlo estatistico dos

parametros utilizados para a caracteriza¢do das salmouras antes e apds inje¢ao.

Para o presente trabalho, com o titulo “Especificacao dos limites de controlo em
salmouras para produtos de charcutaria” foram elaboradas cartas de controlo de médias
para o controlo interno de trés parametros essenciais nesta etapa do processo — a
viscosidade, o pH e o teor de cloreto de sddio. As cartas de controlo foram utilizadas

para verificar desvios ao processo da injecdo das salmouras.

Procedeu-se a avaliagdo do desempenho do método utilizado para a
determinacdo do teor de cloreto de sédio nas salmouras através do estudo de alguns
parametros como a avaliacdo da justeza do método, a gama de trabalho, e a precisdo

em condic¢des de repetibilidade e precisao intermédia.

Estas atividades contribuiram para uma melhoria do controlo da qualidade no
processo de producdo dos fiambres da Primor Charcutaria Prima, transpondo o

interesse da empresa na busca da melhoria da exceléncia da qualidade.

PALAVRAS-CHAVE: Controlo da qualidade, Salmoura, Viscosidade, pH, Teor de

cloreto de sddio e Cartas de controlo.
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Specification of control limits in brines for charcuterie products

Abstract

Nowadays, companies follow a panel that seeks quality excellence, which
meets all the requirements of their customers. For this, one of the essential aspects is
the establishment of strict internal control and quality methods.

Primor Charcutaria Prima manages a well-structured and defined internal
quality control. As charcuterie products are perishable items, it is extremely important
to define quality control methods throughout all production stages. For this it was
necessary to develop, in the step of injecting the brine into the raw meat material, a
statistical control of the brine before and after injection.

For the present work, with the title “Specification of control limits in brines for
charcuterie products” mean control charts were prepared for the internal control of
three essential parameters of this stage of the process — viscosity, pH and sodium
chloride content.

Control charts were used to verify deviations of brine injection process.

The performance of the method used to determine the sodium chloride
content in the brines was evaluated, throught the study of some parameters namely the
method’s trueness, the working range and the the precision under repeatability and the
intermediate precision conditions.

These activities contributed to an improvement in the quality control of the
ham’s production process at Primor Charcutaria Prima, transposing the company’s

interest in the pursuit of quality.

KEYWORDS: Quality control, Brine, Viscosity, pH, Sodium chloride content and

Control charts.
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E301 Antioxidante ascorbato de sddio

E316 Antioxidante eritorbato de sddio

Ftabelado Parametro F de Fisher
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T Taxa de inje¢ao na salmoura
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CAPITULO 1

Introducao



1.1. Apresenta¢ao do Grupo Primor

A Primor Charcutaria- Prima foi fundada em 1961, por Joaquim Moreira Pinto &
Filhos, Lda. Uma empresa local pequena, dedicada a transformagao e comercializagao
de produtos de charcutaria. Desde entdo, ja sucederam trés geracdes onde de geracao
em geragdo se preservam os valores de ambigdo e perseveranga como resposta aos mais
exigentes desafios. Na figura 1 é apresentada uma fotografia da empresa em Vila Nova

de Famalicdo.

q

“ifflmn

Figura 1 - Edificio da Primor Charcutaria Prima, em Vila Nova de Famalicdo.

A empresa ao longo dos anos, adquiriu empresas proprias em todos os setores
da sua atividade, sendo que atualmente o Grupo Primor tem empresas préprias de
producdo animal, abate, desmancha, producdo de transformados e distribuicdo, cujas
empresas estdo apresentadas na figura 2. A Primor, apresenta uma mais valia ao nivel
do controlo e qualidade das suas matérias-primas, essenciais a garantia da exceléncia
de todos os seus produtos, de forma sustentdvel e de maneira a respeitar o meio

ambiente.!
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Figura 2- Diagrama das empresas constituintes do Grupo Primor.?

A Central Carnes é a empresa do grupo dedicada ao abate, sendo considerada a
maior a nivel nacional e, das maiores a nivel da Peninsula Ibérica, com a capacidade de
abate de trezentos animais por hora. A posse desta empresa pelo Grupo em 2005,
assegura um controlo da qualidade rigoroso, dando assim uma garantia da qualidade
das carnes aos clientes. A Central Carnes é certificada pela Associacdo Portuguesa de

Certificagdo — ISO 14001 e 1SO 22000.3

A ICM Pork (ICM), adquirida pelo grupo em 2002, é a empresa responsavel pela
desmancha e comercializagdo de carne de suino congelada e fresca do Grupo. E a maior
exportadora nacional do segmento, fornecendo para a Africa, América, Asia e Europa.
Para além de fornecer grandes hipermercados e supermercados, a ICM fornece também
a Primor Charcutaria-Prima. A ICM Pork diferencia-se pela qualidade das suas matérias-
primas, pelo seu rigor durante todo o processo e pelo seu servico personalizado, a fim
de satisfazer todos os requisitos do cliente. A empresa, tecnologicamente avancada e
gue satisfaz os exigentes sistemas de qualidade, seguranca alimentar e ambiente é

certificada pela ISO 14001 e pela British Red Cross Society Food Safety.*

A Primor Charcutaria-Prima é a empresa do grupo responsavel pela
transformacdo de carnes de suino e aves, em diferentes produtos de charcutaria a fim
de satisfazer os consumidores, tendo sempre por base um produto inovador e ao
mesmo tempo, um produto que mantenha as caracteristicas de um produto tradicional.
Na tabela 1 estdo apresentados os produtos de charcutaria produzidos na Primor. Esta

empresa, com mais de meio século de histéria, tem uma permanente procura pela



investigacdo e inovagdo, o que auxilia ainda mais o seu crescimento. A Primor tem um
processo continuo de melhoria do sistema de gestao da qualidade, o que a leva a ser

certificada pela ISO 14001 e pela International Food Standard (IFS).

A Primor Charcutaria-Prima alcanga novos mercados espalhados pelo mundo,
com foco principalmente na exportacdo para trés continentes: Africa, América e

Europa.l

Tabela 1- Produtos de charcutaria divididos pelos cinco grupos de transformados.?

Grupo Produtos
Enchidos Fumados Chourico, Salpicao, Chouricao, etc
Fiambre da Perna, Fiambre da P4 e Fiambre
Cozidos
de Peru e Frango
Pasteurizados Ensacados Mortadelas e Fiambres
Fumados em Pe¢a Bacon, Cabeca e Pernil

Banha e Torresmo -

Em 2011 a Carnes Valinho Angola foi adquirida a 50 % pelo Grupo Primor com o

objetivo da sua internacionalizacdo, sendo esta a Unica industria de charcutaria no pais.*

1.2. Objetivos do trabalho

Este trabalho teve como tema a caracterizacdo das salmouras utilizadas pela
Primor nos seus produtos. Esta era uma necessidade por parte da empresa, pois a
salmoura faz parte de um importante processo de fabrico dos produtos, influenciando

diretamente o produto final.

Os principais objetivos deste trabalho foram a elaborac¢do de cartas de controlo

da qualidade para a viscosidade e o teor de sal da salmoura, bem como a avaliagdo do



desempenho do método do refratometro utilizado para a medicdo do teor de sal da

salmoura.

Neste trabalho, fora analisados os seguintes parametros fisico-quimicos das
salmouras: a viscosidade, o pH e o teor de cloreto de sédio em g/100 g — antes e apds

injecdao da salmoura na carne.

Devido a elevada quantidade de produtos produzidos na empresa foram apenas

escolhidos, para o presente estudo, quatro fiambres.

1.3. Historia e Conceito de Charcutaria

As raizes histéricas da charcutaria remontam a centenas de anos atras. E baseada
na preservagao e na cura da carne, originalmente através de métodos como a salga e o

fumo.

A palavra charcutaria deriva do termo chair cuit que significa “carne cozida”. Este
termo foi utilizado pela primeira vez para identificar lojas na Franca do século XV, que

vendiam produtos derivados de suinos e as suas miudezas.

Apesar de terem sido os romanos que padronizaram a criacdo, o abate e a
preparacao da carne de porco, foi o talento dos franceses que elevaram a desmancha
como uma forma de arte.> A charcutaria esta enraizada na crenca de que nada do animal

deve ser desperdicado.

Na atualidade, a charcutaria esta presente no nosso dia-a-dia e pode incluir

outros tipos de alimentos, como perd, frango, pato, frutas, etc.®



1.4. O Fiambre

1.4.1. Definigao

O fiambre, segundo a Norma Portuguesa 43937, é um produto a base de carne,
preparado exclusivamente a partir de carne de suino, salmourada, prensada ou ndo em
moldes e que posteriormente é submetida a um tratamento térmico. O courato e a
gordura subcutanea da face externa da pega, podem ou ndo ser removidas. A
condimentacdo, a aromatizacdo e a fumagem sao facultativas. Esta definicdo ndo inclui

os fiambres de aves, e outros novos produtos que vém surgido no mercado atualmente.

Na formulacdo do fiambre, existem ingredientes essenciais e ingredientes
facultativos, sendo os ingredientes facultativos os que marcam a diferenca nos fiambres

de empresas distintas.

Os ingredientes essenciais sdo carne, dgua potavel, gelo e sal refinado. Os
ingredientes facultativos, dependem do tipo de fiambre e sdo eles o acucar, as
substancias aromatizantes, geleias de cobertura, aroma de fumo, proteinas carneas ou

n3o carneas, aditivos e amido.”

1.4.2. Classificagao dos Fiambres

O fiambre é classificado de acordo com 5 grupos, como se pode ver na figura 3.7
Cada grupo é distinguido pelo corte de carne do suino utilizado e de ingredientes

permitidos na sua producdo.



— Fiambre da Perna

Fiambre da Perna
Extra

Fiambre da Perna
Superior

Fiambre

—  Fiambre da Pa

—Fiambre Corrente

Figura 3- Esquematizac3o da constituicio do fiambre.”

a) Fiambre da Perna

O fiambre da perna é preparado a partir da carne da perna de suino, onde sdo

adicionados ingredientes como:’

° Acucares, na dose maxima de 3 % em relacdo ao produto acabado;

° Aromas: aromatizantes naturais e artificiais, preparacdo de
aromatizantes e aroma de fumo;

) Proteinas carneas e ndo carneas;

° Aditivos, em concordancia com a legislacdo em vigor e com o
Regulamento (CE) 1333/2008; 8

° Geleias de cobertura.

Neste tipo de fiambre, é totalmente excluida a adi¢do de amidos.”



b) Fiambre da Perna Extra

O fiambre da perna extra é preparado a partir de carne da perna de suino, a qual

sdo adicionados os ingredientes seguintes:

° Acucares, na dose maxima de 2,5 % em relacdo ao produto
acabado;
° Aromas: aromatizantes naturais e artificiais, preparacao de

aromatizantes e aroma de fumo;
° Proteinas carneas;

° Aditivos, de acordo com a legislacio em vigor e com o
Regulamento (CE) 1333/2008;2

° Geleias de cobertura.

Este tipo de fiambre ndo inclui na sua constituicdo proteinas ndo cdrneas e

amidos.”

c) Fiambre da Perna Superior

E um fiambre preparado através da carne da perna de suino, em que se

adicionam ingredientes como:

° Acucares, na dose maxima de 2 % em relacdo ao produto acabado;
° Aromas: aromatizantes naturais e artificiais, preparacdo de

aromatizantes e aroma de fumo;
° Proteinas carneas;

° Aditivos, concordantes com a legislagdo em vigor e com o

Regulamento (CE) 1333/2008;2

° Geleias de cobertura.

No fiambre da perna superior sdo excluidas as adi¢cbes de proteinas estranhas,

de amidos e de fosfatos (aditivo).”



d) Fiambre da Pa

O fiambre da pa é preparado a partir da carne da pa de suino, levando na sua

constituicao ingredientes como:

) Acucares;

° Aromas: aromatizantes naturais e artificiais, preparagdo de
aromatizantes e aroma de fumo;

) Proteinas carneas e ndo carneas;

° Aditivos, de acordo com a legislagdo em vigor e com o
Regulamento (CE) 1333/2008;2

° Geleias de cobertura.

Neste fiambre é excluida a adicdo de amidos.’

e) Fiambre Corrente

O fiambre corrente é um fiambre preparado a partir de carne de suino, onde sdo

adicionados os seguintes ingredientes:

° Acucares;

° Aromas: aromatizantes naturais e artificiais, preparacdo de
aromatizantes e aroma de fumo;

° Proteinas carneas e ndo cdrneas;

° Aditivos, de acordo com a legislacido em vigor e com o
Regulamento (CE) 1333/2008;2

° Amidos;

° Geleias de cobertura.’

Em resumo, fiambres da perna apenas podem conter matéria-prima cdrnea
proveniente da perna e fiambres da pa apenas podem conter matéria-prima

proveniente da pd de suino.



E importante que os produtores de charcutaria, no momento de classificacdo dos
seus fiambres tenham em consideragao as recomendag¢des normativas apresentadas na
tabela 2 de modo a que o mercado se mantenha regulado no que refere ao tipo de

fiambres.

Tabela 2 - Classificagdo do fiambre de acordo com os ingredientes/aditivos adicionados.”

Fiambre da Fiambre da Fiambre da Fiambre
Perna Superior Perna Extra Perna e da Pa Corrente
Fosfatos X X X
p .
roteina H/P < 4,2 % H/P < 4,7 % >14 % >12 %
Natural
Proteina
X X X
Animal
Proteina
X X
Vegetal
Amidos X

Nota: H/P corresponde a relagdo humidade/proteina.

No que refere a producdao de de fiambres de aves, ndo existem normas de
especificacdo de produto como acontece nos fiambre de suino. Assim, para a producao
destes, os produtores de charcutaria devem apenas garantir a clareza da informacao

passada ao consumidor, seguindo a orienta¢do do Regulamento (UE) 1169/2011.°

1.4.3. Caracteristicas do Fiambre

A norma NP 1393 indica que as caracteristicas do fiambre devem ser
determinadas segundo os métodos de ensaio descritas nas Normas NP 1612, NP 1613,

NP 1614, NP1842, NP 1846, NP 1847 e NP 2150.7

Comercialmente, o fiambre pode apresentar-se sob a forma de bloco ou sob a
forma de fatias. Este, deve manifestar uma superficie ligeiramente humida, de cor

rosada que, pode ser intensa ou ndao, uma textura compacta e um cheiro e sabor
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caracteristico. No caso dos fiambres da perna e no fiambre da p3, a estrutura muscular

da carne deve ser indentificavel macrocopicamente.?

No caso das caracteristicas quimicas, esta ainda prevista a adigdo de 5000 mg/kg
de P,0s, segundo o Regulamento (CE) 1333/2008. No que refere a percentagem de
proteina, o fiambre da perna deve ser constituido no minimo por 14 % e o fiambre

corrente por 12 %.11

As caracteristicas organoléticas do fiambre sdo influenciadas pelas suas
especificacdes tecnolégicas, como é o exemplo da sua cor e sabor, pois deve manter-se
rosada durante todo o seu periodo de conservacao; da sua consisténcia, que se deve

manter suculenta e tenra; a auséncia de sulcos e ponteados de sal.!?

A qualidade do fiambre é influenciada por varios fatores e por todas as
caracteristicas mencionadas, sendo que um dos fatores mais importantes é a tecnologia
utilizada no seu fabrico — composicdo e quantidade de salmoura injetada ou adicionada,
programa de massagem, tempo e temperatura atingida durante o processamento

térmico e arrefecimento.?

No fabrico do fiambre é preciso ter em conta critérios diretamente relacionados
com a aceitacdo do produto pelo consumidor, como a consisténcia, a estabilidade da
cor, o sabor e a capacidade de conservacao. Para satisfazer tanto o fabricante quanto o
consumidor é indispensavel uma boa selecdo da matéria-prima, correta utilizacdo de

aditivos e boas praticas de higiene e de fabrico.*?

1.5. Principal Matéria-Prima do Fiambre e sua Composicao

A carne de suino é a matéria-prima fundamental para a producado deste tipo de
produto e, é constituida por tecido magro (fibras musculares), gordura e tecido
conjuntivo. Tanto a sua composicdo como a qualidade sdo importantes, uma vez que a
composicdo afeta a qualidade da mesma.* A passagem de musculo para carne implica
uma série de transformag¢des quimicas, tais como a reducdo gradual da energia

disponivel, isto é, apds o abate do animal ocorre a hidrdlise da adenosina trifosfato
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(ressintetizada por fosfocreatina e glicogénio). Depois, a metabolizacdo da glicose em
condi¢des anaerdbias, produz acido latico provocando a descida do pH para valores no
intervalo 5,4 < pH < 5,8. Caso os valores de pH sejam superiores a 5,8, podem
comprometer a conservagao da carne devido a maior facilidade de crescimento de
microrganismos. Esta alteracdo de pH faz com que a carne apresente ainda uma maior

capacidade de retencdo de dgua.”

O musculo é coberto por uma camada fina de tecido conjuntivo - o epimisio. Este
é dividido em feixes de fibras musculares e outra camada fina de tecido conjuntivo, o
perimisio, que cobre cada feixe de fibras. Por outro lado, cada feixe de fibras é formado
por fibras musculares individuais, que sdo cobertas por uma membrana de tecido
conjuntivo - o endomisio. Debaixo do endomisio ha outra camada conhecida como
sarcolema, que é de estrutura liquida e esta diretamente conectada aos filamentos de

actina e miosina, os principais componentes de uma fibra muscular (figura 4).

Mimcle it

Pasienyseum

£ puitymurn

Muscis

Tentin

Figura 4- Estrutura do musculo da carne.®

O citoplasma é o liquido intracelular de uma fibra muscular e é constituido por
proteinas, lipidos, enzimas, hidratos de carbono, sais organicos e maioritariamente por

agua. No caso das proteinas, estas podem ser subdivididas em 3 tipos:
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e Proteinas miofibrilares — sollveis em sal;

Diminuicdo da e Proteinas sarcoplasmdticas — solUveis em d&gua ou em baixas

percentagem .
concentragdes de sal;

e Proteinas estruturais - insolUveis em agua e sal.'®

Na tabela 3 sdo apresentados os componentes que constituem um musculo

magro.
Tabela 3- Constituicdo do musculo magro.1®
Componente Quantidade presente no musculo (%)
Agua 70-75
Proteina 22
Gordura/Lipidos 2-4
Hidratos de Carbono 1
Outros (p.e.: minerais e fosfatos) 2

1.6. Processo Tecnoldgico de Fabrico do Fiambre

O fiambre pode ser produzido de duas formas distintas, a partir de carne
triturada ou através do musculo inteiro. A primeira pode apresentar vantagens visto que
ha um aumento da superficie de contacto que proporciona uma melhor absorcdo da

salmoura e desenvolvimento da cor. !

A producdo de fiambre produzido através do musculo inteiro compreende as

seguintes etapas:

1- Rececdo da matéria-prima

2- Pesagem de aditivos e ingredientes para a salmoura
3- Preparacao da salmoura

4- Injecao

5- Tenderizacao

6- Massagem

7- Enchimento

13



8- Tratamento Térmico

Na figura 5 é apresentada uma representagdao esquematica de uma linha de

producdo de fiambres a partir de musculos inteiros.

Figura 5- Linha de injecdo e massagem de um processo tecnoldgico do fabrico de fiambre.’

1.6.1. Rece¢ao da matéria-prima

Em primeiro lugar, realiza-se a rece¢ao da matéria-prima, a carne de suino ou
aves (frango e perd). Na entrada da matéria-prima sdo avaliados uma série de
parametros que estao especificados, destacando-se a temperatura e o pH. Esta é uma
das etapas mais importantes, pois as caracteristicas da carne influenciam todo o

processo produtivo. A temperaura a rececao, deve estar compreendida entre 0 e 5 °C.

1.6.2. Ingredientes e aditivos para a salmoura

Por ingrediente entende-se toda a substancia que existe na natureza e é
essencial a um determinado produto, sendo que os aditivos sdo incorporados
intencionalmente como componente de um género alimenticio durante o seu

fabrico/preparacdo, de modo a conferir determinadas caracteristicas ao produto final.

18
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Para a preparacdo da salmoura, todos os ingredientes e aditivos sdo pesados
consoante o que estd definido na férmula de cada produto. Para determinar quais as
quantidades a utilizar de um dado aditivo/ingrediente, tendo por base o que é

expectdvel da sua % no produto final - C¢(%) pode ser utilizada a equagao (1):

Ce(%)xY (%)

G0 == o

(1)

Em que,
Ci(%) — concentragdo de ingrediente/aditivo na salmoura, em percentagem;
Ct (%) - concentragdo de ingrediente/aditivo no produto final, em percentagem;
Y (%) — peso do produto final (%);

Ti (%) — taxa de injecdo da salmoura, expressa em percentagem.®

a) Agua

A 3gua é um dos principais ingredientes da salmoura e o que tem maior
importancia, pois cumpre as principais funcdes tecnoldgicas no fabrico de produtos
carneos. As forcgas atrativas entre moléculas de dgua ajudam na ligacdo com a carne e

na interacdo com outras moléculas polares, como é o caso das proteinas da carne.’

A dgua apresenta diferentes graus de dureza, em funcao da sua origem. Este grau
é determinado calculando a quantidade de sais de cdlcio e magnésio presentes na agua
e pode ser classificada com dureza temporaria ou dureza permanente. A dureza
temporaria é causada pela presenca de hidrogenocarbonato de cdlcio ou magnésio, que
precipita durante o processamento térmico. A dureza permanente também é causada
pela presencga de cdlcio ou magnésio, mas sob a forma de cloreto, nitrato, fosfato ou

sulfato, que permanece na d4gua mesmo depois de submetida a tratamento térmico.'®

Para a preparacdo da salmoura, a agua utilizada ndo deve conter metais pesados
nem catides como: Mg?* e Ca?*, uma vez que formam complexos com os anides fosfato
(PO4*), inativando 20-25 % da sua quantidade total na salmoura e influenciando a
capacidade de retencdo de dgua do produto final.'® Esta dgua deve ser potavel e ter

baixa concentracdao de cloro — este em concentra¢cdes elevadas, reage com o nitrito
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levando a interferéncias na formacao da coloracdo final do produto e altera¢do do seu
sabor. ¥ A sua temperatura n3o deve exceder os 3 °C, para que a temperatura da
salmoura também se mantenha a temperaturas baixas. Este fator é determinante, pois
uma temperatura da salmoura mais baixa contribui para que a extragao proteica seja
mais eficaz, influenciando deste modo a retencdo da agua no produto final. Como
mantém ainda a temperatura baixa ao longo do processo de massagem diminui a
probabilidade de desenvolvimento de microrganismos durante esta etapa do

processo.?°

b) Sal

O sal (cloreto de sddio) é utilizado para a preservacao da carne e é fundamental

em produtos de carne curada, ndo podendo ser excluido da lista de ingredientes.

O catido sédio funciona como um intensificador de sabor.?! O cloreto tem um
papel fundamental na interacdo com as proteinas da carne, pois aumenta a sua carga
elétrica negativa, emulsiona a gordura e aumenta as propriedades de ligacdo de agua a
carne, isto é, o cloreto permite que as proteinas retenham mais agua na sua estrutura
(deslocacdo do ponto isoelétrico para zonas de pH mais baixo) tendo impacto no

rendimento de cozimento.2°

O sal também diminui o valor da atividade da agua (aw), ou seja, reduz a
guantidade de agua existente no produto levando a uma diminuicdo de crescimento

microbiano e facilitando assim a sua conservacdo.®

Quando a carne crua salgada é finamente picada na presenca de NaCl, as
miofibrilas desintegram-se e dissociam-se, levando a extracdo de actomiosina

solubilizada, miosina, actina e muitas outras proteinas miofibrilares 22

, um processo
conhecido como "salting-in". A solubilizacdo é alcancada por meio de interacdes idnicas
de catidoes (Na*) e anides (Cl") com grupos de proteinas da cadeia lateral de carga oposta
(COO e NH3*) para aumentar as repulsGes eletrostaticas entre as proteinas e promover

a interacdo proteina-agua. A concentracdo de NaCl afeta a espessura da camada de
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hidratacdo, que esta diretamente relacionada com a dupla camada elétrica em torno de

uma proteina, isto é, com a solubilidade da proteina (figura 6).

Na’ concentration

N @ @
6 @ Ofp .@o

.Cl" - .Cl:
® e 8-@"
coo @ ___________ \

C1~ concentration

Distance from protein surface (double layer) 9

Figura 6- Representacdo esquematica de uma dupla camada elétrica criada pela presenca de NaCl em
carnes hidratadas.?®

c) Aglcares

Os acgucares funcionam como redutores da atividade da agua (aw) e podem
também interferir no sabor do produto final. O agucar utilizado na preparacao da
salmoura vai de encontro aos efeitos pretendidos no produto. No caso do fiambre, o
acucar utilizado é a dextrose/glicose, pois causa uma maior pressdo osmotica em

solucdo, diminuindo aw, contribuindo para um maior prazo de validade do produto.!®

d) Fosfatos

Os fosfatos sdo incluidos em muitas formulacdes de carne curada devido aos
iniumeros efeitos benéficos que trazem aos produtos. Os mesmos podem ser usados na

forma polimerizada.
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Estes s3o formados por ides metélicos positivos e anides fosfato (PO4*), que por
sua vez tém origem na perda de protdes (H*) por parte do respetivo acido, como estd

representado nas equacdes 2, 3 e 4.24

H,; PO, + H,0 = H;0" + H,PO; (2)
H, PO; + H,0 = H,0% + HPO2~ (3)
HPOZ™ + H,0 = H;0% + P03~ (4)

Os fosfatos aumentam a capacidade de retencdo de 3agua e favorecem a
solubilidade das proteinas, uma vez que formam complexos com ides cadlcio e magnésio

levando ao relaxamento da rede de proteinas devido a quebra de ligacdes. & 2

As propriedades dos fosfatos utilizados na industria alimentar variam de acordo
com o seu grau de polimerizacdo. Os monofosfatos e difosfatos conferem maior
capacidade de retencao de dgua a carne, mas o seu uso é limitado por uma lenta e baixa
solubilidade (principalmente a baixas temperaturas). No caso dos trifosfatos verifica-se
exatamente o oposto, pois sdo muito sollveis no entanto a necessidade de serem
convertidos em pirofosfato traduz-se numa fraca capacidade de retencdo de agua

conferida ao produto.?®

E fundamental conhecer o teor de fésforo de um fosfato, expresso como
pentdxido de fésforo, antes de o utilizar no fabrico de um produto carneo. O teor de
P.Os representa o conteudo real de fésforo sem contar com minerais como sdédio,
potdssio ou célcio. O tripolifosfato de sédio (STPP) representa um dos fosfatos mais
utilizados na produgdo de fiambre, e apresenta um teor de P,0s de cerca de 58 %. Isto
significa que da totalidade da molécula, cerca de 58 % corresponde a fosfato

propriamente dito, enquanto os restantes 42 % correspondem a sddio.?*
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e) Conservantes

Os conservantes sdo utilizados para estender o tempo de vida util de um
produto.?* Estes, inibem o crescimento microbiano, alguns funcionam até como

bactericidas e reduzem a atividade da dgua.®

O nitrito de sddio (E 250) é o principal conservante utilizado no fabrico de
produtos como o fiambre, embora também possa ser utilizado o nitrito de potassio (E
249). O nitrito de sédio (NaNO;) é um composto higroscépico, muito soluvel em agua e
altamente tdxico. Pelo perigo que representa, o nitrito sé pode ser utilizado como

aditivo sob a forma de sal nitritado em concentragdes nao superiores a 0,6 %.

O nitrito é utilizado em produtos cdrneos, por diversas razdes tais como, o
desenvolvimento da coloracdo, das caracteristicas organoléticas e ainda inibir o

desenvolvimento de Clostridium botulinum.

f) Antioxidantes

A carne é suscetivel a oxidacdo devido aos acidos gordos polinsaturados e
fosfolipidicos. Além disso, a mioglobina é suscetivel a oxida¢do, que é muito importante
no aspeto visual de produtos refrigerados prontos para consumo, uma vez que evita que
haja alteracdo de cor. Nestes sistemas alimentares musculares, o uso de antioxidantes
é importante para a preservacdo do sabor e prevencdo da oxidacdo de lipidos e

proteinas.?’

Existem duas formas predominantes de incorporar antioxidantes aos produtos.
Os antioxidantes sintéticos e os antioxidantes naturais, no entanto, deve-se ter cuidado

com o seu uso pois, alguns antioxidantes naturais podem promover sabores amargos.
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Figura 7- Estrutura quimica dos antioxidantes a) ascorbato de sédio (E 301) e b) eritorbato de sédio (E
316).

Na figura 7 estdo representadas as estruturas quimicas dos dois antioxidantes
mais utilizados em produtos de charcutaria. Os grupos hidroxilo (rodeado pelo circulo
vermelho na figura 7) funcionam como dadores de hidrogénio que se ligam aos
perdxidos e retardam as rea¢Oes de oxidacdo. Além disso, estes funcionam como
quelantes de catides que induzem a oxidacdo e hidrélise de acidos gordos e
fosfolipidicos. Os antioxidantes também previnem a oxidacao do ferro no anel heme da
mioglobina e preservam a cor rosada dos produtos quando armazenados na presenca
de oxigénio sob luzes em caixas de carne refrigeradas. As cadeias laterais de carbono
também sdao componentes importantes nos antioxidantes em produtos cozidos, porque
eles fornecem transporte e permitem que o produto seja aquecido sem perder a eficacia
antioxidante. O uso de antioxidantes muitas vezes pode fornecer 2 a 5 dias de extensao

do prazo de validade para produtos refrigerados.*®

g) Carragenato

O carragenato (polissacarideo sulfatado de cadeia linear) é um hidrocoléide
produzido a partir de certos tipos de algas vermelhas. Este aditivo tem a capacidade de
reter 4gua numa proporcao de 1:99, isto é, quando 1 kg de carragenato é adicionado a

99 kg de agua forma um gel quando aquecido a cerca de 70 °C.

Existem trés tipos de carragenato, sendo estes classificados de acordo com as
suas caracteristicas de gelificagdo: x (kappa), L (iota) e A (lambda). Na tabela 3 estdo

apresentadas as caracteristicas dos trés tipos de carragenato. Frequentemente sao
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utilizados na carne os k e L — carragenato pois formam géis, ao contrario do que acontece

como A%

O carragenato kK tem um grupo sulfato e forma um gel muito firme, mas fragil,
cuja forma mais forte é obtida na presenca de ides potassio (K*). Este aumento de
consisténcia é acompanhado por um aumento da temperatura necessaria para a total
solubilizacdo do carragenato. O gel deste carragenato exibe tendéncia para sinérese
(perda de liquido) e apresenta pouca estabilidade durante a descongelacio. E estavel a

um pH acima de 4,2.

O carragenato L forma um gel fraco, elastico e termoreversivel. A sua dissolucao
total é obtida a 65 °C. O gel de carragenato Lapresenta uma boa estabilidade a processos

de congelacdo e descongelacdo e pouca tendéncia para sinérese.?®

O carragenato A contém mais de 35 % de grupos éster sulfato e ndo apresenta
anidro-galactose na sua constituicdo. E solivel em &gua fria e confere grande
viscosidade aos produtos alimentares. Apesar de conseguir reter dgua é incapaz de

formar um gel 28, sendo exclusivamente utilizado como espessante.'®

Tabela 4- Diferencas das propriedades dos diferentes tipos de carragenato.'®

Carragenato Peso Viscosidade Elasticidade Forga do Sinérese
Molecular Gel
K Reduzido Reduzida Reduzida Elevada Elevada
L Médio Média Média Média Média
A Elevado Elevada Reduzida - Reduzida

Ao formar um complexo com a agua e proteinas da carne, o carragenato
aumenta a capacidade de retenc3o de dgua %°, diminuindo as perdas por cozedura,

aumentando o rendimento, melhorando a textura e facilitando o fatiamento. 28

1.6.3. Preparacao da salmoura

E essencial que na salmoura estejam presentes todos os aditivos necessarios, em

guantidades adequadas as caracteristicas que se pretende obter no produto final.
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A agua que é utilizada na salmoura deve ser fria, de preferéncia refrigerada com
antecedéncia e com uma temperatura entre os 0 e 3 °C. Caso ndo seja possivel a d4gua
ser refrigerada, a Unica opc¢do disponivel é substituir 20 a 30 % da dgua total por gelo,
de modo a diminuir a sua temperatura. Parte do gelo deve ser adicionado antes de
qualquer aditivo, para promover uma temperatura inicial entre os 6 e os 10 °C. O
restante gelo é colocado na salmoura depois de todos os aditivos estarem bem
dissolvidos, de modo a diminuir ainda mais a temperatura para os 0 e 2 °C. No final, a
salmoura ndo deve ter qualquer formagao de aglomerados, e a sua temperatura nao
deve ser superior a 6 — 8 °C quando adicionada a carne. E fundamental que a massa total
(carne e salmoura) esteja entre os 0 e os 3 °C antes de ser massajada. Este intervalo de
temperatura é muito importante para assegurar uma boa extracdo proteica, pois a
actina e a miosina apresentam uma elevada solubilidade entre 0 e 4 °C. Estas
temperaturas também interferem com o crescimento e multiplicacdo bacteriana,

reduzindo a probabilidade de desenvolvimento de microrganismos.!®

1.6.4. Injegao

A injecdao consiste na difusdao homogénea da salmoura na carne, recorrendo a

agulhas que possuem orificios cruzados na extremidade para a saida da solu¢do.3°

1.6.5. Tenderizagao

A tenderizacdo consiste na passagem da carne entre cilindros contendo
pequenas laminas que a cortam, de modo a permitir uma melhor extracao da proteina
soltvel, a distribuicdo e a homogeneizacdo da salmoura e também ao aumento da

capacidade de absorcdo de substancias liquidas nas etapas seguintes.?®
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1.6.6. Massagem

A massagem constitui uma etapa fulcral no fabrico do fiambre pois influencia a
capacidade de retencdo de agua e consequentemente o rendimento do produto.!” A
acdo mecanica aplicada na carne provoca danos na sua estrutura, aumentando a
absorcdo da salmoura, a extracdo de proteina para os espacgos intercelulares e a

dilatacdo das fibras musculares.3!

1.6.7. Enchimento

O enchimento é uma etapa do processo de fabrico do fiambre que consiste em
colocar a massa ja massajada e maturada no interior de invélucros e/ou moldes
apropriados. A utilizacdo de moldes, ou nalguns casos apenas do plastico protetor vai
fazer com que a massa ganhe forma e contornos durante o processamento térmico. Os
moldes, que geralmente sao de aluminio ou ago inoxidavel, devem ter uma camada
protetora interior de polietileno, ndo sé por razdes de higiene, mas também para evitar
a aderéncia da carne. O plastico termo retratil € o mais utilizado na industria de produtos
carneos, pois apresenta varias camadas e retrai durante o processamento térmico. Esta
retracdo faz com que o plastico se molde perfeitamente em torno do produto,
exercendo a pressao necessaria para evitar perdas durante a cozedura. No caso do
fiambre feito a partir de carne picada, o enchimento deve ser efetuado com o auxilio de
uma enchedora a vacuo para eliminar todo o ar da mistura. A presenca de bolhas de ar
na massa reduz a firmeza, provoca alteracdao de cor e pode causar a separagao da

gordura.

1.6.8. Tratamento Térmico

O tratamento térmico/cozedura pode ser definido como uma fase do fabrico de
fiambre na qual a carne passa por uma série de fendmenos fisico-quimicos, bioquimicos

e microbioldgicos que vao definir a qualidade do produto, as suas caracteristicas
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organoléticas e assegurar a estabilidade microbioldgica.3? O fiambre deve ser submetido
a uma temperatura entre os 74 e os 80 °C até que o seu nucleo atinja temperaturas
entre 68 e 72 °C, de modo a garantir os beneficios subjacentes ao tratamento térmico.
33 Apesar de ser geralmente designado de cozedura, o termo mais adequado para esta
etapa seria pasteurizagao, uma vez que se refere a um processamento térmico que
atinge temperaturas entre os 72 e os 85 °C, que nos produtos carneos desnaturam as
proteinas, favorecem a estabilizacdo e formacdo da cor, melhoram a textura,
intensificam as caracteristicas organoléticas e destroem o0s microrganismos
patogénicos. Apesar de temperaturas acima dos 72 °C no interior do produto serem
muito mais seguras do ponto de vista microbioldgico, tém impacto negativo no
rendimento final do produto. Dai a necessidade de aplicar uma temperatura que
favoreca simultaneamente a seguranca do alimento, mas também o rendimento e as
caracteristicas organoléticas. Os produtos pasteurizados podem ser conservados por
longos periodos de tempo em condicdes de refrigeracdo, abaixo dos 4 °C. 3* 33 Existem
dois tipos principais de cozedura aplicada aos produtos carneos, em agua e a vapor. A
cozedura em agua consiste basicamente em colocar o invélucro ou molde com a carne
em prateleiras ou gavetas de estufas adequadas, que depois de programadas sao
atestadas de dgua que rodeia completamente o produto.3® Este processo tem a grande
vantagem de promover excelentes trocas de calor entre a dgua e a carne, o que permite
alcancar as temperaturas necessarias em pouco tempo. Assegura de igual modo uma
boa estabilidade microbioldgica, textura e rendimento final.3® Os seus principais
inconvenientes sdo ao nivel da higiene, pois a dgua entra em contacto com o produto, e
0 espaco necessario para colocar o material apropriado. Na cozedura a vapor a grande
diferenca reside no facto de o vapor ser responsavel pela transmissdao de calor ao
produto. As grandes vantagens deste tipo de cozedura sdo os seus baixos custos
energéticos e facil manutencdo. O seu maior inconveniente é o maior tempo de
cozedura pois o vapor nunca consegue envolver a superficie do produto de uma maneira

t30 homogénea e completa como o banho de agua.®®
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1.7. Sistema de controlo e qualidade da empresa

A Primor Charcutaria-Prima assume um rigoroso controlo de qualidade durante
todo o processo de producdo. As matérias-primas utilizadas sdo provenientes de
fornecedores qualificados, dos quais exige a maxima segurancga e qualidade, bem como
toda a informacao detalhada para que a rastreabilidade seja assegurada. Na rececao é
feita uma cuidadosa inspe¢dao das matérias-primas e a respetiva identificagdo sendo
atribuido um lote interno para ser assegurada toda a rastreabilidade da carne. Ao longo
de todo o processo de produgado, realizam-se diversos controlos internos, bem como
pelas entidades competentes, para assegurar as condicdes de seguranca e qualidade

dos produtos.

A Primor tem implementado um Sistema de Gestao da Seguranga Alimentar
baseado na aplicacdo do Sistema HACCP (Andlise de Perigos e Controlo de Pontos
Criticos), abrangendo todos os produtos e todos os processos desde a rece¢do de

matérias-primas até a distribuicdo do produto final.

Estdo definidos processos e procedimentos para garantia da qualidade dos
produtos, sendo elaborados testes aos produtos produzidos, de modo a avaliar varios
parametros de qualidade, nomeadamente o tempo de prateleira, englobando andlises
microbioldgicas e sensoriais. Pretende-se assim, ir de encontro as necessidades e

expectativas do consumidor no que respeita ao produto.

O Sistema de Gestdo da Qualidade da Primor abrange toda a organizacao
incluindo os processos de produc¢do do produto e os de percec¢ao das necessidades dos
clientes e consumidores. A continua preocupacdao com a Seguranc¢a Alimentar foi

reconhecida com a certificacdo IFS Food.

1.8. Controlo da Qualidade e Métodos de Ensaio

O Controlo da Qualidade é parte da gestdo da qualidade orientada para a

satisfacdo dos requisitos da qualidade e serve para verificar se os requisitos estdo a ser
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respeitados e se os objetivos da empresa estdo a ser atingidos. Como exemplo de

controlo da qualidade pode referir-se o controlo de dados e de documentos.?’

O objetivo do Sistema de Gestdo da Qualidade (SGQ) num laboratério é
providenciar os resultados mais precisos e exatos, sendo, para isso, necessario que se
tomem medidas especificas. Medidas essas, como a monitorizagdo das temperaturas
(frigorificos, estufas, banhos, etc), utilizacdo de cartas de controlo (CC) e curvas de
calibracdo, realizagdo de analise em duplicado e amostras cegas, realizacdo de
confirmacdes e ensaios de recuperacdo, utilizacdo de uma amostra didria de controlo
do processo, realizagdo do controlo estatistico do processo de forma a monitorizar os
ensaios, inicio de uma investigacdo de causas, sempre que um desvio ocorra e a
participacdo periddica em ensaios de comparacgao interlaboratorial ajudam a cumprir o

objetivo do SGQ.38

As analises fisico quimicas sdo importantes uma vez que consistem em
determinar uma ou mais carateristicas de um produto de acordo com um processo
especifico que permitem avaliar alteracdes que ndo sdo detetadas visualmente. Para
controlo de qualidade dos diferentes produtos sdo analisados parametros como

viscosidade, pH e teor de sédio.

1.8.1. Viscosidade

A viscosidade de um liquido é uma medida da sua resisténcia ao escoamento e é
avaliada através da medicdo da resisténcia de um material para fluir. O tempo de
escoamento depende da friccdo entre moléculas em camadas adjacentes que limitam o
seu escoamento, isto é, quanto maior a resisténcia de um liquido para fluir, maior é a

sua viscosidade.3?

A viscosidade é util na avaliacdo e no controlo da qualidade de uma vasta gama
de produtos, uma vez que depende das carateristicas fisico-quimicas e da temperatura
do produto. Este parametro fornece informacdo sobre o comportamento do produto

em estudo, ao longo do tempo. Os métodos mais comuns para determinar a viscosidade
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baseiam-se no uso de diferentes tipos de viscosimetros, como se apresenta

resumidamente em seguida:*°

e \iscosimetro rotativo: consiste na medicdo de uma tor¢do exercida por uma

agulha imersa diagonalmente num dado fluido, a uma temperatura estavel,
isenta de bolhas e nivelado até a marca da haste da agulha.

e Viscosimetro capilar (Ostwald): consiste na medi¢ao do tempo de escoamento

do liquido, a uma dada temperatura, num tubo capilar da marca superior de
referéncia até a marca inferior de referéncia. Esta medigdo é comparada com o
tempo de escoamento da dgua.

e \Viscosimetro de orificio: consiste na medicdo do tempo de escoamento do

liqguido, a uma temperatura estavel, isento de bolhas e nivelado até a superficie
da amostra. Utiliza-se um copo Ford (em forma de cone) com um orificio na parte

inferior por onde escoa o liquido.

O viscosimetro rotativo (apresentado na figura 8) é a classe mais indicada
para avaliar fluidos ndo-Newtonianos, como é o caso da agua. Num fluido ndo-
Newtoniano, a tensdo de cisalhamento ndo é diretamente proporcional a taxa de

deformacao.

A determinagdo da viscosidade com um viscosimetro rotativo esta descrita
na norma EN 13302. Através do torque que é necessario para manter a rotagao,

pode determinar-se a viscosidade aparente do fluido.*!

Figura 8- Representac¢do de um viscosimetro rotativo, A- agulha, B- fluido e C- cdpsula de ensaio.*
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1.8.2. pH

O pH é definido pela IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry)
em “funcdo da atividade de ides hidrogénio em solugdao”. Este parametro é
caracteristico de todas as solugdes e corresponde ao logaritmo negativo da atividade

dos ides hidrogénio numa solucdo (an-). O valor de pH é obtido através da equacdo 5:%
pH =-log an+ (5)

O valor de pH mede a alcalinidade ou a acidez de uma solu¢do.*® Este pardmetro
é quantificado por potenciometria e baseia-se na medicdo da diferenca de potencial
entre dois elétrodos - elétrodo de referéncia e elétrodo indicador - imersos na solugao
em estudo. Dada a dependéncia desta medida da temperatura, esta varidvel deve ser
controlada. Alguns equipamentos dispdem de uma sonda de temperatura e corrigem as

leituras para uma temperatura fixa.

A célula eletroquimica é formada por um elétrodo indicador de membrana de
vidro e por dois elétrodos de referéncia de prata/cloreto de prata. Um destes elétrodos
encontra-se na parte interior da membrana de vidro- elétrodo de referéncia interno -
formando juntamente com a membrana o elétrodo indicador. O segundo elétrodo de
referéncia - o elétrodo de referéncia externo - estd em contacto direto com a solugao
de medida através de uma juncdo liquida. Os dois elétrodos estdo normalmente
combinados num Unico corpo, o elétrodo combinado de vidro, que se liga a um

potencidmetro.*

1.8.3. Teor de Cloreto de Sddio

Existem varias metodologias para a determinacdo de sédio em alimentos, sendo
gue os métodos mais utilizados sdo a espetroscopia de emissdo de chama e o método
de Mohr. Também é possivel determinar o teor de cloreto de sédio através do indice

refrativo de uma solucdo.
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Espetroscopia de emissdo de chama

E uma técnica analitica quantitativa que se baseia em espetroscopia atémica.

Este método analitico permite quantificar os ides sédio.

Na espetroscopia de emissao atdmica com chama é introduzida uma amostra
que contém catiGes metdlicos numa chama do espetrofotémetro, na qual esta vai
excitar espécies atémicas ou idnicas. Estas espécies quando recebem energia da chama,
passam para um estado excitado e quando esses mesmos voltam para o estado
fundamental emitem radiacdo, sendo que cada elemento quimico emite radiacdo a um

comprimento de onda especifico que vai ser detetada e quantificada.**

Método de Mohr

A titulacdo pelo método de Mohr permite determinar indiretamente o sédio que

foi adicionado na forma de cloreto de sédio.*°

O método baseia-se na titulacdo da solucdo que contém os ides cloreto com
nitrato de prata, usando uma solucdo de cromato de potassio como indicador. Ao titular
com ides Ag* a solucdo que contém CI" e CrO4%, ird primeiramente precipitar o AgCl
(coloragdo branca) e somente depois precipita o cromato de prata (coloragdo vermelho
tijolo) por ser mais soluvel. O aparecimento desta coloragdo indica o ponto final da

titulacdo (equacdes 6 e 7).4°
NaCl (aq) + AgNOs (aq) = AgCl (s) + NaNOs (aq) (6)

2 AgNOs (aq) + K2CrO4 (aq) = Ag2CrOa (s) +2 KNOs(aq) (7)

indice refrativo de uma solucio

O indice refrativo € uma caracteristica 6tica de uma substancia e do numero de
particulas dissolvidas em si e é definido como o racio da velocidade da luz num espaco
vazio, em relacdo a velocidade da luz na substancia. Um dos resultados desta
propriedade estd representada na figura 9 - refracdo, onde a luz muda de direcdo

guando viaja através de uma substancia com indice refrativo diferente.
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Refracgdo Angulo Critico Reflexo Interno Total
0 < Ositio 6, = Ogition 0 > Oeicg

Figura 9 - Refracdo da luz.?

Quando a luz passa do material n; (indice refrativo do material com maior
densidade) para o n; (indice refrativo do meterial com menor densidade), existe um
angulo critico no qual um feixe de luz ja ndo pode refratar, mas sim, é refletido na

interface.*’

Na determina¢dao do NaCl aquoso por meio do indice refrativo de uma solugao,
a luz LED passa através de um prisma em contacto com a amostra (figura 10). Um sensor
de imagem determina o angulo critico, onde a luz ja ndo é refratada através da amostra
e os algoritmos especializados convertem o indice refrativo para concentracdo de

NaCl.%’

Redpkﬁﬁe fyrrte

Sensor  de

Figura 10 - Representac¢do esquematica de um refratémetro utilizado para a determinacdo do teor de
NaCl.%
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CAPITULO 2

Materiais e Métodos



Neste capitulo descrevem-se os procedimentos utilizados para a caracterizagdo
fisico-quimica das salmouras do fiambre da Pa Extra, fiambre da perna extra A, fiambre
da perna extra B e fiambre da perna, bem como os materiais e reagentes necessarios

para a sua analise.

2.1. Materiais, equipamentos e reagentes

Os testes efetuados recorreram a utilizagdo de materiais de uso geral e
volumétrico (tabela 5), equipamentos de medicdo (tabela 6). Foi utilizado cloreto de
sédio anidro, com um grau de pureza de 99 %. O solvente utilizado neste trabalho foi,
agua destilada desmineralizada por processo de permuta idnica, e este solvente foi

adquirido a um fornecedor externo, cuja marca é Prolar (condutividade < 5uS/CM).

Tabela 5 — Materiais utilizados e respetiva capacidade.

Material Capacidade (mL) Incerteza associada (mL)

Baldo volumétrico 100 +0,1

Pipeta de Pasteur - -

Gobelé 600 -

Espatula - -

Copo esterilizado - -

Tabela 6 - Equipamento de medigdo e respetivas caracteristicas.

Equipamento Marca e Modelo Incerteza associada
Viscosimetro BROKFIELD AMETEK DV-1 +0,1cP
. HANNA®instruments
+
Medidor de pH HI99163 + 0,01 pH
HANNA®instruments
Refratémetro HI196821 e elétrodo FC +0,1g/100g
232D
Balanca analitica KERN aps +0,0001g
o
Termémetro HANNA®instruments £0.1°C
Checktemp 4
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2.2. Amostragem: recolha, caracterizagao e armazenamento

das amostras

A recolha das amostras é uma etapa delicada e necessita de cuidados, pois pode
condicionar os resultados analiticos e, mais tarde, a interpretacdo realizada sobre os
mesmos. Deste modo, a amostragem é a etapa mais critica de todo o processo analitico,

devendo recorrer-se a um procedimento que ndo comprometa a exatiddo da analise.

Para que o controlo de qualidade dos produtos finais seja bem-sucedido é
importante desenvolver e adotar técnicas de amostragem adequadas, de modo a
garantir que a amostra recolhida seja homogénea e representativa de todo o ambiente
amostral. Uma amostra que ndo seja representativa ou, que seja contaminada durante
ou apods a sua recolha pode conduzir a desvios significativos no resultado final. Assim,
para reduzir os desvios da etapa de amostragem é necessario recolher corretamente a

amostra.*8

Foram selecionadas amostras de salmoura, de acordo com o fluxo produtivo, de

diferentes fiambres para realizar os ensaios apresentados neste trabalho.

As amostras para anadlise foram recolhidas com o auxilio de um recipiente
adequado para a recolha no exterior do depdsito da prepara¢do da salmoura e, no
exterior da injetora, apds injecdo da salmoura na carne. Estas amostras foram recolhidas

antes e apds injecao da salmoura na matéria carnica, respetivamente.

Em seguida, as amostras foram levadas para o laboratério onde foram
armazenadas a temperaturas de refrigeracao, identificadas e efetuados todos os ensaios

pretendidos.

2.3. Procedimentos experimentais

Quando um método de ensaio é implementado no laboratdrio, este devera ser

descrito e caraterizado num documento o mais detalhado possivel, de forma a garantir
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a sua execu¢do por qualquer pessoa com a capacidade adequada. A descri¢cdo e
carateriza¢dao de um método de ensaio aplicado no laboratério deve seguir, sempre que
possivel, normas ja existentes. A seguir sdo descritos os métodos de ensaio aplicados no
laboratério para o controlo da qualidade interno das salmouras da Primor Charcutaria

Prima.

2.3.1. Determinacgao da viscosidade

A viscosidade da salmoura foi determinada usando um viscosimetro rotacional
gue permite avaliar fluidos Newtonianos, os que ndo mudam em funcdo da taxa de
cisalhamento, tanto fluidos Ndo Newtonianos, os quais mudam a sua viscosidade em

funcdo da taxa de cisalhamento.

Os ensaios foram realizados com recurso ao viscosimetro de Brookfield (modelo
DV-1), com um medidor para o controlo de temperatura incorporado. Na figura 11 é

possivel ver o equipamento e acessérios utilizados na realizacdo dos ensaios.

Foi utilizada agulha 61, pois é o fuso mais indicado para realizar o ensaio nesta

tipologia de salmouras.

Figura 11 - Equipamento utilizado na determinagao da viscosidade.
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Para arealizagdo da medi¢do da viscosidade, a amostra de salmoura é transferida
para um gobelé até a sua capacidade méaxima (600 mL), desaperta-se o orificio onde é
colocada a agulha para a medi¢do e submerge-se a mesma até a marca, a fim de se

executar a correta medigao da viscosidade.

Apds esta etapa, sdo anotados os dados da viscosidade, do torque e da
temperatura da amostra de um em um minuto, durante cinco minutos consecutivos. O
procedimento anterior é repetido duas vezes, uma vez que para a caracterizacdo de uma
salmoura, sdo analisadas trés tomas de amostras. Apds a andlise calcula-se a média dos

parametros obtidos nas trés medicdes.

2.3.2. Determinagao de pH

A determinacdo do pH foi realizado com um medidor de pH/temperatura portatil
de uma linha especifica para a industria de transformacdo de carne.*® O pH é um
parametro critico medido neste tipo de industrias, para assegurar a qualidade do

produto. Na figura 12 esta apresentado o equipamento utilizado no laboratério.

a) Procedimento de calibragao

Para a calibracdao do elétrodo, com lamina em ago inoxidavel, sdo usadas trés
solucdes tampdo comerciais — pH 4,01, pH 7,01 e pH 10,01. As solucdes tampao de pH
4,01 e pH 7,01 sdo utilizadas para ajuste na gama 4acida e, as solu¢des tampao de pH

7,01 e pH 10,01 sdo utilizadas para ajuste na gama alcalina.

Antes de iniciar o processo de calibracdo, lava-se o elétrodo com 4gua destilada
e, em seguida escolhe-se a primeira solugdo tampao e espera-se até que o valor de pH
estabilize e seja reconhecido e guardado automaticamente pelo equipamento. Em
seguida, retira-se o elétrodo e lava-se novamente com dgua destilada e o processo é

repetido com as restantes solu¢des tampao.
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b) Procedimento de medigao

Como as solugdes aquosas de salmoura tém um pH compreendido entre 1 e 13,

a medicao é realizada diretamente sobre a amostra.

Antes da medicao de pH, enxagua-se o elétrodo com agua destilada ou agua
desionizada. Liga-se o equipamento e aguarda-se 10 segundos até que esteja apto para
efetuar a medicdo. Em seguida, imerge-se o elétrodo na solugdo/produto que se
pretende medir e espera-se que o medidor digital indique uma leitura estavel, sendo o

valor de pH apresentado, compensado automaticamente pela temperatura.

Apds a medigdo, remove-se o elétrodo da solugdo/produto e lava-se muito bem

com 3agua destilada a fim de eliminar todos os residuos presente a sua superficie.

Para garantir a fiabilidade dos resultados, repete-se o processo com mais duas
medi¢cGes e no final, o elétrodo de pH fica armazenado numa solugdo de

armazenamento.

AN

-y
| I

Juncdo de referéncia

\_'_l

Sensor de temperatura
e ponteira de pH

Figura 12 - Medidor de pH HI99163.
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2.3.3. Determinacao do teor de cloreto de sodio

A determinag¢do do teor de cloreto de sédio é determinada utilizando um
refratdmetro portatil, o refratdmetro digital HI 96821 que esta representado na figura

13.

Figura 13 - Refratémetro digital HI 96821 para medi¢des de NaCl.

a) Procedimento de calibragao

A calibracdo deve ser executada diariamente, antes de serem realizadas

medicdes.

Para proceder a calibracdo do refratémetro deve-se ligar o equipamento e
aguardar até que apareca no mostrador um tracejado. Encher o recipiente de amostra
com agua destilada, com o auxilio de uma pipeta de Pasteur, assegurando sempre que
o prisma esta completamente coberto. Seguidamente, pressionar a tecla “ZERO”,

estando assim o equipamento calibrado.

Para realizar as medicdes, deve-se utilizar um tecido suave para absorver a agua

destilada (branco), tendo cuidado para nao riscar a superficie do prisma.
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b) Procedimento de medigao

A medicdo é realizada diretamente nas amostras aquosas de salmoura.

Apods a calibracdo, com a ajuda de uma pipeta de Pasteur, deitar duas gotas de
amostra sobre a superficie do prisma até o recipiente estar completamente cheio.

Depois, pressionar a tecla “READ” e a medigdo é expressa em unidades de g/100 g.

Para terminar, é necessario remover a amostra do recipiente (com tecido macio)
e enxaguar o mesmo com dagua destilada. O instrumento esta pronto para a préxima

medicao.

c¢) Preparagao de solugoes padrao para avaliagao do desempenho do método

Foram preparadas oito solucdes padrao de NaCl de concentragdes distintas, em
baldes volumétricos de 100,0 £ 0,1 mL. Estas solu¢des foram preparadas para a avaliagao
de parametros de desempenho do refratdmetro digital para a determinacdo do teor de

NaCl das salmouras (Fiambre da P4, Fiambre da Perna e Fiambres da Perna Extra).

O NaCl foi pesado numa balanga analitica e as solu¢des preparadas em baldes
volumétricos usando dgua destilada. As massas de NaCl pesadas e os correspondentes

valores de concentragdo em mol/L e em g/100 g sdo apresentados na tabela 7.

Nesta fase, foi medida a temperatura da agua destilada uma vez que a sua
densidade varia com a temperatura. A concentragdo de NaCl em g/100 g foi

determinada a partir da concentragdo em mol/L e da densidade de cada solu¢do de NacCl.
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Tabela 7 - Massa de NaCl a utilizar para preparagao das solu¢des padrdo, em baldes volumétricos de 100
mL e respetiva concentragdo em mol/L e g/100 g.

Temperatura agua Massa NaCl [NaCl] [NaCl]*
Padrao
destilada (°C) (g) (mol/L) (g/100 g)

1 22,0 3,4923 0,5976 3,390
2 22,0 6,9846 1,195 6,636
3 21,0 10,4790 1,793 9,749
4 21,0 13,9733 2,391 12,74
5 21,0 17,5015 2,995 15,63
6 21,0 20,9588 3,586 18,36
7 21,0 24,4595 4,185 21,01
8 21,0 27,9607 4,784 23,57

*valor calculado considerando a densidade de cada solu¢do de NaCl.
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CAPITULO 3

Resultados e discussao



O trabalho que se desenvolve num laboratdrio de controlo de qualidade é
fundamental para garantir a qualidade do produto final, desempenhando a salmoura
um papel essencial nas caracteristicas do produto acabado. Para garantir essa qualidade
€ necessario avaliar e definir limites para que, ao longo de todo o processo produtivo

sejam averiguados se os resultados obtidos estdo dentro dos limites que se especificou.

Ao longo deste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos
para as analises quantitativas de trés parametros essenciais (viscosidade, pH e teor de
cloreto de sédio) para a qualidade dos produtos produzidos na Primor que foram
utilizados para especificar os limites de controlo em quatro salmouras de fiambres
diferentes — Fiambre da Pa Extra, Fiambre da Perna Extra A, Fiambre da Perna Extra B e

Fiambre da Perna.

Serdo também apresentados os resultados da avaliacdo de alguns parametros de
desempenho do método utilizado para a medicdo do teor de cloreto de sédio das
salmouras, tais como a avaliacdo da justeza do método, a gama de trabalho, a precisao

em condicGes de repetibilidade e da precisdo intermédia.

3.1. Andlises de controlo da qualidade

Pretende-se definir controlos didrios a viscosidade, pH e teor de cloreto de sédio
para a avaliacdo da qualidade das salmouras. Para isso foram realizados um conjunto de

ensaios para definir a especificacdo dos limites de controlo das salmouras.

3.1.1. Viscosidade

A determinacdo da viscosidade foi realizada com um viscosimetro rotativo e

todos os resultados sdo expressos em centipoise (cP).

Nas tabelas 8 a 11 sdo apresentados os valores médios obtidos para a viscosidade
das salmouras utilizadas nos quatro fiambres (Fiambre da P4 Extra, Fiambre da Perna
Extra A, Fiambre da Perna Extra B e Fiambre da Perna). Estas foram analisadas

diariamente antes e apds a injecdo na matéria-prima carnea. Estes resultados sdao
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apresentados na forma de intervalo de confianca, para uma probabilidade de 95 %

considerando o parametro t de student e o niUmero de ensaios realizados.

Para cada lote de salmoura foram realizados cinco ensaios, sendo feitas trés

réplicas de cada ensaio.

Sendo que se denomina por ensaio, uma operacgao a fim de determinar uma ou
mais caracteristicas de um produto, servico ou processo, segundo um modo operativo
especificado (NP EN 45001) e, entende-se por réplica, por¢des de um material que
possuem o mesmo tamanho e que sdo tratadas por um procedimento analitico da

mesma forma e ao mesmo tempo.>®

Tabela 8 - Valores de viscosidade obtidos para a salmoura do Fiambre da P4 Extra, antes e apds injecdo,
apresentados na forma de intervalo de confianga, para uma probabilidade de 95 %.

Lote Produto Visc.:o.sid?de “antes Vis'czqsid~ade “apos
injecao” (cP) injecao” (cP)
7087153 46,4+ 3,9 340+£3,6
7087177 51,1+2,5 36,8+1,6
7087178 49,0+1,8 324+7,3
7087152 51,1+2,5 36,8+1,6
7087179 61,8+5,0 34,8+5,1
7087259 44,00+ 0,80 22,8+1,7
7087870 51,07 £ 0,04 37,00 +0,80
7092604 69,1+2,6 27,2+3,0
7092622 41,6+3,3 35,0%3,2
7112932 45 + 13 27,190 + 0,050

Para o Fiambre da P& Extra (tabela 8), os valores obtidos para a viscosidade da
salmoura ndo variam muito entre lotes. Em todos os lotes verificou-se uma diminuicao
da viscosidade apés injecao, relativamente ao valor antes da injecdo e, em concordancia

com a viscosidade obtida antes da injecdo.
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A viscosidade da salmoura do lote 7112392 apresentou um desvio padrdo, antes
da injecdo, mais elevado, que pode ser explicado pelo facto de algum
ingrediente/aditivo adicionado a salmoura ndo estar bem dissolvido. No entanto este

lote é o que apresenta o menor desvio padrdo de viscosidade apds injegao.

Tabela 9 - Valores de viscosidade obtidos para a salmoura do Fiambre da Perna Extra A, antes e apos
injecdo, apresentados na forma de intervalo de confiancga, para uma probabilidade de 95 %.

Lote Produto Visc_:o.sidiade “antes Viqusid~ade “apos
injecdo” (cP) injecdo” (cP)
7087153 46,439 34,0+3,6
7087149 46,0+ 2,0 19,9+3,3
7087201 23,7+1,6 10,41 +0,70
7087175 20,1 +3,7 20,5+3,3
7087255 299+1,2 15,3+1,0
7087431 23,2+2,5 15,40+ 0,30
7089160 29,70+0,40 21,4+3,6

Em relagdo a viscosidade da salmoura do Fiambre da Perna Extra A (tabela 9), os
resultados antes da injecdo sdo muito semelhantes para os diferentes lotes, com a
excecdao dos lotes 7087153 e 7087149. Apds a injecao, os valores de viscosidade

diminuiram apresentando uma viscosidade de cerca de 20 cP em média.
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Tabela 10 - Valores de viscosidade obtidos para a salmoura do Fiambre da Perna Extra B, antes e apds
injecdo, apresentados na forma de intervalo de confianga, para uma probabilidade de 95 %.

Lote Produto Visc.:o.sid":'ad’('a “antes Vis'cctsid"ac!’e “apos
injecao” (cP) injecao” (cP)
7087150 44,8 + 2,6 38,6 +4,4
7087562 88,0+ 2,5 70 £ 46
7087505 91,5+3,7 65 * 64
7087887 117,6+3,4 64,4 +6,2
7087908 13110 82,6+73
7087947 142,2+5,9 103+ 29
7089016 122 + 22 61 +49

A salmoura do Fiambre da Perna Extra B, foi a que apresentou uma maior
variacdo da viscosidade, tanto antes como apds injecdo da salmoura na matéria-prima
carnea (tabela 10). Para trés lotes de salmoura (lotes 7087562, 7087505 e 7089016),
foram detetadas grandes variacdes durante a medicdo da viscosidade apds a injecao,
traduzidas pelos elevados valores das incertezas associadas. Isto deve-se ao facto de ser

uma salmoura mais viscosa, sendo por vezes dificil de penetrar na carne.

Tabela 11 - Valores de viscosidade obtidos para a salmoura do Fiambre da Perna, antes e apds injegao,
apresentados na forma de intervalo de confianga, para uma probabilidade de 95 %.

Lote Produto Visc.:o.sidfde “antes Vis.<:o.sid~ade “apos
injecdo” (cP) injecdo” (cP)
7087176 28,7+2,6 23,90+ 0,80
7087231 29123 21,2+8,3
7087437 34,20+ 0,50 244+1,4
7087465 26,7+3,8 15,5+1,4
7087888 24,2+ 6,0 26,2+3,6
7087982 15,90+ 0,80 19,3+4,8
7088122 18,10+ 0,40 24,5+5,3
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Por fim, a salmoura do Fiambre da Perna apresentou uma viscosidade bastante
semelhante antes e apds inje¢do, ndo se detetando diferencas significativas nos valores
obtidos (tabela 11). No caso dos lotes 7087888, 7087982 e 7088122 foi detetado um
aumento de viscosidade média apds injecao, que nao seria expectavel. No entanto se
considerarmos a incerteza associada aos dois valores, podemos concluir que as
viscosidades sdo equivalentes. A salmoura do lote 7087231 apresentou uma viscosidade
com um desvio padrdo muito elevado, o que pode estar relacionado com uma ma

dissolugdo dos ingredientes/aditivos durante a prepara¢do da salmoura.

Comparando os valores de viscosidade obtidos para as diferentes salmouras
(tabelas 8 a 11), de uma forma geral, verifica-se que a salmoura do Fiambre da Perna
apresenta uma viscosidade mais baixa que as restantes salmouras. A salmoura do
Fiambre da Perna Extra A e a salmoura do Fiambre da Perna Extra B apresentam
viscosidade no mesmo intervalo de valores, resultado expectavel pelo facto das

formulagcbes serem muito semelhantes.

Como a viscosidade da salmoura depende dos ingredientes/aditivos adicionados,
podemos analisar também os resultados obtidos considerando a formulagdo das
diferentes salmouras. No caso das salmouras estudadas, podemos agrupa-las em dois
grupos — salmouras dos Fiambres da Perna e da P4 e salmouras dos Fiambres da Perna
Extra. Em relacdo a constituicdao a nivel de formulacdo das salmouras, as diferencas
observadas podem estar relacionadas com a utilizagdo de proteina vegetal em

detrimento de outras proteinas, dependendo do tipo de produto.

Como as salmouras dos Fiambres da Perna e da P4 apresentam uma viscosidade
mais reduzida indicando que, a proteina vegetal ndo incrementa a viscosidade da

salmoura de forma significativa.

Para as diferentes salmouras, constatou-se que a viscosidade da salmoura apds
injecdo é de um modo geral mais reduzida que a viscosidade antes da injecdo. Isto deve-
se ao facto da salmoura ao ser injetada na carne, provocar a libertacdo de fluidos da
carne (dgua + proteina) que diluem a salmoura e diminuem a sua viscosidade. Esta
diminuicdo estda também relacionada com o facto do sistema de lavagem do filtro, que

incorpora uma pequena percentagem de agua no sistema.
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3.1.2. pH

Nas tabelas 12 a 15 sdao apresentados os valores de pH obtidos para as salmouras
do Fiambre da Pa Extra, Fiambre da Perna Extra A, Fiambre da Perna Extra B e Fiambre
da Perna e o respetivo intervalo de confianga. Para todas as salmouras foram realizadas

trés ensaios e trés réplicas de cada ensaio.

Tabela 12 - Valores de pH obtidos para da salmoura do Fiambre da Pa Extra, antes e ap0ds injecao,
apresentados na forma de intervalo de confianga, para uma probabilidade de 95 %.

Lote Produto pH “antes inje¢ao” pH “apés injecdo”
7087153 6,5 * 6,5 *
7087177 6,50+ 0,05 6,6 *
7087178 6,60 + 0,02 6,5 *
7087152 6,54+ 0,05 6,6 *
7087179 6,5 * 6,6 *
7087259 6,6 * 6,80 £ 0,07
7087870 6,5 * 6,6 *
7092604 6,20+ 0,01 6,2 *
7092622 6,60 + 0,02 6,60 £ 0,01
7112932 6,6 * 6,60 £ 0,01

*0s valores de pH obtidos foram iguais.
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Tabela 13 - Valores de pH obtidos para a salmoura do Fiambre da Perna Extra A, antes e apds injecao,
apresentados na forma de intervalo de confianga, para uma probabilidade de 95 %.

Lote Produto pH “antes injecao” pH “apos injegao”
7087153 6,5* 6,5 *
7087149 6,3+0,1 6,40 £ 0,05
7087201 6,40 + 0,04 6,5 *
7087175 6,3 * 6,40 £ 0,07
7087255 6,30+ 0,02 6,5 *
7087431 6,30+ 0,09 6,4 *
7089160 6,2+0,3 6,5+0,3

*0os valores de pH obtidos foram iguais.

Tabela 14 - Valores de pH obtidos para a salmoura do Fiambre da Perna Extra B, antes e ap0ds injecdo,
apresentados na forma de intervalo de confianga, para uma probabilidade de 95 %.

Lote Produto pH “antes inje¢ao” pH “apos injegao”
7087150 8,0* 7,6*
7087562 7,8 * 7,5*
7087505 7,9+0,2 7,4 *
7087887 6,8 * 6,7 *
7087431 6,4 * 6,4 *
7087947 6,5* 6,60 + 0,09
7089016 7,40 £ 0,05 7,4%

*0s valores de pH obtidos foram iguais.
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Tabela 15 - Valores de pH obtidos para a salmoura do Fiambre da Perna, antes e apds injegao,
apresentados na forma de intervalo de confianga, para uma probabilidade de 95 %.

Lote Produto pH “antes injecao” pH “apos injegao”
7087176 6,90 + 0,04 6,20 £ 0,04
7087231 6,20+ 0,02 6,20+ 0,04
7087437 6,2 * 6,2 *
7087465 6,2 * 6,2 *
7087888 6,8 * 6,8 *
7087982 6,5* 6,5 *
7088122 6,6 * 6,6 *

*0os valores de pH obtidos foram iguais.

Verifica-se que os resultados obtidos para os valores de pH das diferentes
salmouras antes e apds injecdo sdo muito semelhantes, ndo se observando uma
tendéncia nos resultados, como foi o caso do estudo do parametro viscosidade. Com
isto, conclui-se que ndo se verificam diferencas consideraveis de pH entre o antes e o
apos injecdo da salmoura, o que é expectavel. Para a maioria das determinagdes de pH

os valores obtidos para as varias réplicas foram iguais.

Analisando os resultados obtidos para as salmouras dos diferentes tipos de
fiambre verifica-se que a salmoura do Fiambre da Perna Extra B (tabela 14) apresenta
valores de pH ligeiramente superiores relativamente as restantes salmouras, tanto
antes como apos injecao. Os valores médios de pH dos diferentes lotes desta salmoura

variam entre 6,4 e 8, apresentando alguns dos lotes pH alcalino.

O pH das salmouras deve ser proximo de 7, de modo que a reacdo (consumo)
de nitrito ndo inicie, evitando assim a produgdo de éxido de nitrogénio, que
consequentemente leva ao consumo de nitrito antes de entrar na carne. A retengao da
agua é também promovida nestes valores de pH e, consequentemente a reducdo das

perdas durante a cozedura.?
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Como o pH é um parametro fulcral no processo tecnolégico do fiambre, é
possivel balancear o pH da salmoura com o pH da carne, através da combinagdo dos

varios aditivos na salmoura.

3.1.3. Teor de Cloreto de Sédio

A determinacdo do teor de cloreto de sddio das salmouras foi realizada com um
refratdbmetro e todos os resultados sdo expressos em g NaCl/100 g de solugdo. Nas
tabelas 16 a 19 estdo apresentados os valores da concentracdo de cloreto de sddio

obtidos para as diferentes salmouras e respetivo intervalo de confianga.

Para a salmoura do Fiambre da Perna Extra A, como a concentra¢ao de NaCl era
muito elevada e excedia a gama de trabalho do refratdmetro, procedeu-se a uma
diluicdo de 1:2. Para todas as salmouras foram realizadas trés ensaios e trés réplicas

para cada ensaio.

Tabela 16 - Concentragdo de NaCl (g/100 g) obtida para a salmoura do Fiambre da P4 Extra, antes e apds
injecdo, apresentados na forma de intervalo de confianga, para uma probabilidade de 95 %.

[NaCl] “antes injegao” [NaCl] “apés injegao”

Lote Produto

(g/100g) (g/100g)
7087153 20,30 * 20,60 *
7087177 20,60 + 0,50 18,90 *
7087178 21,40 * 20,10 + 0,40
7087152 20,60 + 0,50 18,90 *
7087179 21,50 * 19,00 *
7087259 20,30 + 0,60 15,80 *
7087870 20,30+ 0,30 18,30 + 0,30
7092604 20,60 + 0,20 17,40 + 0,10
7092622 20,60 * 18,90 *
7112932 20,70 + 0,20 19,00 *

*0s valores de [NaCl] obtidos foram iguais.
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Tabela 17 - Concentragdo de NaCl (g/100 g) obtida para a salmoura do Fiambre da Perna Extra A, antes e
apos injecdo, apresentados na forma de intervalo de confianga, para uma probabilidade de 95 %.

NaCl] “antes inje¢cao” NaCl] “apds injegao”
Lote Produto [ ] (g/100g)J ¢ [ ](g/FJOOg)J ¢

7087153 20,30 * 20,60 *
7087149 19,80 * 23,90 *
7087201 25,20 £ 0,90 23,015
7087175 28,00 * 26,00 *
7087255 30,00 £ 0,70 21,30+0,20
7087431 30,30 * 25,40 *
7089160 27,30 * 23,80+0,10

*os valores de [NaCl] obtidos foram iguais.

Tabela 18 - Valores de NaCl obtidos para a salmoura do Fiambre da Perna Extra B, antes e apds injegdo,
apresentados na forma de intervalo de confianga, para uma probabilidade de 95 %.

NaCl] “antes injecao” NaCl] “apds injegao”
Lote Produto [ ] (g/100g)J ¢ [ ](g/F;OOg)J ¢
7087150 21,20 * 18,50 *
7087562 21,70 * 20,20 *
7087505 20,80 * 19,30+ 0,20
7087887 21,10+ 0,30 19,10 *
7087431 20,60 * 19,20 *
7087947 21,20 * 19,50 *
7089016 21,80 * 18,90 + 0,50

*0os valores de [NaCl] obtidos foram iguais.
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Tabela 19 - Valores de NaCl obtidos para a salmoura do Fiambre da Perna, antes e apds injecao,
apresentados na forma de intervalo de confianga, para uma probabilidade de 95 %.

NaCl] “antes inje¢cao” NaCl] “apds injegao”
Lote Produto [ ] (g/100g)J ¢ [ ](g/FJOOg)j ¢

7087176 27,90 * 25,70 *
7087231 27,20 * 24,70 £ 0,50
7087437 26,2 * 23,4+2,2
7087465 25,40 * 26,70 £ 0,30
7087888 25,90 £ 0,30 24,10 *
7087982 25,50 * 24,20 *
7088122 27,5%+2,7 23,90 *

*0os valores de [NaCl] obtidos foram iguais.

Os resultados obtidos mostram que apds injecdo, em geral todas as salmouras
apresentam uma concentracdo menor de NaCl que antes injecdo. Esta diminuicdo é
esperada uma vez que o cloreto de sédio cumpre a sua funcdo de ingrediente essencial
adicionado as salmouras. Isto é, durante o processo de injecdo, ha interacdo dos ides
cloreto com as proteinas da carne e, os ides sddio penetram na matéria-prima para
intensificar o sabor e aumentar o tempo de vida util do produto. Quando apds injecao,
a concentracao de NaCl aumenta comparativamente a concentracao de NaCl antes
injecdo, como é o caso da salmoura do Fiambre da Perna Extra A - lote 7087149, conclui-
se que o ingrediente adicionado a salmoura ndo cumpriu com a sua funcdo durante o
processo de injecao.

Através dos resultados obtidos nos diferentes tipo de salmoura, verifica-se que
a salmoura da Perna Extra A é a que apresenta uma maior concentracao de NaCl e a
salmoura do Fiambre da Perna Extra B é a que apresenta a menor concentracdo NaCl,
antes injecgao.

Este ingrediente é adicionado aos fiambres, sendo considerado como essencial
na sua constituicdo quer ao nivel tecnoldgico (impacto direto na retencdo da dgua) quer

ao nivel da conservacao.
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3.2. Elaboragao de Cartas de Controlo

As cartas de controlo (CC) sdo uma das ferramentas estatisticas mais usuais e
efetivas para a monitorizacdo de um processo produtivo, como controlo da qualidade
interno através da representacdo grafica de uma determinada caracteristica da

qualidade, ao longo do tempo.>!

Esta ferramenta no controlo e melhoria do processo mostra a evolugdo ao longo
do tempo de uma determinada caracteristica da qualidade, permitindo assim identificar
a presenca de causas de variacdo e, melhoria continua da capacidade de produzir de

acordo com as especificacdes desse processo de fim de o manter controlo estatistico.>?

Um processo estd sob controlo quando s6 existem causas aleatérias de variagdo
e estd fora de controlo quando se verifica a presenca de causas assinalaveis. As causas
para o descontrolo do processo sdao identificadas e sdo tomadas ag¢des corretivas de

forma a tornar o processo estavel e melhorar a sua qualidade.>?

O tipo de CC mais utilizada é a de individuos ou médias, sendo que neste trabalho
vao ser tragadas CC de médias. Ao ser utilizada uma CC de médias, parte-se do principio
gue a ocorréncia de erros é aleatdria e que a distribuicdo dos pontos segue uma

distribuicdo normal.>?

Nesta tipologia de CC dos parametros em estudo existem cinco linhas de apoio:
a linha central (xm) que corresponde ao valor médio do parametro, os limites superior
(LSA) e inferior de aviso (LIA) e os limites superior (LSC) e inferior de controlo (LIC) que

s3o calculados utilizando as equacdes 8 e 9, respetivamente:>*

e Limite superior e inferior de aviso (LSA e LIA)
2s
Xmt E % (8)
e Limite superior e inferior de controlo (LSC e LIC)

Xm+* — (9)
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Em que,
s: desvio padrdo dos valores utilizados para determinar xm

n: niumero de ensaios utilizados para determinar xm

Existe 5 % de probabilidade de um método estar sob controlo e sair fora dos
limites de aviso e existe 0,3 % de probabilidade de um método estar sob controlo e um

ponto sair fora dos limites de a¢do.>

Foram elaboradas cartas de controlo da viscosidade, do pH e do teor de NaCl a
fim de especificar os limites minimos e maximos para estes parametros, definindo um

intervalo de aceitacdo para cada salmoura, antes e apds a injecdo.

3.2.1. Viscosidade

Para a elaboragdo das CC de médias da viscosidade das diferentes salmouras,
foram realizadas dez andlises para a salmoura do Fiambre da Pa Extra e sete andlises
para as dos Fiambres da Perna Extra A, Perna Extra B e Perna, antes da injecdo e apds a
injecdo. As recolhas e analises das salmouras apresentadas, foram efetuadas durante o
processo produtivo ao longo de um periodo de tempo tendo sido necessario realizar
ajustes posteriormente. Os valores de viscosidade obtidos estdo apresentados na tabela

20.

Com estes resultados foram calculados os valores da linha central (valor médio)
e os limites de aviso e de controlo para as quatro salmouras (tabela 20). Para o célculo
dos limites de controlo, foram utilizadas as equacées 8 e 9. Foram entdo tragadas as CC

correspondentes que estdo representadas nas figuras 14 a 17.
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Tabela 20 — Definicdo da linha central e limites de aviso e controlo para as CC da viscosidade das

salmouras.

Viscosidade Viscosidade

(cP)

Média (cP)

LIA
(cP)

LSA

(cP)

LIC
(cP)

LSC
(cP)

Pa Extra

Antes
Injecao

46,35
51,11
48,99
51,11
61,84
43,99
51,07
69,09
41,57
45,13

51

36

66

41

61

Apos
Injecao

33,96
36,82
32,40
36,82
34,80
22,76
37,00
27,19
34,99
27,19

32

24

41

27

38

Perna Extra A

Antes
Injecao

46,35
45,95
23,69
20,09
29,58
23,19
29,65

31

13

50

19

44

Apos
Injecao

33,96*
19,91
10,40
20,47
15,28
15,40
21,38

18

13

23

14

21
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44,83

87,99

91,49

117,63 105 48 162 67 143
130,63

142,15

_ 12180

38,60

69,69

64,59

64,44 69 35 103 46 92
82,59
102,87

61,39

Antes
Injecao

Perna Extra B

Apos
Injecao

28,71
29,01
34,20
26,68 25 14 36 18 33
24,16
15,92
18,11
23,93
21,23
24,42
15,53 22 16 28 18 26
26,19
19,34
24,46

*valores rejeitados pelo teste de Grubbs.

Antes
Injecao

Perna

Apoés
Injecao

Para o cdlculo do valor médio do parametro e das linhas de referéncia
apresentados na tabela 20, foram realizados testes de Grubbs para detetar valores

discrepantes (outliers), os quais sao rejeitados caso o valor calculado seja superior ao

valor critico tabelado.>®

Na viscosidade da salmoura do Fiambre da P4 Extra e da salmoura do Fiambre da

Perna Extra A, foram rejeitados um valor apds injecdo, para cada uma das salmouras.
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Figura 14 - Cartas de controlo da viscosidade da Salmoura do Fiambre da Pa Extra. a) Antes injegdo; b)
ApOs injecao.
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Figura 15 - Cartas de controlo da viscosidade para a Salmoura do Fiambre da Perna Extra A. a) Antes
injecdo; b) Apds injecdo.
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Figura 16 - Cartas de controlo da viscosidade da Salmoura do Fiambre da Perna Extra B. a) Antes
injecdo; b) Apds injecdo.
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Figura 17 - Cartas de controlo da viscosidade da Salmoura do Fiambre da Perna. a) Antes injecdo; b)
Ap0s injecdo.

3.2.2. pH

Para a elaboracdo das CC de médias do pH das quatro salmouras, procedeu-se
do mesmo modo que as CC relativas a viscosidade. Na tabela 21 estdo representados os
valores de pH medidos para as salmouras, o valor médio e os limites de controlo e aviso
(equacses 8 e 9) utilizados para a elaboracdo das CC para os valores de pH das diferentes

salmouras. As cartas de controlo tragadas estdo apresentadas nas figuras 18 a 21).
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Tabela 21 — Definicdo da linha central e limites de aviso e controlo para as CC do pH das salmouras.

pH

pH Médio

LIA

LSA

LIC

LSC

Pa Extra

Antes
Injegao

6,50

6,54

6,55

6,54

6,49

6,59

6,51

6,22*
6,55

6,57

6,54

6,48

6,59

6,50

6,58

Apoés
Injeg¢ao

6,49

6,57

6,51

6,57

6,57

6,76*

6,55

6,20*
6,57

6,55

6,55

6,40

6,70

6,45

6,65

Perna Extra A

Antes
Injecao

6,50

6,38

6,34

6,34

6,28
6,32

6,19

6,34

6,18

6,49

6,23

6,44

Apos
Injecao

6,49

6,41

6,49

6,42

6,53

6,45

6,48

6,47

6,39

6,54

6,42

6,51
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7,97
7,80
7,93
6,78 7,26 6,09 8,44 6,48 8,05
6,43
6,51
7,43
7,62
7,49
7,42
6,72 7,09 6,22 797 651 7,68
6,43
6,55
7,43
6,91
6,17
6,18
6,20 6,38 594 6,83 6,09 6,68
6,80
6,53
6,60
6,24
6,20
6,22
6,17 6,38 598 6,79 6,11 6,65
6,77
6,50
6,58

Antes
Injecao

Perna Extra B

Apoés
Injecao

Antes
Injecao

Perna

Apoés
Injecao

A semelhanca dos calculos efetuados para estabelecer as linhas de referéncia
apresentados para a viscosidade das salmouras, foram realizados testes de Grubbs para
detetar valores discrepantes de pH. Foram rejeitados dois valores de pH obtidos para a

Salmoura da Pa Extra antes da injecao.
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Figura 18 - Cartas de controlo do pH da Salmoura do Fiambre da P4 Extra. a) Antes injecdo; b) Apds
injecao.
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Figura 19 - Cartas de controlo do pH da Salmoura do Fiambre da Perna Extra A. a) Antes injecdo; b) Apds
injecao.

830 | ~mTT———————-—- A
7,80 - - e e e e e - -
730 7/5 7

I /i T I

o -

6,80 - & 7
30 | ZZ LTI R ettt
5,80 T T T T T T 1 6 -|---|--|--|---|--|- 1
1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
Dias Dias
---LSC ---LSA LIA ---LIC Xm

58



Figura 20 - Cartas de controlo do pH da Salmoura do Fiambre da Perna Extra B. a) Antes injecdo; b) Apds
injecdo.
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Figura 21 - Cartas de controlo do pH da Salmoura do Fiambre da Perna. a) Antes injegdo; b) Apds
injecdo.

3.2.3. Teor de Cloreto de Sédio

Foram também elaboradas CC de médias do teor de NaCl para as quatro
salmouras. Tal como para as CC da viscosidade e do pH, foi determinado o teor de NaCl
das salmouras e foram calculadas as linhas de referéncia (tabela 22). Foram também
efetuados testes de Grubbs para eliminar valores discrepantes. As representacdes
graficas das cartas de controlo para especificar os limites internos do teor de NaCl das

salmouras estdo apresentadas nas figuras 22 a 25.
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Tabela 22 — Definicdo da linha central e limites de aviso e controlo para as CC do teor de cloreto de

sodio das salmouras.

[NaCl]
Médio
(g/100g)

[NaCl]
(g/100g)

LIA LSA LIC LSC
(g/100g) (g/100g) (g/100g) (g/100g)

Pa Extra

Antes
Injecao

21,50

20,30

20,60

21,40

20,60

20,69 19,83 21,54 20,11 21,26

20,26

20,30

20,60

20,60

20,70

Apoés
Injecao

19,40

20,60

18,90

20,10

18,90

18,73 16,06 21,39 16,95 20,50

15,80

18,25

17,40

18,90

19,00

Perna Extra A

Antes
Injecao

20,30

25,20

28,00

29,99 25,84 18,50 33,19 20,94 30,74

29,90
30,30

27,30

Apos
Injecao

20,60

22,98

26,00
21,28
21,63

23,43 19,98 26,87 21,13 25,72

25,40

23,82
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Perna Extra B

Antes
Injecao

21,20

21,70

20,80

21,10

20,60

21,20

21,80

21,20

20,44

21,96

20,70

21,70

Apos
Injecao

18,5

20,20

19,28

19,10

19,20

19,50

18,87

19,24

18,32

20,16

18,62

19,85

Perna

Antes
Injecao

27,90

27,20

26,20

25,40

25,90

25,50

27,53

26,52

24,76

29,16

25,35

27,69

Apoés
Injecao

25,70

24,72

23,40

26,71

24,10

24,20

23,90

24,68

22,68

26,67

23,34

26,01
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Para os calculos dos limites de aviso e controlo das CC para o teor de cloreto de
soédio, foi rejeitado um Unico valor de uma salmoura — salmoura do Fiambre da Perna

Extra B.

a) b)
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Figura 22 - Cartas de controlo do teor de sédio da Salmoura do Fiambre da P4 Extra. a) Antes injegdo; b)
Ap0s injecdo.
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Figura 23 - Cartas de controlo do teor de sédio da Salmoura do Fiambre da Perna Extra A. a) Antes
injecdo; b) Apds injecdo.
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Figura 24 - Cartas de controlo do teor de sédio da Salmoura do Fiambre da Perna Extra B. a) Antes
injecdo; b) Apds injecdo
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Figura 25 - Cartas de controlo do teor de sédio da Salmoura do Fiambre da Perna. a) Antes inje¢do; b)
Ap0s injegao.

3.2.4. Verificagao das cartas de controlo construidas

Apds construcdo e anadlise das cartas de controlo para a viscosidade (figuras 14 a
17), para o pH (figuras 18 a 21) e para o teor de cloreto de sédio (figuras 22 a 25) das
salmouras, conseguiu-se definir limites que permitem decidir quando uma salmoura

esta fora dos limites de controlo e ndo cumpre os requisitos definidos na empresa.
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Com estes resultados foram definidos limites de modo a criar especificacbes de
qualidade para os trés parametros estudados, para as quatro salmouras mais utilizadas

no processo produtivo da Primor Charcutaria-Prima.

Ap0s a elaboragdo das CC foram realizados testes de lotes distintos da Salmoura
do Fiambre da P4 Extra para verificar se estdao dentro dos limites definidos, e assim

verificar se estas CC podem ser utilizados no controlo interno das salmouras produzidas.

Tendo as CC para os trés parametros em estudo construidas, foram realizadas
cinco novas medigOes para a salmoura do Fiambre da P3 Extra. Estas medi¢des servem
para verificar se a viscosidade, o pH e o teor de cloreto de sddio se encontram de acordo

com os limites definidos nas cartas de controlo elaboradas e apresentadas na secg¢ao

3.2.1a3.2.3.

Nas figuras 26 a 28 estdo representados os valores obtidos para os trés
parametros, viscosidade, pH e teor de NaCl nos controlos internos realizados para
verificar se, estes parametros da salmoura do Fiambre do P4 Extra, se encontram de
acordo com os limites implementados. Estas medi¢des serviram para detetar se as

mesmas estavam fora de controlo interno.
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Figura 26 - Controlo interno da viscosidade da Salmoura do Fiambre da Pa Extra a) antes inje¢do b) apds
injecdo.
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Figura 27 - Controlo interno do pH da Salmoura do Fiambre da Pa Extra a) antes injecdo b) apds

injecao.
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Figura 28 - Controlo interno do teor de sal da Salmoura do Fiambre da P4 Extra a) antes injecdo b) apds
injecao.

De acordo com as representagOes graficas acima (figuras 26 a 28), constata-se
gue nenhuma das medic¢Oes se encontra fora de controlo, em nenhum dos parametros
estudados, uma vez que nenhum dos pontos se encontra acima ou abaixo dos limites de
controlo (LSC e LIC, respetivamente) nem dois em trés pontos consecutivos se
encontram fora dos limites de aviso. Nao se verifica também, nenhuma tendéncia nos
resultados (resultados ascendentes ou descendentes consecutivos). Posto isto, os
resultados sugerem que os limites de controlo internos definidos para a viscosidade do
Fiambre da P& Extra, encontram-se bem especificados. No entanto, para validar estes

limites e as correspondentes cartas de controlo serd necessario realizar mais ensaios,
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ndo s6 com esta salmoura, mas também com as restantes salmouras utilizadas na

Primor.

3.4. Avaliagao de parametros de desempenho do método da
determinagao de cloreto de sodio

A avaliacao dos parametros de desempenho de um método analitico é crucial
para a implementacdo de um sistema de controlo de qualidade num laboratério
analitico, uma vez que os métodos internos podem acumular erros, que de forma
significativa podem alterar o resultado final. Esta avaliagdo consiste num processo
estabelecido no laboratério, onde as caracteristicas de desempenho do método

atendem a requisitos das aplicacdes analiticas pretendidas.

Para a validacdo de um método interno é necessario que o laboratdrio disponha
de critérios e meios objetivos, a fim de levar a resultados fidedignos e crediveis a

gualidade pretendida.

Para esta avaliacdo, é necessdrio recorrer a estudos de parametros de
desempenho do método. Neste trabalho foram estudados os seguintes parametros de

desempenho do método de determinacdo do teor de cloreto de sdédio com o

refratdmetro:
° Justeza;
) Gama de trabalho;
° Precisdo, em condicdes de repetibilidade e precisao
intermédia.

Estes parametros sao definidos abaixo e os respetivos resultados, apresentados

e discutidos.
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3.4.1. Avaliagao da justeza do método

A justeza mede o grau de concordancia entre a média de um nimero infinito de
valores medidos repetidos e um valor de referéncia. Para avaliar a justeza do método
foi medida a concentragdo de NaCl nas solugbes padrdao deste sal, utilizando um

refratdmetro, sob as mesmas condi¢Ges das amostras a analisar.

Os valores medidos no refratémetro sdo expressos em g NaCl/100 g de solucdo.
Para ser possivel a compara¢dao dos valores determinados experimentalmente com a
concentra¢do das solucdes padrdo de NaCl preparadas (em mol/L) foi necessario

converter estes valores de concentragdo para g/ 100 g.

Para efetuar esta conversdo, foram utilizados valores tabelados das densidades

das solucdes de NaCl a 20 °C — Anexo 1.°°

1,25

y =0,0373x+1,0008
1,20 R? =0,9995

p (g/cm?)

1,15

1,10

1,05

1,00

0,95

0,0 2,0 4,0 6,0

[NaCl](mol/L)

Figura 29- Varia¢3o da densidade da solu¢do com a concentracdo de NaCl.>®
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Através da interpolacdo dos valores da concentragdo de NaCl (em mol/L) das
solucbes padrdo preparadas, na reta apresentada na figura 29, obteve-se o valor da
densidade das solucdes padrao preparadas. Posteriormente, utilizando os valores de
densidade obtidos, foi calculado o valor da massa de cada solugdo padrdo e, por ultimo
calculou-se a concentracdo de NaCl das solugbes padrdo em g/100 g. Dados

apresentados na tabela 23.

Tabela 23- Dados para a conversdo da concentracdo de NaCl das solugBes padrdo de mol/L para g/100 g.

[NaC|]padr§o

Padrao Psolugio (8/cm3) Msolugso (g) [NaCl]padrao
(mol/L) (/100 g)
1 0,5976 1,030 103,0 3,390
2 1,195 1,053 105,2 6,636
3 1,793 1,075 107,5 9,749
4 2,391 1,097 109,7 12,74
5 2,995 1,120 112,0 15,63
6 3,586 1,142 114,2 18,36
7 4,185 1,164 116,4 21,01
8 4,784 1,186 118,6 23,57

Para todas as solugcbdes padrao de NaCl preparadas, foram realizadas trés

medic¢Oes da concentracdo da solucdo com o refratdmetro.

Através dos dados apresentados na tabela 23 e dos valores obtidos para a
concentrac¢do da solugcdao medida no refratdmetro, tracou-se o grafico da resposta lida
pelo refratdmetro em funcdo da concentracdo da solucdo padrdo de NaCl, que estd

apresentado na figura 30.
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Figura 30 - Concentrac¢do de NaCl determinada com o refratdmetro [NaCl]experimental, em fungdo da
concentrac¢do da solugdo padrdo, [NaCl]padro.

Foram determinados os parametros da reta otida na representagao grafica da
resposta dada pelo refratdmetro em funcdo da concentracdo da solucdo padrao de NaCl.
Foi calculada a incerteza associada a ordenada na origem, S,, a incerteza associada ao
declive, sy, recorrendo as equacgdes 10, 11 e 12, bem como o coeficiente de correlagao
da representacdo linear. Os parametros da reta estdo apresentados na tabela 24 com as

incertezas associadas, para uma probabilidade de 95 %.

(10)
S
Sp= —2— (12)
/ 2
i’\il(xi'x)
i’\il Xi2
Sa = y/x)< (12)

Nx Zi’il(xi‘i)z
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Em que,

§.: estimativa calculada do sinal medido. Este valor obtém-se substituindo

os valores da concentracdo do analito na reta obtida, §,=a+b.x;
yi: justeza do método

N: nimero de pontos utilizados para tragar a reta

x

i- concentracdo do analito em cada solugao padrao

X: média das concentragdes das solugbes padrao

Tabela 24 - Parametros da reta apresentada na figura 30, sendo os valores de incerteza apresentados
para um nivel de confianca de 95 %.

Analito Equacao dareta r

NaCI [NaCI]experimental = (1,031 i 0,014) [NaCI]padréo + ('0,30 i 0,21 ) 0,9999

O coeficiente de correlacdo da representacdo anterior (tabela 23) é bastante
préximo de um (0,9999) indicando que ha uma relacdo linear entre as concentracoes de

NaCl determinadas com o refractometro e as concentracdes das solucdes padrio.

O declive da reta ndo é igual a um (considerando a incerteza associada) sugerindo
gue as concentracoes de NaCl determinadas com o refractdmetro ndo sdo equivalentes
as concentracdes das solucdes padrdo. Em relacdo a incerteza calculada para a ordenada
na origem, verifica-se que esta é inferior ao correspondente valor da ordenada na
origem, indicando que a reta apresentada ndo passa pelo ponto (0,0). Estes resultados
mostram que ha um ligeiro desvio dos valores da concentra¢dao de NaCl determinados
com o refractémetro relativamente aos valores das concentra¢cfes da solu¢do padrao

correspondente.

Para avaliar a grandeza deste desvio foram calculados os erros relativos das
concentracOes determinadas (tabela 25). Verifica-se que todos os erros relativos sdo
inferiores a 5 %, valor definido como o desvio maximo nos resultados permitido pela

empresa. Assim, pode-se considerar que os valores do teor de NaCl determinados com
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o refratdbmetro ndo apresentam desvios relativamente aos valores de referéncia,
mostrando que o método apresenta justeza adequada as analises efetuadas no

laboratorio.

Tabela 25- Erro relativo das concentra¢des de NaCl determinadas com o refratémetro.

Padrao [NaCI]padrio (g/100 g ) [NaCI]experimentaI (g/100 g ) Er (%)

1 3,390 3,30 -2,6
2 6,636 6,50 -2,0
3 9,749 9,70 -0,50
4 12,14 12,90 1,3
5 15,63 15,73 0,64
6 18,36 18,57 1,2
7 21,01 21,30 1,4
8 23,57 24,17 2,6

3.4.2. Avaliagao da Gama de Trabalho

A gama de trabalho escolhida teve por base, os dados referenciados na ficha

técnica do refratometro.

De modo a avaliar a gama de trabalho, analisou-se a solu¢cdo padrao mais diluida
e uma das mais concentradas (padrdo 1 e padrdo 7, respetivamente). Verificou-se que
a solucdo padrdo 8 apresentava uma concentracdo fora da gama de trabalho do
refratdmetro, pelo que nao foi analisada. Foram efetuadas 10 réplicas independentes
das duas solucdes e, realizou-se o teste de homogeneidade das variancias. Os resultados

obtidos estdao apresentados na tabela 26.
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Tabela 26 - Valores da [NaCl] obtidos nos ensaios para avaliar a gama de trabalho.

Ensaio Padrao 1 Padrao 7
(g/100 g) (g/100 g)
1 3,3 21,2
2 3,2 21,2
3 3,3 21,2
4 3,3 21,3
5 3,3 21,3
6 3,3 21,2
7 3,3 21,3
8 3,2 21,3
9 3,3 21,3
10 3,3 21,3
s 0,042 0,052
s2 0,0018 (g/100 g)> 0,0027 (g/100 g)?

Por fim, foi calculado o PG, sendo que na tabela 27 estd apresentado o valor de
PG obtido e o valor tabelado da distribuigao de F de Fisher, para 95 % de probabilidade

e 9 graus de liberdade (n-1) utilizado para comparacao.

Tabela 27 - Valores obtidos para o teste da homogeneidade das variancias.

PG Ftabelado
1,5 4,026

O valor de PG é igual a 1,5 e inferior ao valor F tabelado para um grau de
confianca de 95 % (PG < Ftabelado), assim conclui-se que as duas variancias ndo diferem
significativamente. Posto isto, pode afirmar-se que a gama de trabalho estd bem
ajustada e os desvios padrao das respostas obtidas para o padrdo de concentragdao mais

baixa (padrdo 1) e o padrdo 7, sdo equivalentes.
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3.4.3. Avaliag¢ao da Precisao em condi¢oes de Repetibilidade e da
Precisao intermédia

A precisdo avalia a dispersdo de resultados entre ensaios independentes,
repetidos sobre uma mesma amostra, amostras semelhantes ou padrdes, em condi¢des
definidas. Essa dispersdo pode ser avaliada em diferentes condi¢des, nomeadamente
condi¢des de repetibilidade ou de precisdo intermédia.>°

A repetibilidade exprime a precisdao de um método de ensaio avaliada em
condicOes idénticas, ou seja, ensaios efetuados sobre a mesma amostra, pelo mesmo
analista, mesmo laboratério, mesmo equipamento, entre outros.*°

Para determinar a repetibilidade de um método, sdo analisados uma série de
padrdes, em condi¢cdes de repetibilidade. Segundo o Guia Relacre 13 *°, devem ser
efetuadas no minimo 10 réplicas.

Através da equacdo 13 e dos resultados obtidos, é calculado o coeficiente de

variacdo da repetibilidade — CV..

(13)

Em que,
sr: desvio padrdo da repetibilidade

X: média dos resultados obtidos

De forma a avaliar a precisdo em condi¢bes de repetibilidade, analisou-se os
padrées 1, 5 e 7, onde foram analisados em 10 réplicas independentes (valores
apresentados na tabela 28). Para avaliar a repetibilidade determinou-se o desvio padrao
da repetibilidade (sr) e o coeficiente de variacdo da repetibilidade (CV,) para cada

solucdo padrao, valores apresentados na tabela 29.
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Tabela 28 — Valores do teor de NaCl (g/100g) obtidos para a anadlise das 10 réplicas dos padrdes 1,5 e 7,
para avaliagao da precisdo em condi¢Ges de repetibilidade.

Ensaio Padrao 1 Padrdo 5 Padrao 7

(g/100 g) (g/100 g) (g/100 g)
1 3,3 15,7 21,2
2 3,3 15,7 21,3
3 3,3 15,8 21,3
4 3,4 15,7 21,2
5 3,3 15,7 21,3
6 3,2 15,6 21,3
7 3,3 15,7 21,3
8 3,3 15,7 21,3
9 3,3 15,8 21,2
10 3,3 15,8 21,3

Tabela 29 — Desvios padrio (sr) e coeficiente de variagdo (CV:) obtidos no estudo da repetibilidade.

Padrao 1 Padrao 5 Padrao 7
sr (g/100 g) 0,047 0,063 0,048
CV, (%) 1,4 0,40 0,23

Analisando os valores dos coeficientes de variacdao de repetibilidade obtidos
verifica-se que dependem da concentracdo do analito, aumentando a precisdo com o
aumento da concentragao da solugdo de NaCl, como esperado. Dado que os coeficientes
de variagao de repetibilidade sdo inferiores a 5 % (valor definido pelo laboratério da
Primor como o CV, maximo permitido) pode-se concluir que o método é preciso em

condicGes de repetibilidade.

A precisdo intermédia exprime a precisdo de um método de ensaio avaliada
variando uma condicdo, ou seja, avalia ensaios efetuados sobre a mesma amostra, mas
alterando o analista, o equipamento ou a altura da andlise.”® Para avaliar a precis3o em
condicOes de precisdo intermédia variando o tempo de analise, analisou-se as solu¢des

padrdo 1, 5 e 7, em 6 réplicas ao longo de 4 dias. Em seguida determinou-se o desvio
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padrdo da precisdo intermédia (si) e o coeficiente de variacdo da precisdo intermédia

(CVi) para cada solugdo padrao.

Os valores obtidos estdo apresentados na tabela 30.

Tabela 30 - Valores do teor de NaCl (g/100 g) obtidos para a analise, ao longo de 4 dias, dos padrdes 1, 5
e 7 para avaliagdo da precisdo intermédia.

[NaCl] média

3 . . [0,
Padrdo (2/100g) Si CVi (%)
1 3,2 0,087 2,7
5 15,7 0,064 0,40
7 21,3 0,051 0,24

Com base nos resultados obtidos, verifica-se que o coeficiente de variacdo da
precisdo intermédia é superior no padrdo 1 (2,7 %) e menor no padrdo 7 (0,24%). Todos
os valores de CV; (%) sdo inferiores a 5 % (valor definido pela PrimorLab como CV;
maximo permitido), indicando que o método é preciso em condi¢bes de precisdo

intermédia.

Por fim, comparando o coeficiente de variacdo da repetibilidade com o
coeficiente de variacdo da precisdao intermédia, verifica-se que para o padrao de
concentracdo mais baixa (padrao 1), o coeficiente de variacdo da precisdo intermédia é
superior ao coeficiente de variacdo de repetibilidade. Para os padrdes de concentrag¢ao
superior, padroes 5 e 7, os coeficientes de variacdo de precisdo intermédia sdo

semelhantes aos coeficientes de variacdo de repetibilidade.

Como todos os valores de CV, (%) e CV; (%) sao inferiores a 5 %, pode-se assim
afirmar que o método é preciso tanto em condicoes de repetibilidade como de precisdo

intermédia.
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CAPITULO 4

Conclusao



No ambito do trabalho desenvolvido era pretendido obter ferramentas para
realizar um controlo de qualidade interno através da caracterizagao fisico-quimica das
salmouras, numa das etapas mais importantes no processo tecnolégico de fabrico do

fiambre — a preparagdo das salmouras.

Para efetuar este controlo foram estudados trés parametros das salmouras dos
fiambres que tém um maior impacto para a empresa. Foram estudados: a viscosidade,
o pH e o teor de cloreto de sddio das salmouras. Os parametros selecionados sdo os que

mais impactam o produto final a nivel tecnolégico.

Foram construidas cartas de controlo para a viscosidade, o pH e o teor de cloreto
de sdédio das salmouras. Estas CC servem para complementar o controlo de qualidade

interno, da Primor Charcutaria Prima.

O controlo interno através das cartas de controlo elaboradas, permite a empresa
detetar facilmente qualquer desvio ou resultado fora de controlo, levando a mesma a
tomar decisdes e medidas imediatas. Com as CC construidas, foi possivel avaliar se as
mesmas eram adequadas ao controlo da qualidade da empresa e, com isso verificar se
algum dos valores medidos para a salmoura do Fiambre da Pa Extra estava fora de
controlo. No entanto, constatou-se que nenhum dos valores obtidos se encontrava fora

de controlo.

Para além da construcdo das cartas de controlo, foram também avaliados trés
parametros de desempenho do método utilizado, para a medi¢ao do cloreto de sédio —
a justeza, a gama de trabalho, a precisdo em condicdes de repetibilidade e de precisdo
intermédia. Com a avaliacado da justeza do método verifica-se que, a resposta lida pelo
equipamento apresenta um erro relativo inferior a 2,5 % (limite maximo), a gama de
trabalho estd bem ajustada (PG < Ftabelado) € que 0 método é preciso uma vez que
apresenta coeficientes de variacdo de repetibilidade e de precisdo intermédia inferiores
a 5 %. Conclui-se assim que, o método utilizado para as determinagdes da concentracdo
de NaCl das salmouras produzidas e utilizadas nos produtos de charcutaria da Primor, é

adequado.
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Os objetivos propostos para este trabalho foram atingidos, uma vez que foi
respondida uma das maiores necessidade de controlo de qualidade interno, na etapa de

fabrico mais importante numa empresa de charcutaria.

De modo a dar continuidade a este estudo, seria interessante realizar cartas de
controlo para as restantes salmouras produzidas na empresa e, validar as CC referentes
a Salmoura do Fiambre da Perna Extra A, a Salmoura do Fiambre da Perna Extra B e a
Salmoura do Fiambre da Perna. Para além disto, irdo ser incorporados nas CC valores de
ensaios obtidos posteriormente, a fim de que as CC construidas sejam mais

representativas no processo.

O presente trabalho apresenta um breve resumo das atividades realizadas no
laboratério da empresa — o PrimorLab. Este projeto, integrado numa empresa de grande
grande importancia no mercado que atua, foi muito enriquecedora devido a grande
diversidade de tarefas realizadas. Por outro lado, foi também mantido um contacto com
outros departamentos da empresa o que permitiu enriquecer a visdao empresarial e

produtiva.
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CAPITULO 6

Anexos



Anexo 1 - Concentragdo de NaCl (mol/L) e densidade a 20 °C

Tabela 31- Dados da concentragdo de NaCl (mol/L) e a densidade a 20 °C.>®

[NaCl] (mol/L) p (g/cm’)
0,086 1,0018
0,172 1,0053
0,346 1,0125
0,523 1,0196
0,703 1,0268
0,885 1,0340
1,069 1,0413
1,256 1,0486
1,445 1,0559
1,637 1,0633
1,832 1,0707
2,229 1,0857
2,637 1,1008
3,056 1,1162
3,486 1,1319
3,928 1,1478
4,382 1,164
4,847 1,1804
5,326 1,1972
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