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Protocolo LAB N° 008 - 11 REV 02
Preparacao de Garrafas do Fundeio e
Agua Reconstituida

1.0OBJETIVO

Preparar as garrafas do fundeio com agua hipersalina e fixador

2.MATERIAIS & EQUIPAMENTO

Materiais & Reagentes Equipamentos

e Baloes volumetricosde 5L, 1 L e 500 mL eBalanca analitica duas casas
e Provetas de 500 mL e 150 mL decimais

eBéequer 1L e Refratdometro

e Funil de Vidro epHmMetro

e Bastao de Vidro e Condutivimetro

e Espatula

e Garrafas de armadilha (500/250 mL)

eGaloesde 5 L

e Formaldeido grau ACS (Merck 1004969010)
(22)

e Cloreto de Sodio Ultra Puro (Merck) (18)

e Agua ultra pura (Milli-Q) fresca*
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e Tetraborato de sodio hexahidratado Borax (41)
e Solucdes tampdes (pH 4, pH 7, pH 10)

3.FLUXOGRAMA DE TRABALHO

Identificacao
garrafas

T—e

.

i N
Calibragao Preparo Agua Preparo
equipamento | | reconstituida | | garrafas
s J J /

4 PROCEDIMENTOS

|. Lavagem das Garrafas

1. Deixar as garrafas e as tampas (sem o-ring) em HCl 5% por 24 horas,

depois lavar com agua destilada e deixar secar.

2. ldentificar as garrafas com caneta a prova de agua (Marca EDDING)

escrevendo o numero da garrafa (1, 2...) e as profundidades S (Superficie)

e F (fundo). O numero deve ser escrito ao lado da garrafa e sobre a tampa.

Fig.1. Garrafas do fundeio e tampa para banho de HCI 5 %.

Il. Calibracao dos aparelhos para medicao

e pHmetro
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3. Primeiro esperar a solugcao tampao estabilizar em temperatura ambiente

4.

(obs: nunca usar as solugoes ainda geladas ou frias), em seguida verificar

sua validade e com fita de pH verificar as concentracoes das solucoes

tampoes com sua descricao (pH 4, pH 7 e pH 10).

Refratometro

Colocar com pipeta descartavel uma aliquota minima de agua Milli-Q no
refratbmetro e verificar a salinidade. Este deve apresentar salinidade O.
Contudo, caso a salinidade nao esteja em zero, deve ser feita a calibracao
com a rotacao do pino acima do refratdmetro (esta rotacao deve ser feita

com a chave de fenda, que se encontra dentro da caixa do refratometro).

lll.  Preparacao da agua reconstituida

.

Solugéao Hipersalina 70%

Pesar 350g de Cloreto de Sédio (NaCl) de alta pureza (Merck). Diluir em
bequer e transferir para balao volumetrico. Aferir até completar os 5 L.
Homogeneizar a solugcdo no baldo. Caso sejam preparados 1 L ou 500 mL,
manter a proporgao de sal utilizada para o preparo da solucao de 5 L.
Verificar a concentracao da salinidade com o refratbmetro, esta deve
apresentar salinidade 70.

Caso a salinidade nao tenha chegado a 70, devera ser adicionado mais sal

para corrigir a salinidade.

NOTA7Y.a: nao ha necessidade de aguardar tempo de descanso, pois nhao ocorre
variacao. Provavelmente devera ser necessario acrescentar 40 g* caso a solucao

seja feita com sal marinho.
NOTA7.b: Sempre manter a proporcao caso o volume de solucao preparada varie.
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8. Conferir o pH este deve estar em torno de 7,0. Reservar a solugao

separadamente.

Fig. 2. 350 g de Sal marinho e balanga.

e Solucdo Hipersalina + 5% formaldeido
9. Verificar a concentracdo da solucao de formaldeido (reagente) em seu
rotulo

10. Fazer o calculo abaixo para levar a concentracao em 5%

C1XV1=C2XV2
Exemplo: Se a concentragao da solugao de formaldeido for 38%

38% x V1 =5% x 5000 mL
V1 =660 mL

11.Retirar um volume de solucao hipersalina um pouco maior do que o
calculado e ftransferir para um bequer limpo. A mesma sera utilizada
novamente logo em seguida.

12.Adicionar o volume calculado de formol ao balao e avolumar com a solucao
hipersalina 70% que foi reservada no béquer ate a afericao. Mexer a
solugcdo no balao até torna-la homogénea. Conferir o pH e salinidade™°™

'>2) da solugdo, estes devem estar aproximadamente entre 8,0-8,5 e 70,
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respectivamente. Se a salinidade estiver maior, acrescentar mais agua, ate

chegar a 70. Reservar separadamente.

NOTA12.a: Para regular a salinidade apos a adicao do formol, nao se deve
basear-se na informacao do refratbmetro, pois esta informacao € equivocada.
Deve-se utilizar o condutivimetro para tomar a medida (em mS.cm™) utilizando a

seguinte formula:
S = [0 "%*"® x 0,4665, ou seja,
Salinidade (%o) = [condutividade (mS.cm™) 21,0878 x 0,4665]

e JSolucao Hipersalina + 5% Formaldeido + Borax
13.Pesar 20 g de tetraborato de sodio (Na2B40/7.10H20), em seguida

acrescenta-lo a solucao hipersalina com formaldeido. O pH deve estar em

torno de 8,2.

NOTA1a: Sempre manter a proporcao caso o volume de solucao preparada varie.
(i.e. 20g/5L = 4g/1L)

V. Preparacao das Garrafas do Fundeio

14.Verificar possiveis danos nas garrafas, caso ocorra fazer a troca da mesma.
Observar se estao completas com frasco, tampa e o-ring. Fortalecer a
Identificagao das garrafas.

15.Colocar a solucao final (hipersalina + formaldeido + borax) nas garrafas 1 a

13 até a boca nao deixando bolhas.
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5. TROUBLESHOOTING
(SOLUCAO DE PROBLEMAS)

e Nao utilizar sal marinho ou sais com elevados teores de sais de calcio
e magnesio para o preparo da solucao que vai para o fundeio, pois
esses metais precipitam sob a forma de carbonato no pH do tampao,
alterando a massa das fracoes dos fundeios

e Preparar as solugcdoes com no minimo trés semanas de antecedéncia e
reserva-las sob refrigeracao. De tempos em tempos observar se houve
precipitacao nas garrafas (fundo e paredes). Caso tenha havido
formacao de precipitado branco (Carbonato de Calcio), filtre as
solucoes e faca as verificacoes de pH e salinidade e entao armazene
novamente as solucoes nas garrafas. Caso continue havendo a

precipitacao, reveja o procedimento de preparo e a qualidade dos

reagentes.

6.REFERENCIAS

Nao aplicado
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