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"LIOFILISADOR" FEITO EM CASA

A.S5. Paschoa, L. Guivelder e E.C.H. Latham
Pontificia Universidade Catdlica do Rio de Janeiro
Departamento de Fisica, C.P. 38071, RJ 22453, Brasil

0 preco elevado dos liofilisadores camercialmen
te disponiveis no mercado nacional motivou a constru—
gao de um prototipo simplificado para a retirada de
agua de amostras bioldgicas e ambientais através de
VACuo seco. Tais amostras depois _de secas sao utiliza
das na pﬂﬂﬁlﬁgﬂﬂ de alvos que s2o irradiados POr pro
tons para a analise elementar quantitativa através da
técnica PIXE (Particle Induced X-Ray Emission). Tanto
as amostras lelOglCBS quanto as ambientais sao colo-
cadas em baldes de vidro conectados diretamente a um
tubo de vidro que, por sua vez, esta ligado a um ou-
tro tubo, este de cobre e parcialmente imerso em ni-
trogénio l:.qu:.do 0 tubo de cobre estd ligado a um sis
tema de vAcuo que serve para forcar o abaixamento da
pressao no interior do_sistema, permitindo a secagem
da amostra. A amostra & considerada "desumificada",
quando a pressdo na "extremidade Ginida" iguala a pres
sao na "extremidade seca".

PIXE, desumificacao, vacuo.

1. INTRODUGAO

O métode analitico PIXE (Particle Induced X-Ray Emission)
comegou a ser utilizado quantitativamente na PUC/RJ em 1977 (1).
A descrigdo do método PIXE para a analise multielementar de
tracos e uma discussac sobre suas potencialidades e possi-
veis aplicagdes podem ser encontradas em portugués (2,3). Con
tudo, sb recentemente o método PIXE foi efetivamente utiliza
do no pals para a analise elementar guantitativa de amostra
bioldgica; no caso cabelo humano (4).

A principal dificuldade encontrada na aplicag@o do méto-
do PIXE para a andlise de um grande nimero de amostras biold
gicas reside na técnica adotada na preparagao dessas amos-
tras. £ comum a perda de alguns elementos tragos durante os

Sociedade Prasileira de Vacuo



136

procedimentos realizados na execugdo da maioria das técnicas
de preparagao de amostras adotadas. Dentre as técnicas mais
comumente usadas para a preparagao de amostras a serem anali
sadas pelo método PIXE a "secagem a frio" coloca-se entre
aquelas de maior sucesso pelo fato de minimizar a possibili
dade de perda de elementos de interesse. Trabalho recente de
Robaye el alli (5) ressalta a importancia da escolha adequa-
da da técnica de preparacdo de amostras quando a analise pre
tende ter acuidade suficiente para estabelecer diferengas en
tre as composigOes elementares de amostras de tecidos asso-
ciados como os vasos linfaticos interbronguiais e o pulmdo
como um todo, ou para medir variagOes na composigao elemen-
tar do sangue humano durante a hemodialise.

O proposito inicial que animou os autores do presente tra
balho foi a construgao de um liofilisador semelhante aqueles
disponiveis para a venda no comércio especializado. Entretan
to, a auséncia de recursos especificos para a realizagao do
projeto de construgao de tal liofilisador, forgou o redire-
cionamento do propdsito inicial. Este fato permitiu entao que
se construisse um sistema mais simples de secagem e o testas
se com amostras tao diversas quanto folhas de Grumixana*, pe
dagos de camarao, casca e polpa de maga e folhas de laranja

e limao.
2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A Figura 1 mostra um esquema da montagem experimental uti
lizada. O sistema consiste essencialmente de um tubo de vi-
dro "pyrex" com cinco saidas. A saida 1 estd ligada a um ma-
nometro de merciirio em forma de U. As saidas 2, 3 e 4 permi-
tem a conexao de até trés bulbos de vidro "pyrex", simulta-
neamente, de 250 ml de volume interno cada um, onde sao colo
cadas as amostras a serem secadas. O bulbo de vidro foi modi
ficado para permitir gque um termdmetro seja colocado tao prd
ximo 3 amostra quanto possivel. A saida 5 esta conectada por
meio de um tubo de borracha flexivel, resistente & baixa pres
sao internaﬁ a um tubo de cobre. Este tubo de cobre, confor-

*Myrtaceae: Eugenia brasiliensis Lam.
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me mostra a Figura 1, tem parcialmente o formato de uma es-
pira que funciona como um "dedo frio" imerso em nitrogénio
ligquido. O objetivo deste "dedo frio" & congelar imediatamen
te o execesso de umidade dentro do tubo, baixando a pressao
no interior do sistema e evitando que a bomba de vacuo mecd-
nica (402/min) seja exposta d umidade.

A pressao na "extremidade Gmida" do sistema & medida pe-
lo mandmetro conectado & saida 1 e a press3o na "extremidade
seca" & medida por outro mandmetro de merciurio, também em
forma de U, colocado apds o "dedo frio", conforme mostra a
Figura 1.

Um frasco contendo grdnulos de cloreto de cdlcio para ab
sorver umidade foi colocado antes da ligagao final do siste-
ma com a bomba de vdcuo, com finalidade de protegao.

Quando a pressaoc no mandmetro I cai, significa que esta
ocorrendo um congestionamento no "dedo frio". Isola-se entao
o tubo de cobre do restante do sistema por meio de grampos
(vide Figura 1) e limpa-se o interior do tu>o de cobre, apﬁs
retird-lo do sistema, por meio de ar comprimido.

O indice utilizado para estimar a 3gua retirada das amos
tras & denotado por e, cuja expressao & a seguinte:

R -R

e = 2—5 100% [1]

m,
onde m, € a massa da amostra umida e mg € a massa da amostra
seca.

As massas m.em foram determinadas por meioc de pesagem
em balanga de precisao.

Tendo em vista a inexatiddo do sistema de medida de va-
cuo, a duragao do processo de secagem foi controlada visual-
mente, isto &, encerrou-se o processo quando a amostra apre-
sentava uma aparéncia seca. Obviamente, o tempo de "secagem"
de cada amostra depende predominantemente de sua estrutura
celular.
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tubo de borracha

Figura 1. Esquema da montagem experiteiiial.
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3. RESULTADOS

Os resultados obtidos para a secagem de diferentes tipos
de amostras estao apresentados nas tabelas I, II e III.
A tabela I mostra os resultados obtidos na secagem das

amostras de folha de Grumixana.

TABELA I. Secagem de folhas de Grumixana.

m * m_* £ tempo

(g) (g) (%) {horas)
0.284 0.061 79 72
D223 0.054 76 72
0.506 0.112 78 48
027 0,055 75 48
0.506 0.265 48 24
0.302 0.123 59 24

*0s erros na determinagdo das massas s3o menores do gue 1%.

A tabela II apresenta os resultados obtidos com a seca-

gem de amostras de camarao.

TABELA II. Secagem de amostras de camarao

amostra mu* ms* € tempo
(g) (g) (%) (horas)
casca 0.109 0.067 43 45.7
(exo-esqueleto)
tecido mole 0,333 0.078 T 69.7
+ contetdo
intestinal **
tecido mole 0.129 0.028 78 45.7
tecido m1e+ 0755 0.170 7T 0.83 (~50min)

*0s erros na determinagao das massas sao menores do que 18%.
**0) conteldo intestinal era constituido predominantemente de
pequenos pedagos de algas verdes.

tcom fornecimento de calor através de banho de vapor e a
amostra inicialmente congelada por meioc de nitrogénio 1i-
gquido.
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Os resultados obtidos na secagem de partes de frutas co
mestiveis estdo mostrados na tabela III.

TABELA III. Secagem de partes de frutas comestiveis.

amostra mu* ms* € tempo
(g) (g) (%) (horas)
maca 0.606 0.240 60 24,3
(casca + polpa)
laranja 0.492 0.136 7 24,3
(casca)
limao 0.492 0.170 63 24,3
(casca)

*Os erros na determinagdo da massa s3o menores do que 1%.

4. DIScCUSSED

Pode-se observar tentativamente, a partir do: dados apre
sentados na tabela I, que & necessario um tempo de secagem
maior do que 48 horas para gque se obtenha um indice de seca
gem £ acima de 70% para folhas de Grumixana. Quando o tempo
de secagem foi de apenas 24 horas, o Indice & n3oc atingiu a
60%.

A tabela II permite inferir que & possivel secar o -e-
cido mole de camarao até quase 80% com o sistema apresenta-
do aqui, desde que o tempo de secagem seja suficientemente
longo. Por outro lado, & interessante observar quando se
congela uma amostra de tecido mole de camarao por meio de
nitrogénio liquido antes de colocid-lo no bulbo de vidro e ,
a seguir, aquece-se o bulbo a uma temperatura maxima de 70°C

‘através de banho de vapor, ac mesmo tempo que se processa a
secagem a vdcuo, O tempo necessidrio para se alcangar um in-
" dice ¢ de 77% & de apenas 50 minutos.

A tabela III permite observar que em cerca de 24 horas
consegue-se indices de secagem entre 60 e 72% para partes
de frutas comestiveis tais como maga (polpa + casca), casca
de laranja e casca de limao.
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5. COMENTARIOS FINAIS

A construgao de um sistema de secagem simples gque pode
retirar facilmente até 80% da agua existente em algumas a-
mostras bioldgicas, de interesse para a analise elementar
através do método PIXE, foi conseguida a um custo nio esti-
mado, mas sem duvida muito inferior aos pregos cobrados no
mercado nacional por liofilisadores. Evidentemente, o custo
preponderante deste sistema de secagem feito em casa esta re
lacionado & bomba de vacuo utilizada na operagdo e aos medi
dores de pressdo. A bomba mecinica utilizada no sistema )
a mesma que vem sendo usada num sistema de de-emanagao de
radonio, jad montado e em operagao para medir concentragoes
de 22fRa em aguas (6). Este fato fez baixar o custo total do
sistema de secagem. Os medidores de pressao tipo "pirani"
foram substituidos, na versdo atual, por simples mandmetros
de mercirio, cuja fungdo principal & acusar algum vazamento
no sistema ou entupimento devido ac gelo que pode acumular
no interior do "dedo-frio".

A simplicidade de construgao e funcionamento deste sis
tema de secagem & compativel com os limitados resultados pre
liminares obtidos até agora. Reconhece-se que o sistema de
secagem aqui apresentado carece de maior desenveolvimento e,
evidentemente, criticas e sugestoes para o aperfeigoamento
deste sistema sd poderdao ser bem recebidas. Entretanto, cum
.pre lembrar também que o objetivo primordial que norteou a
construgao de tal sistema foi evitar o dispéndio, na compra
de um liofilisador comercial, de verbas que poderiam ser me
lhor utilizadas no atendimento de outras necessidades do la
boratdrio do acelerador Van de Graaff do Departamento de F1
sica da PUC/RJ.
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