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APRESENTACAO

A qualidade de vida de um povo é decorréncia das condi¢cdes socioeconémicas
de seu pais que, por sua vez, estdo intimamente ligadas a sua producéao cientifica.
A universidade tem um papel importante para a sociedade por se constituir, na
grande maioria dos paises, na instituicdo que oportuniza, por exceléncia, a busca do
conhecimento, por meio do ensino, da pesquisa e da extensao. A pesquisa pode serum
excelente instrumento educativo na medida em que esta leva os alunos a vivenciarem
0 processo de conhecer e n&o apenas analisarem o produto desse processo.

Portanto, a educacgao superior tem por finalidade estimular a criacao cultural e o
desenvolvimento do espirito cientifico e do pensamento reflexivo; formar diplomados
nas diferentes areas de conhecimento, aptos para a insercéao em setores profissionais
e para a participacdo no desenvolvimento da sociedade brasileira, e colaborar na
sua formagao continua; incentivar o trabalho de pesquisa e investigacao cientifica,
visando o desenvolvimento da ciéncia e da tecnologia e da criacdo e difusdo da
cultura, e, desse modo, desenvolver o entendimento do homem e do meio em que
vive e promover a divulgacdo de conhecimentos culturais, cientificos e técnicos que
constituem patriménio da humanidade e comunicar o saber através do ensino, de
publicacdes ou de outras formas de comunicagéo.

Neste terceiro volume, apresentamos trabalhos com pesquisas em diversas areas
da quimica abrangendo quantificacéo, desenvolvimento, otimizacdo e validacédo de
novos métodos de anélise. Com isso, convidamos vocé a ampliar seus conhecimentos
referentes a pesquisa em quimica, fornecendo uma base teérica e instrumental para
auxilio no conhecimento das abordagens diferenciadas desta ciéncia.

Carmen Lucia Voigt
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COMPARACAO DE METODOS PARA DETERMINACAO
DE IONS CLORETOS EM AMOSTRAS DE
LEITE PASTEURIZADO E UHT (“ULTRA HIGH

Roberta Pereira Matos
Instituto Federal do Norte de Minas Gerais —
campus Almenara

Almenara — Minas Gerais
Cassiano Lino dos Santos Costa

Centro de Desenvolvimento da Tecnologia
Nuclear

Belo Horizonte — Minas Gerais

RESUMO: Leite é um dos produtos mais
importantes da  agropecuaria
desempenhando papel relevante no suprimento

brasileira,

de alimentos e na geragcéo de emprego e renda.
O teor de cloreto (Cl) € um dos parametros de
qualidade do produto, uma vez que tem relacao
com mastite subclinica, alimentagdo inadequada
dos animais ou fraudes. Este trabalho objetiva
de quimica para
entender e comparar os métodos oficializados

utilizar conhecimentos
com o método condutimétrico proposto, para
quantificacéo de Cl em leite. O método proposto
confiabilidade, precisao
de 1,47 e 1,50% para o leite pasteurizado e
UHT, recuperacbes entre
87 a 99% para o leite pasteurizado e de 92
a 110% para UHT. O método oficial de Mohr
é trabalhoso, demorado e mais suscetivel a

apresentou maior

respectivamente;

erros comparado ao condutimétrico. O método
qualitativo é rapido e de facil execugcédo, mas os
resultados nem sempre correspondem a faixa
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TEMPERATURE”)

de concentracdo indicada. Assim, o método
condutimétrico mostrou-se como 6tima opcéo
para a determinagcdo do teor de cloreto em
leite. A realizacdo desse tipo de andlise em
aulas de quimica é um recurso interesse, que
pode contribuir para a formacdo de cidadaos
mais criticos e bem informados, uma vez que
aproxima conhecimentos de quimica aos fatos/
situacdes do cotidiano.

PALAVRAS-CHAVE: Leite, Cloretos, Métodos
Titulométricos, Ensino de Quimica.

ABSTRACT: Milk is one of the most important
products in Brazilian agriculture, playing a
relevant role in food supply and employment
and income generation. Chloride content (CI
) is one of the parameters of product quality,
as it is related to subclinical mastitis, animals
inadequate of or fraud. This work seeks to
use chemical knowledge to understand and
compare the official methods with the proposed
conductimetric method, for CI- quantification
in milk. The proposed method presented
higher reliability, accuracy of 1.47 and 1.50%
for pasteurized milk and UHT, respectively;
recoveriesranging from 8710 99% for pasteurized
milk and from 92 to 110% for UHT. Mohr’s
official method is toilsome, time-consuming,
and more susceptible to errors compared to
the conductimetric. The qualitative method is
fast and easy to perform, but the results do
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not always correspond to the indicated concentration range. Thus, the conductimetric
method was shown as an optimal option for the determination of chloride content in milk.
The execution of this type of analysis in chemistry classes is an interesting resource
that can contribute to the formation of more critical and well informed citizens, since it
approaches chemistry knowledge to daily life facts / situations.

KEYWORDS: Milk, Chlorides, Titrimetric Methods, Chemistry Teaching.

11 INTRODUCAO

Entende-se por leite 0 produto oriundo da ordenha completa e ininterrupta, em
condi¢cdesde higiene,devacas sadias, bemalimentadas e descansadas (BRASIL,2011).
Segundo profissionais da area médica, tomar leite ajuda a melhorar o funcionamento
do organismo e previne doengas como diabetes. Consumir leite também auxilia no
combate a anemia e beneficia atletas, uma vez que o ingerindo apds se exercitar pode
ter efeitos positivos na regeneracdo e construcdo dos musculos, além de hidratar o
corpo (CBQL, 2017).

O leite constitui um alimento basico na alimentacdo humana, especialmente
para criangas, contribuindo com os nutrientes que essas requerem de maneira
essencial para seu crescimento e desenvolvimento. E um dos alimentos considerados
fonte de vitamina A, sendo muito apreciado e acessivel a populacdo, além de ser
rico em proteinas e outros nutrientes. O leite € um dos produtos mais importantes
da agropecuaria brasileira e juntamente com seus derivados, desempenha papel
relevante no suprimento de alimentos e na geracdo de emprego e renda para a
populacéo (SOARES, 2008).

A qualidade do leite € muito importante para as industrias e produtores, tendo em
vista sua grande influéncia nos habitos de consumo e na producéao de derivados. Por
isso, € necessario conhecer alguns conceitos sobre a qualidade do leite, referentes a
composicao e condi¢do higiénico-sanitaria. Ao levar a sua matéria-prima a um centro
processador ou industrial, o produtor tem o seu leite submetido a testes de avaliacéao,
para verificar a sua qualidade. Analises sao efetuadas, conforme as normas vigentes,
visando garantir produtos com o menor risco possivel a populacao (EMBRAPA, 2017).

Neste contexto, a garantia da qualidade do leite torna-se imprescindivel na
cadeia do agronegdcio. A partir do ano de 1996, na Empresa Brasileira de Pesquisa
Agropecuaria (EMBRAPA) — Gado de Leite, por iniciativa do Ministério da Agricultura,
Pecuéaria e Abastecimento (MAPA), Comunidade Cientifica e Académica, Setores
Produtivo e Industrial de leite, deram inicio as discussdes do Programa Nacional de
Melhoria da Qualidade do Leite (PNQL), que teria a missdao de promover a melhoria
da qualidade do leite e garantir a seguranca alimentar da populagdo, assim como
agregar valor aos produtos lacteos, evitar perdas e aumentar a competitividade em
novos mercados. Um dos principios do PNQL é a fiscalizagdo para assegurar o
atendimento a novos paréametros de qualidade do leite. Essa fiscalizacdo deve seguir
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a atual Instrucédo Normativa N° 77, de 26 de novembro de 2018 (BRASIL, 2018).

A partir de uma iniciativa conjunta da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria
(ANVISA), do Departamento de Protecdo e Defesa do Consumidor (DPDC), do
Ministério da Justica e do MAPA, integraram-se acbes dos 6rgaos envolvidos no
controle de alimentos e fortaleceram-se as medidas de prevencao e combate aos
desvios de qualidade, incluindo irregularidades e fraudes (CQUALI, 2017).

O monitoramento da qualidade do leite exposto ao consumo é realizado
periodicamente e consiste em coletar amostras para realizacéo de ensaios laboratoriais
de paréametros que indicam a qualidade do produto (FUNED, 2010). Dentre os
parametros de qualidade do leite podemos citar, por exemplo, o teor de cloreto (CI-
). Os ions CI sédo transportados para o leite pelas células da glandula mamaria a
partir do sangue em condi¢cdes normais. Porém, teor alto deste anion indica algum
problema. Teores de CI- acima do valor indicado tem relacdo com mastite subclinica
ou alimentacédo inadequada dos animais (ADKINS & MIDDLETON, 2018). O teor de
cloreto pode, ainda, evidenciar a ocorréncia de fraudes por adicéo de sal e/ou agua,
além de poder descaracteriza o leite deixando-o com sabor salino (COOPER, 2017).

A mastite, ou mamite, € uma inflamag¢ao da glandula mamaria que na maioria
dos casos, € resultante da invasdo de microrganismos patogénicos através do canal
da mama do animal. Esta inflamag¢ao pode aumentar o transporte de cloreto para o
leite, por esse motivo, se houver ocorréncia de elevados teores de cloreto o melhor é
procurar um médico-veterinario para iniciar uma investigacao das possiveis causas do
problema (COOPER, 2017).

A Instrucdo Normativa do MAPA N° 68, de 12 de dezembro de 2006, que foi
recentemente revogada pela Instrucdo Normativa N° 30, de 26 de junho de 2018,
oficializa os métodos analiticos fisico-quimicos para controle de leite e produtos lacteos.
Essa legislacéo indica trés métodos para determinacdo do teor de cloreto: método
qualitativo, método quantitativo de Mohr e 0 método quantitativo potenciométrico
(BRASIL, 2006). Os métodos quantitativos proporcionam resultados numéricos
relacionados a quantidade do componente na amostra, enquanto que o método
qualitativo gera informagdes sobre a identidade das espécies.

Neste ultimo caso, ndo ha interesse na quantidade exata de cloreto na amostra,
mas apenas na sua presencga ou auséncia, ou se esta ou ndo acima do teor permitido
pela legislacdo. Estudos envolvendo analise qualitativa sdo importantes porque séo
utilizadas para separar e identificar as espécies quimicas de maneira barata e rapida.

A determinacéo do teor de cloreto pelo método qualitativo fundamenta-se na
reacdo de precipitagdo do nitrato de prata (AgNO,) com os ions cloretos (Cl) em
presencga de cromato de potassio (K,CrO,) como indicador, de acordo com as seguintes
equacbes quimicas (BRASIL, 2006):
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4AgNO; + 20T

2AgCl,, + 2NOy —- (Equacio 1)
_.+ = Ag,CrQ,., + JET + 2NO, {Equacio 2)
| 4AgNO; + 4CI —— 4AgCl,, + 4NOy + IAsNO; (Equacio 3)

TEpN0; + —— Aged, + (Equacio 4)

Sage =135 % 10 mol L

Sagcios =6.69x 10~ mol L

A primeira substancia que precipita é o cloreto de prata (AgCl) por ter solubilidade
(S) menor que o cromato de potassio (Ag,CrO,). Se ocorrer a reagéo indicada pela
equacéo 2, o teste apresentara coloracdo alaranjada porque houve precipitacdo do
cromato de potassio (Ag,CrO,). Isto evidencia a ocorréncia de teor de cloreto dentro
do limite aceitavel, pois o excesso de nitrato de prata (AgNO,), formado de acordo
com a equagéo 1, reagiu com cromato de potassio (K,CrO,) formando um precipitado
vermelho em um meio de coloragéo amarela resultando na colorag¢do alaranjada, teste
negativo. Caso contrario, se o teor de cloreto estiver acima do permitido, de acordo
com as equagdes 3 e 4, ndo havera nitrato de prata (AgNO,) disponivel para reagir
com o cromato de potéassio (K,CrO,) e, portanto, o meio continuara amarelo indicando
resultado positivo (SKOOG, 2006).

O método quantitativo de Mohr para determinacao de cloreto consiste na pratica
de titulagbes volumétricas que s&do amplamente utilizadas em quimica analitica para
determinar acidos, bases, oxidantes, redutores, ions metalicos, proteinas e muitas
outras espécies (SKOOG, 2006).

O ponto de equivaléncia da reagao também pode ser observado pela resposta
de um instrumento durante a titulacdo (BRASIL, 2006). Neste caso, o procedimento
nao é simples, nem barato e tao pouco rapido como o qualitativo. As varias etapas que
o compde também o tornam mais passivel de erros. Porém, os teores de cloreto sao
numericamente mensuraveis tornando os resultados mais plausiveis em tomadas de
decisoes.

Através da titulagdo potenciométrica o potencial de um eletrodo indicador é
medido em fung¢do do volume do titulante. Obtém-se um grafico semelhante ao mostrado
na Figura 1, onde pode ser estimado visualmente o ponto de inflexdo na porcédo mais
vertical da curva indicando-o como ponto de equivaléncia (SKOOG, 2006).
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Figura 1. Gréafico tipico da titulagcao potenciométrica de cloreto.

Em geral, através de métodos instrumentais os dados obtidos sdo mais confiaveis
que aqueles gerados por titulagdes que empregam indicadores quimicos. O método
potenciométrico necessita de amostra preparada, isto traz os mesmos problemas
descritos para o método quantitativo por Mohr dando a este método instrumental a
desvantagem de consumir mais tempo que aquele envolvendo indicador. Com isso, 0
método potenciométrico nédo € utilizado dando lugar ao método cléassico de titulacéo
(SKOOG, 2006; BRASIL, 2006).

Sabendo-se que o ion cloreto € um condutor de corrente elétrica e que sua
concentracao na amostra esta dentro da faixa indicada para a titulagao condutimétrica,
este método instrumental torna-se alternativo, pois € mais barato, rapido e simples para
se medir a concentracéo de cloreto, baseando-se na condutividade eletrolitica deste
ion. Esta propriedade refere-se a medida da capacidade de transporte de corrente
elétrica de uma solucéo sob a influéncia de um campo elétrico (BARBEIRA, 2006).

A equacao 5 mostra que, quando o cloreto reage com nitrato de prata, diminuindo
sua concentracdo na forma de ion, forma-se um composto sélido e libera-se o ion
nitrato que possui menor condutancia especifica (), dada em Siemens (S), que o
cloreto e dessa forma a solugéo torna-se levemente menos condutora (Ver Figura 2,
curva antes do ponto de equivaléncia a esquerda). Apés o ponto de equivaléncia a
solugéo tem um aumento de condutéancia substancial devido ao excesso do titulante
na solucgao, isto é representado pela equacédo 6 e Figura 2, curva apds o ponto de
equivaléncia a direita (SKOOG, 2006).
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AgNO; + CI' — AgCl,, + NOy .
) ) {Equagao 5)

-;".c{:_ = 1'5;1‘ 5 — :‘.:}.105_ = _"1:}- S

2AgNO; + CI' —— Ag(Cl,, + INOy + Ag” {Equacio 6)

2. =7648 —— %0 =2xT7155 + }‘:.‘erﬁl'gs

Assim, a titulagdo condutimétrica € uma técnica baseada em medidas de
condutividade de uma solu¢do ap6s cada adicdo da solugéo titulante. A Figura 2
mostra que o ponto de equivaléncia é assinalado por uma descontinuidade na curva
de condutividade em funcao do volume do titulante (FORTES, 2002).

5600,0

5400,0 ----------mmmmmmm e A

5200,0 - m oo

5000,0 4----------------—---- S
Ponto de equivaléncia

Condutancia corrigida {uS/cm)

4800,0 - T
4600,0 -~ TTTTTES e
o rs
r
4400,0 v ' v ' . — ' . .
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0

Volume do titulante {mL)

Figura 2. Determinacao do ponto de equivaléncia pela titulacdo condutimétrica.

Para que os efeitos de diluicdo causados pela adicdo do titulante ndo sejam
refletidos na curva de titulacdo, é recomendavel que a concentracdo do reagente
titulante seja cerca de 10 a 20 vezes superior a concentracado da amostra. O efeito de
diluicao pode ser corrigido multiplicando a condutividade medida (j,,,.4) Pelo fator de
diluicao (BARBEIRA, 2006):

Koea- (VI + VL)
corrigida = Vi

ke

Onde:
Vi = volume da solucéo original (inicial)
V't = volume total da solucéo titulante adicionado

O Ensino de Quimica 3 Capitulo 4




Considerando a importancia dessas analises de CI para o controle da qualidade
do leite, o presente trabalho tem como finalidade comparar os métodos qualitativo e
quantitativo de Mohr, oficializados pela Instrucdo Normativa do MAPA, com um método
proposto por titulacdo condutimétrica, para determinacao de cloretos em amostras de
leite.

2| PARTE EXPERIMENTAL

Amostras

Foram utilizadas duas amostras de leite, uma de leite pasteurizado e outra
UHT, obtidas no comércio da cidade de Belo Horizonte, Minas Gerais. As amostras
foram fortificadas com solucéo padréao de CI nas concentra¢des de 0,00; 0,02; 0,05;
0,07; 0,09; 0,12% (m/m); com triplicatas independentes em cada nivel, totalizando 36
subamostras. Posteriormente estas subamostras foram submetidas a anélise pelos
trés métodos.

Reagentes e Solucoes

Utilizou-se para o preparo de solugdes, produtos quimicos de grau analitico e
agua obtida de um sistema Milli-Q. Cloreto de sédio (NaCl) P.A. e nitrato de prata
(AgNO,) P.A., Solugéo de cromato de potassio (K,CrO,) a 5% (m/v) e agua oxigenada
30 volumes. A solugéo titulante de AgNO, 0,1 e 0,6 mol/L foram padronizadas em
triplicata, obtendo-se um fator de correcdo para corrigir a concentracédo teorica
desejavel no valor da concentracao real obtida (SKOOG, 2006).

Aparatos

Pipetas graduadasde 1,5e 10 mL, Tubo de ensaio de 20 x 200 mm, microespatula,
pinga metalica, balanca analitica, mufla, placa aquecedora, bico de bunsen, dessecador,
béquer de 100 e 250 mL, Bureta de 10 mL (com divisédo de escala 1/10), erlenmeyer
de 125 mL, pipetas graduadas de 1 e 5 mL, proveta de 50 mL, cadinho de porcelana,
condutivimetro Digimed modelo DM-32 com célula de condutividade (DMC-010M) de
constante igual a 1 cm™, agitador magnético, barra magnética e bastao de vidro.

METODOLOGIAS

1- Método Qualitativo de determinacéo de Cloretos

Em tubo de ensaio colocou-se 10,0 mL de leite, adicionou-se 0,5 mL de solucéo
de cromato de potassio a 5% (m/v), 4,5 mL de solucéo de nitrato de prata 0,1 mol/L e
agitou-se o sistema, conforme ilustrado na Figura 3. Observou-se a cor da solugéo e
verificou-se a presenga ou auséncia de precipitado.

O resultado positivo apresenta coloracdo amarela que indica a presenca de
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cloretos em quantidades superiores a faixa aceitavel (0,08 a 0,10%). O resultado
negativo apresenta uma coloragao laranja.

0.5 mL de 4,5 mL de
K,CrO, AgNO,
(5% v/v) ( 0,1 mol/L)

10 mL de

amostra

Figura 3. Esquema do método qualitativo de determinacédo de cloretos em Leite.

2- Método Quantitativo de Mohr para determinagéo de Cloretos

Em triplicata, tarou-se o cadinho de porcelana aquecendo-o em forno mufla a
550°C durante 30 minutos. Em seguida deixou-se esfriar em dessecador. Pesou-se
cerca de 5,0 g da amostra homogeneizada diretamente no cadinho utilizando uma
balanca analitica e secou-se a amostra em placa aquecedora.

Posteriormente, levou-se o0 conjunto ao bico de Bunsen até a carbonizagcao
completa e em seguida ao forno mufla a 550°C no maximo, para evitar perda de cloretos.
As amostras foram incineradas por 3 horas e colocadas em dessecador para esfriar.
Nao havendo clareamento das cinzas, adicionou-se de 2 a 3 gotas de agua oxigenada,
secando em placa aquecedora. Novamente, o cadinho foi levado ao forno mufla por
tempo suficiente para clareamento das cinzas, que foi de aproximadamente 1 hora.
Esfriaram-se as amostras em dessecador.

O residuo foi transferido para erlenmeyer de 125 mL, utilizando cerca de 50 mL
de 4gua purificada morna. Adicionou-se 1,0 mL de solucdo de cromato de potassio
(K,CrO,) a 5 % (m/v) e titulou-se com solugcdo padronizada de nitrato de prata
(AgNQO,) 0,1 mol/L, até coloragao vermelho tijolo, conforme o esquema da Figura 4.
O volume gasto foi registrado e com base na equacéo quimica balanceada (calculos
estequiométricos) fez-se o célculo do teor de cloreto.
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Bico de
Bunsen

5gde
amostra

Chapa

aquecedora

3hna Transferiu o Adicionou-se
mufla a residuo com 1 mLde
550°C 50 mL agua K,CrO,

Calculou-se o
teor de Cloreto
% (m/m)

Titulagdo com
0.1 mol.L-!

Burca Suporte
niversal

VxfxMx0,0585x100
m

Figura 4. Esquema do método de Mohr para determinacao de cloretos em Leite.

3- Método Quantitativo por Titulagdo Condutimétrica

Em triplicata, pesou-se cerca de 50 g de amostra em um béquer de 100 mL
e acrescentou-se um bastdo magnético. Montou-se a titulacdo colocando o béquer
sobre o agitador e a célula condutométrica imersa na amostra. Ligou-se o agitador e a
condutancia inicial foi anotada apés estabiliza¢o.

Procedeu-se a titulagdo adicionando incrementos de 0,5 mL do titulante nitrato
de prata (AgNO, a 0,6 mol/L), anotando para cada volume adicionado a condutancia
da amostra apés estabilizagdo. Tragou-se o grafico da condutéancia corrigida versus
volume do titulante determinando as equacgdes das retas antes e apos a inflexao.
Calculou-se o volume do ponto de equivaléncia e posteriormente o teor de cloreto com
base na estequiometria da reac&o. A Figura 5 mostra um esquema desse método.
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Titulagdo

Obteve-se o grafico Calculou-se o teor
Kcmr X VAgNan o de cloreto em
volume do pontofinal s % (m/m) de NaCl

50 g da amostra
em béquer de
100 mL ?

V4 condutométrica
com AgNO,
0,6 mol.L*

Titulagio de Cloreto em Leite

V XX Mx0,0585 X 100
H m

Figura 5. Esquema do método condutimétrico para determinagéo de cloretos em Leite.

31 RESULTADO E DISCUSSAO

Os resultados dos desempenhos dos trés métodos utilizados na determinacéo
do teor de cloreto nas amostras de leite pasteurizado e UHT fortificadas com NaCl
encontram-se nas Tabelas 1 e 2.

Na analise qualitativa verificou-se que o método é rapido, de facil execu¢do, mas
de dificil percepc¢ao. Os resultados séo duvidosos, pois, a coloracdo apresentada nem
sempre corresponde a faixa de concentracéo indicada.

As amostras de leite UHT fortificadas possuiam valor de concentracao total de
cloreto na faixa correspondente a coloragdo amarela (Figura 6b), no entanto, o ponto
de menor concentragao, que € da amostra com teor natural de cloreto, ndo apresentou
coloracdo amarela sendo, portanto, um resultado duvidoso quanto ao uso deste
procedimento para avaliagdo do teor de cloreto no leite. No caso do leite pasteurizado,
0 segundo ponto de concentragdo menor também nédo apresentou coloragdo amarela,
indicando conter o teor proximo ao que correspondente a interface entre o resultado
positivo e negativo, uma vez que o terceiro nivel de concentragcado indicou resultado

positivo.
Método Quantitativo de Método Quantitativo
Mohr Condutimétrico
Adoigéo de CI MéFOd-O Coefic_ien}e Recuperacgéo Coefic_ien}e Recuperacgéo
7o (M/m) Qualitativo  de variagdo (%) de variacéo (%)
(CV%) (CV%)
0,00 Negativo 1,14 - 0,26 -
0,02 Negativo 1,74 69,13 1,19 86,63
0,05 Positivo 1,40 71,94 1,19 91,53
0,07 Positivo 2,20 74,23 0,90 95,90
0,09 Positivo 2,07 78,53 1,47 99,10
0,12 Positivo 2,31 81,40 0,39 97,63

Tabela 1. Desempenho dos métodos utilizados na determinacéo do teor de cloreto na amostra
de leite pasteurizado fortificada com solucéo padréo de CI-.
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Método Quantitativo

Método Quantitativo de Mohr Condutimétrico

Ad!géo de CI Mé’-[Od-o Coefic'ienfe Recuperacéao Coefic'ienje Recuperacgéo
7o (M/m) Qualitativo  de variacéo (%) de variagdo (%)
(CV%) (CV%)
0,00 Negativo 2,65 - 1,50 -
0,02 Positivo 2,13 81,76 0,42 91,69
0,05 Positivo 3,09 78,14 1,26 103,53
0,07 Positivo 0,73 82,14 1,08 109,13
0,09 Positivo 0,50 85,26 0,77 110,20
0,12 Positivo 0,63 91,49 0,95 110,13

Tabela 2. Desempenho dos métodos na determinacao do teor de cloreto na amostra de leite
UHT fortificada com solugéo padrao de CI-.

a)

Figura 6. Resultado das analises qualitativas: a) negativo [Cl"' < 0,1 % (m/m)], cor laranja; b)
positivo [CI"'> 0,1 % (m/m)], cor amarela.

O método quantitativo de Mohr apresentou recuperacéo da quantidade de padréao
de cloreto adicionado na amostra na faixa de 69,1 a 81,4% para o leite pasteurizado e
de 81,8 a 91,5% para o leite UHT. Por esse método o teor na amostra foi de 0,109 %
(m/m) de CI no leite UHT e 0,105 % (m/m) de CI' no pasteurizado, que estdo acima do
permitido. O coeficiente angular da equacéo da reta da adicdo de padrdo apresentou
diferenca proxima a 11% para estes dois tipos de leite, isto indica que as duas matrizes
sao bem proximas. O maior coeficiente de variacao foi de 3,09% para o leite UHT e de
2,31% para o pasteurizado.

O método condutimétrico foi mais rapido e de facil execugdo. O uso deste
método minimiza os erros causados pelo operador, pois, o ponto de equivaléncia é
determinado nao pela visualizagdo de cor do indicador e sim pelo intercepto das retas
resultantes da conduténcia corrigida versus o volume do titulante adicionado (Figura
2). Sendo assim, na titulacdo condutimétrica o volume final da titulacéo € determinado
utilizando varias observag¢des sobre o mensurando, ao contrario do método de Mohr.

Utilizando-se este método alternativo, obteve-se recuperacdo da quantidade
de padrao de cloreto adicionado na amostra na faixa de 86,6 a 99,1% para o leite
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pasteurizado e de 92 a 110% para o leite UHT que sdo melhores que o obtido no
método classico. O teor de cloreto obtido nas amostras foi de 0,122% (m/m) no leite
UHT e 0,117% (m/m) no leite pasteurizado, que estdo acima do permitido, e cerca de
12% maiores que os valores obtidos pelo método de Mohr. Isto é coerente ja que o
método instrumental possui maior recuperacéo.

Os coeficientes angulares das equagdes da reta da adicdo de padrdo
apresentaram diferenca proxima a 13% para estes dois tipos de leite, isto indica que
as duas matrizes sao bem préximas. As inclinagdes das retas de adicao de padrao,
obtidas pelo método instrumental, foram mais préximas do valor esperado de 1
em comparagcdo ao método quantitativo de Mohr, isto € um indicio que a titulagao
condutimétrica apresenta menor efeito de matriz.

O maior coeficiente de variacdo foi de 1,50% para o leite UHT e de 1,47%
para o pasteurizado. O método alternativo apresenta maior exatidao e preciséo
para determinar cloreto em leite visto os melhores resultados de recuperacao e de
coeficiente de variacdo que este método apresentou.

Vale ressaltar que este estudo apresentou a comparacéo de métodos que fazem
parte dos conteudos ministrados nas aulas de quimica. Assim, pode-se sugerir a
realizacdo desse tipo de pesquisa de controle de qualidade de alimentos em aulas
praticas de quimica. A pratica pode ser um recurso interessante para facilitar o processo
de ensino-aprendizagem, tornando as aulas mais atrativas uma vez que o conteudo
envolve fatos/situacdes do cotidiano. A partir dessas praticas de pesquisa, os discentes
podem perceber a importancia socioeconémica da quimica, € o docente podera
despertar um sentimento de pesquisador no discente, e proporcionar a formagao de
cidadaos mais criticos, que buscam novos conhecimentos, procedimentos e solucoes
para diversos problemas do dia a dia.

41 CONSIDERACOES FINAIS

Entre os métodos indicados pela legislacdo, o método qualitativo é rapido e
de facil execucdo, mas de dificil percepcado podendo levar a erros nos resultados. O
método quantitativo de Mohr é mais trabalhoso, demorado e mais passivel de erros
devido as varias etapas que o compde. Este método apresentou maior efeito de matriz,
menor precisao e resultados de concentracao abaixo do valor real, visto o baixo valor
de recuperacao. O método proposto, a titulagdo condutimétrica, apresentou maior
grau de confiabilidade, pois, os resultados de concentracdo obtidos se mostraram com
baixo coeficiente de variagdo, recuperacao proxima de 100% e com menor efeito de
matriz, tornando-se uma 6tima indicacéo para ser utilizado na determinag¢do do teor
de cloreto em amostras de leite em andlises de rotina para controle de qualidade.
Além disso, pode ser incluido nos roteiros das aulas praticas de quimica como método
alternativo e/ou complementar, contribuindo, assim, para a contextualizac&o do ensino

de quimica.
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