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A volumetria de complexacdo € uma técnica de andlise bem estabelecida e
largamente utilizada na determinacéo de cations metélicos. Este método exige que o
analito esteja sob a forma idnica e livre. A principal técnica de preparo de amostras
para analise inorganica é a digestdo acida, a qual decompde matriz da amostra
deixando o material inorganico sob a forma iénica, livre e solivel em meio aquoso. A
digestdo acida, apesar da sua eficiéncia, faz o uso de grande quantidade e
variedade de reagentes, além do procedimento ser demorado. Recentemente foi
proposto o uso do TMAH como alternativa a digestdo &cida, sendo que este
reagente possibilita um preparo de amostras mais rapido, de menor custo e mais
facil de ser operacionalizado. Neste trabalho as andlises foram realizadas pela
titulacdo da amostra em pH 9,5 (controlado com tampdo de amoénio 0,25 M) com
solugcdo padrédo de EDTA 0,01 M usando o indicador negro de eriocromo T 0,5%
(m/v). Foi avaliada a eficiéncia do TMAH na solubilizacdo das amostras com relagéo
diferentes tempos de aquecimento (30, 45, 60 e 90 minutos) a 90°C e observado que
30 ou 45 minutos de aquecimento ndo sdo suficientes para a solubilizacdo da
amostra e que em 60 e 90 minutos, além da completa dissolucdo da amostra a
guantidade de calcio medida foi maior. Com base nestas observac¢des foi definido o
tempo de 60 minutos de aquecimento. Também foi avaliada a possibilidade de
interferéncias, essa verificacdo foi realizada por meio de trés testes, um variando a
quantidade de TMAH com relacdo a uma solu¢cdo padrdo de célcio, além de dois
testes de adi¢do e recuperacdo em uma amostra real, um variando a quantidade de
calcio padrao adicionado (em trés niveis) e outro avaliando o tamanho da amostra
(em trés niveis). Estes testes revelaram que o TMAH néo interfere na quantificacao
do calcio, mas que as caracteristicas do meio sim. Essa dificuldade foi contornada
acidificando a solucédo da amostra (apds solubilizacdo com TMAH) até pH na faixa
entre 2 e 3 mantendo sob agitacdo por 30 minutos antes da andlise. Esse
procedimento permitiu obter recuperacdes médias de 99%, indicando que o método
esta em condicdes de ser aplicado. Apds otimizacdes, foi observado que 40 uL da
solucdo do indicador é a melhor condicdo para a identificacdo do ponto final. A
validacdo por meio da comparacdo com o método padrdo de preparo de amostras
(digestdo) e aplicacdo do método estd sendo realizada, mas ainda com resultados
incompletos. Os resultados obtidos indicam que o uso do TMAH para o preparo de
amostras de queijo e determinagéo de calcio é viavel, sendo mais facil,rapido e de
menor custo quando comparado com o método padrao (digestédo acida).
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