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MINISTÉRIO DA EDUCAÇÃO
SECRETARIA DE EDUCAÇÃO PROFISSIONAL E TECNOLÓGICA
INSTITUTO FEDERAL DE EDUCAÇÃO, CIÊNCIA E TECNOLOGIA DE SANTA CATARINA
CÂMPUS LAGES
Professor: Marcel Piovezan         
Determinação de Cálcio por volumetria de complexação
Aplicação: Produtos e sub-produtos de origem animal, mineral, rações e concentrados
Material: Pipetas de 5 e 20 mL, provetas de 20 e 100 mL, balão volumétrico de 100 mL, erlenmeyer de 250 mL, bureta de 25 mL, papel filtro, funil, suporte universal, bastão de vidro, espátulas, almofariz e pistilo, vidro de relógio, chapa de aquecimento, fita indicadora de pH.
Reagentes: HNO3; EDTA; NH4OH; negro de eriocromo –T; NaCl; NH4Cl; CaCO3; CaCl2 ; NaOH

1) Preparação do EDTA (sal dissódico do ácido etilenodiamino tetracético ) 0,01 mol/L
Pesa-se 3,721 g de EDTA e transferir para balão volumétrico de 1L, aferir volume água deionizada e homogeneizar.

2) Preparação da solução tampão pH 8 a 10

Pesar 13,5 g de NH4Cl transferir para balão de 250 mL e adicionar 88 mL de NH4OH concentrado; Completa volume com água deionizada. Faça na capela.
3) Preparação do indicador negro de eriocromo-T
Pesar 10 mg de negro de eriocromo –T e misturar num almofariz com 990 mg de NaCl puro e seco. Verificar se não há pronto na forma líquida.
Padronização do EDTA
Pesar exatamente cerca de 0,05 g de CaCO3 anidro ou (CaCl2 previamente seco em estufa) e transferir para erlenmeyer de 250 mL. Adicionar 50 mL de água deionizada. Adicionar gota a gota solução de HNO3:H2O (1:1 v/v) cuidadosamente até dissolver todo o sal. Neutralizar com solução de NH4OH:H2O (1:1). Adicionar 5 mL de solução tampão NH4Cl/NH4OH e ajustar pH da solução com NaOH 0,5 mol/L até atingir pH 10. Acrescentar uma ponta de espátula ou 4 – 5 gotas do indicador negro de eriocromo-T; a solução ficará vermelho vinho. Titular com EDTA 0,01 mol/L, até a solução ficar de cor azul puro, sem traços de violeta. Anotar o volume de EDTA gasto. (1 mL de EDTA 0,01 mol/L corresponde a 0,0004 g de Ca)
f =  P x 100            onde: P = massa em gramas de CaCO3 ou CaCl2 utilizado

       V x 0,1                        V = volume em mL de EDTA gastos na padronização
Procedimento com amostra
Em becker de 250 mL dissolver as cinzas da amostra gota a gota com solução HNO3:H2O (1:1) e 20 mL de água; Cobrir o Becker com vidro de relógio e aquecer brandamente em chapa de aquecimento e em capela até dissolução. Diluir em pequenas porções de água e filtrar em papel qualitativo, recebendo o filtrado em balão volumétrico de 100 mL. Lavar o becker e o filtro com água deionizada pelo menos 10 vezes e afira o volume do balão. 
Análise da amostra (adaptada)
Medir com pipeta volumétrica 20 mL da amostra. Passar para um erlenmeyer de 250 mL. Adicionar 50 mL de água deionizada. Adicionar 1,0 mL de NH4OH concentrado para neutralizar o excesso de acidez e 5 mL de solução tampão NH4Cl/NH4OH e ajustar pH da solução com NaOH 0,5 mol/L até atingir pH 10. Acrescentar uma ponta de espátula ou 4 – 5 gotas do indicador negro de eriocromo-T; a solução ficará vermelho vinho. Titular com EDTA 0,01 mol/L, até a solução ficar de cor azul puro, sem traços de violeta. Anotar o volume de EDTA gasto.

Cálculo
Cálcio (%) = V x f x 0,4    onde: V = volume em mL de EDTA 0,01 mol/L gastos na titulação
                             P                       P = massa em gramas da amostra usado na titulação
                                                      f = fator da solução de EDTA 0,01 mol/L
