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Determinacéo de cloretos em produtos de origem anim al por argentometria

1 Escopo
Este método tem por objetivo determinar o teor de cloretos ou cloretos em NaCl de produtos de

origem animal.

2 Fundamentos

O ensaio fundamenta-se na reacdo do nitrato de prata com cloretos em presenca de cromato de
potassio como indicador, em pH levemente alcalino. Os ions cloretos (presentes na amostra)
reagem com nitrato de prata, formando cloreto de prata. O excesso de nitrato de prata reage

com o indicador formando um precipitado (cromato de prata), de cor vermelho-tijolo ou marrom.
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A adicao de cloretos pode ter a finalidade de “mascarar” uma adulteracao no leite pela adicéo de
agua, permitindo a correcdo da densidade e a crioscopia do leite. Quando empregada
paralelamente a outras provas de inspecdo do leite, a pesquisa de cloretos pode confirmar
suspeita de fraudes por adicdo de agua e sal.

Em leite fluido, a prova € qualitativa, e 0 resultado positivo indica a presenca de quantidades
superiores a 0,08 a 0,1% de cloretos. Quando o teor de cloretos € normal, a quantidade de
nitrato de prata adicionada é excessiva, reagindo com o indicador. Por outro lado, quando o teor
de cloretos € elevado, havera menor quantidade de prata disponivel para reagir com o indicador
e, como consequéncia, menor quantidade de precipitado sera formada, com diminuicdo da
intensidade da coloragédo. Isto €, quanto maior a concentracdo de cloretos na amostra, menor a

intensidade de coloracao.

3 Reagentes, padrbes e materiais
Todos o0s reagentes sdo de grau analitico (p.a.), exceto quando especificado. Toda a agua

utilizada nos procedimentos € deionizada, exceto quando especificada.
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3.1 Reagentes
Acido nitrico (HNO3);

Carbonato de célcio (CaCOg);

Cromato de potassio (K2CrOy);

Nitrato de prata (AgNO3).

3.2 Padrao

Cloreto de sodio (NaCl), material de referéncia.

3.3 Materiais

+ Baldo volumétrico de 100 mL;

» Basté&o de vidro;

» Béqueres de 100 e 250 mL;

» Bureta de 25 mL;

» Cadinhos e capsulas de porcelana;

* Erlenmeyers de 125 e 250 mL;

* Funil;

» Papel de filtro qualitativo;

* Pipetas graduadas de 1 e 5 mL;

* Pipetas volumétricas de 10, 25, 100 mL;

e Tubos de ensaio.

4 Equipamentos

» Agitador magnético;

» Balanca analitica, com precisdo minima de quatro casas decimais;
* Forno-mufla;

» Placa aquecedora.
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5 Precauc0fes analiticas

Amostras de alimentos em geral devem ser consideradas como de risco biologico, evitando-se o

contato direto com pele e mucosas. Equipamentos de protecao individual e uniforme apropriado
a conducdo da marcha analitica devem ser utilizados durante todo o processo.
O preparo das solucdes reagentes deve ser feito em capela de exaustédo. As cinzas deverao ser

filtradas utilizando agua moderadamente aquecida.

6 Procedimentos
As operacbes deverdo ser registradas no formulario “Dados brutos”, Anexo A do POP
POA/SLAV/15 “Procedimentos de rotina na analise fisico-quimica de produtos de origem

animal”. Realizar o ensaio em duplicata.

6.1 Preparo de solucfes e reagentes

6.1.1 Solucdo de cromato de potassio (K,CrO4) a 5% (m/v)
Em balanca analitica, pesar 5 g de cromato de potassio em um béquer 100 mL e dissolver
utilizando agua deionizada transferindo para um baldo de 100 mL. Essa solucéo tem validade de

um ano em frasco de vidro &mbar, sob temperatura ambiente.

6.1.2 Solucdo de acido nitrico 1+9 (v/v)

Transferir aproximadamente 500 mL de agua deionizada para o baldo volumétrico de 1000 mL.
Na capela de exaustao, adicionar lentamente, pelas paredes do baldo, 100 mL de acido nitrico
com auxilio de uma proveta. Completar o volume com agua e armazenar em frasco ambar a

temperatura ambiente.

6.1.3 Solucédo de nitrato de prata 0,1 M (mol/L)
Pesar 17 g de nitrato de prata em um béquer de 100 mL, dissolver com agua deionizada com
auxilio de um bastdo de vidro. Transferir para um baldo volumétrico de 1000 mL, completar o

volume e homogeneizar. Transferir a solucéo preparada para frasco ambar sob refrigeracéo.
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6.1.4 Solugéo de nitrato de prata 0,01 M (mol/L)
Tomar uma aliquota de 100 mL da solucéo 0,1 M, utilizando pipeta volumétrica e passar para um

baldo de 1000 mL. Completar volume com agua deionizada.

6.2 Fatoracéo das solucdes de nitrato de prata0,1 M e 0,01 M

Secar 5 g de cloreto de sédio padrédo (material de referéncia) em estufa a 105°C, por cerca de 12
horas, ou por 2 horas a 150°C. Resfriar em dessecador.

Para fatorar uma solugéo de nitrato de prata 0,1M, pesar, em balanca analitica, cerca de 0,145 g
em erlenmeyer de 125 mL (tabela 1). Adicionar cerca de 25 mL de 4gua e 1 mL de solucdo
cromato de potéassio a 5% m/v, como indicador. Gotejar a solucdo de AgNO3 a ser fatorada com
auxilio de uma bureta de 25 mL, até o aparecimento de cor castanho-avermelhada.

Obs. A solucao de nitrato de prata deve ser padronizada mensalmente (ou antes do uso).

6.2.1 Célculo do fator de correcéao (f):

T

f = Socesvm

Onde:
m = massa (g) de NaCl usados na titulacéo;

V = volume (mL) de solucéo de AgNO3; gastos na titulacéo;

M = concentragéo (molaridade) da solugéo.

Tabela 1. Quantidade de NaCl necessaria para titular 25 mL da solucdo de AgNOs.

Normalidade aproximada g NaCl *
0,01 0,0145
0,10 0,1450
1,00 1,4500

*g NaCl / 25 mL AgNO; = 0,058 x 25 x M

6.3 Preparo das amostras

6.3.1 Produtos de salsicharia e pescados
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Pesar 2 a 5 g da amostra diretamente no cadinho de porcelana, ou utilizando sélidos secos
obtidos no ensaio umidade e substancias volateis a 105°C. Incinerar em forno-mufla a 450°C até
obtencdo de cinzas claras. Adicionar duas a trés gotas de solucéo de acido nitrico (1+9) para
facilitar a dissolucédo das cinzas e 10 mL de &gua deionizada moderadamente aquecida. Agitar
com bastdo de vidro e filtrar, recebendo o filtrado em erlenmeyer de 250 mL. Lavar bem o

cadinho e o papel de filtro com agua deionizada moderadamente aquecida.

6.3.2 Conservas de carne, conservas de pescado, manteiga, margarina e sal

Pesar 5 g da amostra em cadinho ou em capsula de porcelana. Incinerar em forno-mufla a 450°C
até obtencdo de cinzas claras. Adicionar 30 mL de dgua moderadamente aquecida. Agitar com
bastédo de vidro. Lavar o cadinho (ou a capsula), o bastédo e o funil com mais duas porcoes de 30
mL de agua moderadamente aquecida. Como esses produtos contém quantidades maiores de
cloretos (exceto manteiga e margarina sem sal), apos a dissolugdo das cinzas, transferir para um
baldo volumétrico de 100, 200 ou 500 mL. Esfriar, completar volume e agitar. Filtrar se
necessario. Transferir, com auxilio de uma pipeta, uma aliquota de 10 mL para um frasco

erlenmeyer de 125 mL. Registrar as diluicdes efetuadas para que sejam inseridas no calculo final.

6.3.3 Leite fluido

Transferir 10 mL de leite para um tubo de ensaio. Adicionar 0,5 mL da solucédo de cromato de
potassio 5 % e 4,5 mL de solucéo de nitrato de prata a 0,1 M e agitar.

Positivo: aparecimento de coloragéo amarela.

Negativo: aparecimento de coloracdo marrom.
6.4 Titulacéo
6.4.1 Salsicharia e pescados
Ajustar o pH do filtrado entre 6,5 a 10,5 com carbonato de célcio diretamente no erlenmeyer.
Adicionar 1 mL de solucéo de cromato de potassio a 5% e titular com solucéo de nitrato de prata

0,1 M até coloracdo vermelho-tijolo.

6.4.2 Conservas de carne, conservas de pescado, manteiga, margarina e sal
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Caso o pH da solucao esteja acido, neutralize com carbonato de calcio, até o pH entre 6,5 e 9,0.
(conforme o item 6.3.2). Adicionar 1 mL da solucdo de cromato de potassio a 5%, como
indicador. Titular com solucdo de nitrato de prata 0,1 M, até o aparecimento de uma coloragao
vermelho-tijolo.

Obs: Caso a amostra apresente uma concentracdo muito baixa de cloretos, representada pelo
pequeno volume gasto na pipeta, a amostra devera ser titulada com a concentracdo de 0,01 M ou

utilizando um instrumento volumétrico com melhor resolucéo.

7 Resultados

Em casos de funcionamento inadequado do equipamento, quebra de vidraria ou perda de
amostra durante a realizacdo do ensaio, o0s resultados sdo desconsiderados e 0 ensaio €
repetido. Os resultados sdo aceitos se observadas todas as precaucdes analiticas e se
realizados todos os procedimentos em conformidade com este método.

7.1 Calculos e expresséao dos resultados

O resultado a ser expresso é a média das duplicatas e deve ser calculado de acordo com as

formulas abaixo:

7.1.1 Calculo da concentragéo de cloretos em g/100g:

V.£.0,355
Cloretos (g/100g) = ——

Onde:
V = volume (mL) de solu¢cdo de AgNO3 0,1 M gasto na titulagéo;
f = fator da solugcéo de AgNO; 0,1 M;

m = massa de amostra (Q).

7.1.2 Calculo da concentracéo de cloretos em NaCl (g/100g):

V.f.0,585
Cloretos em NaCl (g/100g) = ——
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Onde:
V = volume (mL) de solu¢cdo de AgNO3; 0,1 M gasto na titulacéo;
f = fator da solucédo de AgNO; 0,1 M;

m = massa de amostra (Q).

Os célculos sao realizados através da planilha “Calculos — Determinacao de cloretos” (Anexo A).

7.1.3 Expresséao do resultado para leite fluido
O teste é qualitativo e o resultado é expresso como positivo ou negativo. O resultado é
considerado positivo com aparecimento de coloracdo amarela e negativo com aparecimento de

coloracdo marrom.

7.2 Validagao da planilha

A planilha “Calculos — Determinacéo de cloretos” deve ser validada conforme descrito no POP
POA/SLAV/15, através de calculos manuais os quais devem ser registrados no formulario
“Validacéo de planilhas eletrénicas”, Anexo M do POP POA/SLAV/15.

8 Arquivamento dos registros

A planilha “Célculos — Determinacao de cloretos” deve ser mantida protegida na pasta eletrénica
“Resultados”. O formulario de validagdo da planilha de célculos deve ser arquivado conforme
descrito no POP POA/SLAV/15 e o formulario de padronizacdo da solucgédo titulante de acordo
com o POP POA/SLAV/09.
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10 Anexos
Anexo A MET POA/SLAV/35/03 Planilha “Célculos — Determinacé&o de cloretos”

11 Alteracdes

Substituicdo da concentracdo da solucdo de nitrato de prata 0,1 N (normalidade) por
Molaridade (M);

Item 1: excluido “Laboratério de Produtos de Origem Animal do SLAV/SC”;

Item 6: excluido “Dados brutos — Determinagdo de cloretos (Anexo A)”, incluidos “Dados
brutos, Anexo A do POP POA/SLAV/15 - Procedimentos de rotina na analise fisico-quimica de
produtos de origem animal” e “Realizar o ensaio em duplicata”;

Item 7.1: excluido “Os calculos devem ser realizados através da planilha eletrénica Calculos —
Determinacdo de cloretos (Anexo B)”. Incluido “O resultado a ser expresso € a média das
duplicatas e deve ser calculado de acordo com as formulas abaixo”;

Item 7.2: excluido “deve ser validada quinzenalmente, através de calculos manuais que devem
ser registrados no formulario Validagdo da Planilha de Calculos — Determinagédo de cloretos
(Anexo C)7;

Item 8: excluidos “O Anexo A deve ser arquivado na pasta Dados Brutos”, o Anexo B e Anexo C
deve ser arquivado na pasta Validacdo de Planilha de Célculos, da unidade”, incluidos “A
planilha Célculos — Determinacao de cloretos e O formulario de validacéo da planilha de célculos
deve ser arquivado conforme descrito no POP POA/SLAV/15 e o formulario de padronizacdo da
solucéo titulante de acordo com o POP POA/SLAV/09”;

Itens 10: excluidos “Anexo A MET POA/SLAV/35/02 Formulario Dados brutos — Determinacgao
de cloretos e Anexo C MET POA/SLAV/35/02 Formuléario “Validacdo da Planilha de Célculos —
Determinacgé&o de cloretos”;
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Anexo A: Formulario “Dados brutos — Determinacdo de cloretos” substituido pela planilha
“Célculos — Determinacéo de cloretos”;
Anexo B: agora Anexo A, excluidos verificacdo das transcricdes e campos verificacdo e data;

Anexo C: Formulario “Validacdo da Planilha de Calculos — Determinacéo de cloretos”, excluido .

Estas alteragdes nédo implicam em complementacao de confirmacédo de desempenho.

12 Responsabilidades

O Responsavel pelo POA/SLAV deve garantir a elaboragéo, aprovacao, emissao, distribuicao de
copias, implementacao, treinamento e capacitacdo do pessoal para utilizacdo, gerenciamento de
ndo conformidades, analise critica e revisédo deste MET.

A UGQ é responsavel pela verificagdo deste MET.
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