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Determinacao direta de s6dio em alimentos por titulacio termométrica

Resumo

O objetivo deste trabalho consistiu na determina¢do de sédio em alimentos
industrializados pela técnica de titulacdo termométrica. O método é realiza-
do através da precipitacdo do sédio na forma de um mineral conhecido co-
mo elpasolita (NaK,AlF,), através da adicdo do titulante de concentragdo
conhecida, contendo aluminio até o ponto de equivaléncia, obtido com o
monitoramento continuo da temperatura a fim de avaliar a mudanca no
comportamento de aumento ou diminui¢do desta varidvel. A determinacdo
direta de sédio apresentou-se como uma técnica altamente repetitiva, de
baixo custo para a sua realizacdo e altamente compativel com técnicas equi-
valentes, indicando um novo caminho no monitoramento importante deste
parametro em diversos segmentos da industria de alimentos.

Introducido

Titulagdo termométrica - novas perspectivas

Com o advento de novas tecnologias, flexibilidade com a automatizagdo de
procedimentos cada vez mais complexos e ideia de melhorias propiciando
um fécil manuseio de sistemas, o custo e o tempo de andlise tém se tornado
cada vez mais importantes em diferentes ramos da industria. Este cendrio
indica uma nova perspectiva em relacdo a técnicas ja amplamente difundidas
em laboratérios, como por exemplo, a titulagdo. Esta técnica j4 atende hoje
diferentes parametros em vdrios laboratérios, contudo encontramos algu-
mas dificuldades, dependendo do tipo de deteccdo utilizada. Entre as técni-
cas existentes, podemos utilizar desde a titulacdo manual que é dependente
de alguns fatores: tempo e experiéncia dos analistas, assim como amostras
extremamente limpidas para a visualizacdo correta do ponto de viragem; até
a titulagdo potenciométrica que é baseada na relacdo da mudanca de poten-
cial com a adi¢do do titulante, evidenciada por um eletrodo indicador para
a identificacdo do ponto de equivaléncia. Este método, porém, é dependen-
te da existéncia de um sensor especifico para o analito desejado. Apesar de
ja possuirmos um desenvolvimento amplo nos sensores potenciométricos,
existem determina¢des que podem ser facilmente resolvidas por meio de
uma técnica complementar de titulagdo, apresentada aqui como titulagdo
termométrica.

A titulagdo termométrica baseia-se no principio da titulacdo (adicdo de um
titulante de concentracdo ja conhecida sobre o analito, até a mudanca de
propriedade que indica o ponto de equivaléncia), neste caso, com o auxilio
de um sensor de temperatura com resolu¢do extremamente alta. A técnica
é baseada na propriedade intrinseca presente em todas as rea¢des existen-
tes: a entalpia, relacdo esta que diferencia as rea¢des entre exotérmicas (li-
beracdo de calor) ou endotérmicas (absorcdo de calor), conforme descrito
pelas figuras abaixo (figura 1 e figura 2, respectivamente). Através destas
modificacdes é possivel monitorar uma variacdo contundente de mudanca
de temperatura, com auxilio de um sensor de temperatura (termistor) com
resolucdo e tempo de resposta extremamente altos para acompanhar a mu-
danca do perfil da temperatura, com o consumo total do analito. A princi-
pal facilidade além do tempo reduzido de andlise, variando entre 30 segun-
dos a 5 minutos, € que o termistor pode ser utilizado para qualquer deter-
minagdo possivel.
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Figura 1: Curva de titulacdo exotér-
mica

Figura 2: Curva de titulagdo endo-
térmica.

Teor de sédio

A determinacdo direta de sédio em alimentos tem se tornado hoje imprescin-
divel em funcdo do teor de sédio apresentado em tabelas nutricionais, acom-
panhado em todos os alimentos industrializados. Pesquisas indicam que altos
teores de sédio na dieta didria estdo associados a doencas cardiovasculares,
gerando uma tendéncia de reducdo da ingestdo de sédio nesses produtos. Is-
to revela uma necessidade cada vez maior de um método rapido, simples e
com boa reprodutividade em relagdo aos métodos oficiais utilizados. A titula-
¢do termométrica € um método promissor para a determinacao direta de s6-
dio em alimentos. A determinacdo descrita baseia-se na precipitagdo exotér-
mica do mineral elpasolita (NaK,AlIF), conforme a reagio abaixo:

Na" +2K" + A" + 6F <«—3 NaK,AlF, (1M

O método é resistente, pode ser completamente automatizado, além da pos-
sibilidade de trabalhar com matrizes de alimentos desafiadoras como ketchup,
sopas instantaneas, molhos e salgadinhos, utilizando um procedimento redu-
zido para a determinacdo do analito em questdo.

Experimental

A amostra inicialmente macerada € pesada, adicionou-se 40 mL de dguae 5 mL
de bifluoreto de amdnio (NH,HF; 300 g/L), que além de fornecer um exces-
so de ions fluoreto a solugdo, serve também como responsavel para a manu-
ten¢do do pH, necessario para a precipitacdo do analito. A amostra é poste-
riormente homogeneizada por um mixer especifico (Polytron PT 1300 D —
Marca: Kinematics), na tentativa de facilitar a liberacdo de fons sédio a solugdo
que € entdo titulada com nitrato de aluminio (AI(NO;); 0,5 mol/L) mistu-
rada a nitrato de potdssio (KNO;; 1,1 mol/L), através da seguinte reacao (1).
A determinacdo é realizacdo automaticamente pelo titulador termométrico
(859 Titrotherm — Marca: Metrohm) até a obtencdo do ponto de equivalén-
cia da titulagdo. O sistema controlado por software automaticamente realiza
estas determinagdes, encontrando o valor correto do sédio no produto.

Resultados e Discussio

A determinagdo de sédio foi realizada em algumas matrizes para verificar a
potencialidade inicial do método em relacdo a técnicas equivalentes utilizadas
atualmente para a verificagdo do parametro desejado. Desta maneira, ficou
claro a obtencdo de curvas altamente definidas, expressa pela varia¢do do per-
fil da temperatura, indicando assim a reacdo exotérmica ocorrida durante a
adicdo do titulante, visualizada por meio do gréfico abaixo (Figura 3).

As amostras foram ajustadas para tempo de homogeneizacdo e velocidade de
dosagem semelhante para a obtencdo de um ajuste padrado para a determina-
¢do de sédio. Otimizando condi¢des como tempo de homogeneizacao com o
mixer (aproximadamente 90 segundos) e dosagem do titulante (4 mL/min),
mantida constante durante todo o curso da titulagdo para manter o perfil de
mudanca da temperatura constante.

Os valores obtidos mostraram varia¢des entre produtos liquidos com no
maximo 0,95% de desvio padrdo relativo entre as andlises para a mesma
amostra testada. Os valores para produtos sélidos mostraram um desvio pa-
drédo relativo méximo um pouco maior (3,75%), onde possivelmente, este

Tabela 1: Resultados obtidos para a determinacdo de sédio por titulacdo
direta.

Amostra Teor de sédio [%] Desvio padrao Dados do
n=6 relativo [%] fabricante [%]
Ketchup 1,26 0,19 1,22
Sopa instantanea 16,04 0,08 16,13
Molho 6,34 0,95 6,67
Bolacha Cracker 1,17 0,50 0,98
Batata Chip 0,51 3,75 0,50
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Figura 3: Gréfico obtido para a determinacdo de sédio em amostra
de sopa industrializada, titulado com AI(NO,),/KNO, misto 0,5 mol/L e
1,1 mol/L.

desvio méximo aparece em funcdo da maior complexidade da amostra, du-
rante o processo de extracdo do sédio para o meio aquoso,

Conclusiao

Todas as amostras analisadas apresentaram valores préximos aos indicados pe-
los fabricantes, mostrando a eficiéncia de utilizagdo do equipamento sob as con-
di¢cdes minimas de processamento de amostra e tempo total utilizado reduzi-
do para a determinacdo do produto (aproximadamente 6 minutos). O desvio
padrio relativo (DPR) indicou valores relativamente baixos quando compara-
dos com a diminui¢do do procedimento de andlise. A eficiéncia da determina-
¢do de sddio nestes produtos se mostra promissora, pois métodos comuns de

testes diretos de sédio envolvem técnicas com investimentos significativos em
equipamento, além de infra-estrutura, reagentes de alta pureza, preparagdo de
amostra extensa e renovacao frequente de calibragdes com padroes.
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