Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ)

Otimizacao da determinacao nao-titulométrica da acidez de vinagre por

Matriz de Doehlert

Nivia Silva Oliveira (PG), André Fernando de Oliveira * (PQ), Maria Eliana L. R. de Queiroz (PQ),

Antonio Augusto Neves (PQ)

*andref.oliveira@ufv.br

LAQUA/DEQ - Universidade Federal de Vigosa/ UFV. Av. P.H. Rolfs, s/n°, CEP 36.570-900, Vigosa/MG.

Palavras Chave: Método Dois Pontos, Matriz de Doehlert, tamp&o, vinagre.

Introducao |

A acidez é um padrdo de identidade e qualidade do
vinagre. O método dos dois pontos (M2P), baseado
em medidas do pH de um tampao citrato antes e
apdés a adigdo de um volume fixo da amostra foi
proposto como alternativa a titulacdo acido-base na
determinagdo de acidez de vinagre'. Entretanto, o
comportamento do sistema ndo é ftrivial, sendo
necessaria uma otimizacdo multivariada para
aumentar a praticidade do método. Um
planejamento experimental baseado na Matriz de
Doehlert, que permite o uso de niveis diferentes
para as variaveis, foi escolhido com o objetivo de se
obter uma curva analitica mais linear e sem a
necessidade da diluicao da amostra.

Resultados e Discussao |

O método M2P foi estudado adicionando-se 1,0 mL
de acido acético em 10 mL de tampao citrato em
diferentes concentracbes e valores de pH. A
diferenca entre o pH do tamp&o antes e depois da
adicdo do acido acético (ApH) foi correlacionada
com a sua concentragao analitica. Foram otimizados
o0 pH e concentragdo do tampdo. A sensibilidade
analitica, estimativa do desvio padréo dos residuos
da curva analitica e termo quadratico da curva
analitica foram avaliados como resposta. Os dados
também foram simulados pela planilha TitGer 2.5.
Como esperado a concentragéo 6tima do tampéao foi
muito mais elevada (100 mmol L), pois no método
proposto anteriormente’ a amostra era diluida.
Entretanto, o pH 6timo (igual a 7,0) esta no final da
regido tamponante do citrato. Apesar disso, com a
otimizacdo foi possivel obter uma curva analitica
linear. Para explicar o sistema em estudo, este foi
equacionado, considerando-se a forca do tampao
citrato? com a adigdo do acido acético (Equagéo 1)
relacionando a resposta analitca com a sua
concentracdo analitica. Foi imposta a condi¢do de
variacao linear da carga efetiva do citrato com o pH
(na faixa de pH 2,7 a 6,7, com R? = 0,9997).

_ AWat + q(Ac )c(Ac™)
0,6011.c(cit’)

Onde q = carga efetiva; ¢ = concentracao analitica;
Wat = [H*] - [OH]

ApH (Eqg. 1)
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Sendo assim, para que o método seja linear é
necessario que além, da carga efetiva do citrato, a
carga efetiva do acetato também seja constante ou
linearmente relacionada com o pH. Na Figura 1
mostra-se as faixas de pH da curva analitica dos
método otimizado univariadamente’(A) e pela Matriz
de Doehlert (B) e as cargas efetivas. Em (A), q(Ac)
nao é linear com pH, explicando o modelo nao-linear
observado anteriormente.
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Figura 1. Carga efetiva e a faixa analitica do M2P.

O método otimizado apresentou uma faixa analitica
entre 2,04 e 6,31% (m/v) de acidez com R2 = 0,992,
desvio padrdo dos residuos de 0,07% e
repetibilidade com coeficiente de variacao de 0,64%
para acidez de 4,08% (m/v - N=5). A aplicagdo do
método em amostras de vinagre (de macga, alcool,
vinho tinto, arroz e alho) apresentou erros entre 0,13
e 3,97% comparados a titulagcdo potenciométrica.

Conclusoes |

O método M2P para determinagao nao titulométrica
de acidez em vinagre sem diluicdo da amostra foi
otimizado com auxilio da Matriz de Doehlert,
melhorando as condigbes experimentais obtidas
anteriormente. O modelo proposto permitiu explicar
0 comportamento das varidveis estudadas, assim
como a linearidade da curva analitica.
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