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SEGURANCA NO LABORATORIO

Trabalhos em laboratério quimico necessariamente envolvem um grau de risco e
acidentes podem acontecer. Observar as seguintes regras pode amenizar ou mesmo
prevenir acidentes.

1) Fora do laboratdrio verifique a localizagdo mais préxima dos extintores de incéndio,
lavadores de olhos e chuveiros. Informe-se sobre o uso adequado e especifico de cada
um e ndo hesite em utilizé-los se houver necessidade.

2) A probabilidade de ocorrer acidentes exige que 6culos de protecdo sejam utilizados
durante todo o tempo de permanéncia no laboratério. Oculos prescritos regularmente
ndo sdo substitutos adequados para os protetores de olhos. Lentes de contato nunca
deverdo ser utilizadas no laboratério porque os vapores poderdo reagir com as mesmas e
ter um efeito maléfico sobre seus olhos.

3) A maioria dos produtos quimicos no laboratério é toxica, alguns muito téxicos e
outros em concentracdes elevadas - como solu¢des concentradas de 4cidos e bases sdo
corrosivas. Evite contato destas solucdes com sua pele. Na eventualidade de um contato
destas solugdes, lave imediatamente a parte afetada com agua em abundéncia. Se uma
solugdo corrosiva respingar sobre sua roupa, retire-a imediatamente. Tempo € essencial!

4) Nunca realize uma experiéncia ndo autorizada.
5) Nunca trabalhe sozinho no laboratério, esteja seguro que alguém esteja por perto.

6) Nunca traga comidas ou bebidas para o laboratério. Ndo beba liquidos com vidrarias
de laboratério. Nao fume.

7) Sempre utilize bulbos "peras" para colocar liquido dentro de uma pipeta. Nunca use a
boca para realizar sucg¢do.

8) Use guarda-p6 como protecao e calgadps adequados (nunca sanddlias). Caso o cabelo
seja comprido prenda-o adequadamente. E aconselhado o uso de 6culos.

9) Tenha muito cuidado ao tocar objetos que foram aquecidos; vidro quente ou frio
apresenta exatamente 0 mesmo aspecto.

10) Use mascaras para gases quando gases toxicos podem estar envolvidos na operacao.
Seja cauteloso quando realizar testes de odor; use suas méos para levar o vapor préximo
ao nariz.

11) Notifique seu instrutor na ocorréncia de alguma divida ou acidente.
12) Disponha as solugdes e os reagentes conforme instrucdes. E ilegal jogar solugdes

que contenham fons de metais pesados ou solventes organicos no esgoto da rede, um
armazenamento alternativo se faz necessario para este tipo de solugdes.



PRATICA 01 - EQUILIBRIO DE DISSOCIACAO DE ACIDOS E BASES FRACOS,
SOLUCOES TAMPAO

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS
Dissociag@o de 4cidos e bases fortes; equilibrio de dissociacdo de dcidos e bases
fracos; efeito do fon comum; dcidos e bases conjugados; solucdes tampdo, acidez (pH).

2. OBJETIVO GERAL

Estudar a dissociacdo de eletrdlitos fracos em &4gua, o deslocamento do
equilibrio quimico diante da adi¢do de fon comum, a formagdo de solugdo tampao e seu
comportamento diante da adicdo de 4cido e base fortes diluidos.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Acido acético glacial, amonia 6 mol L'l, acido cloridrico 0,1 mol L'l, hidréxido
de soédio 0,1 mol | Solugdes saturadas de: acetato de sédio, acetato de amodnio, cloreto
de amdnio, carbonato de s6dio, hidrogenocarbonato de sédio, monoidrogenofosfato de
sodio, diidrogenofosfato de sédio. Solugdes tampao pH (3 a 12), solucio de indicador
universal, d4gua destilada, pipetas graduadas, estante com tubos de ensaio.

4. PROCEDIMENTO E RESULTADOS

4.1. Escala padriao de pH

Preparar uma escala padrdo para avaliacdo de pH, numerando doze tubos de
ensaio de acordo com o pH. Transferir para cada tubo, 3 mL de solu¢do tampao
correspondente a numeracdo e acrescentar respectivamente 1 gota de solucdo de
indicador universal. Aos tubos de pH 1 e 13, serdo utilizas respectivamente solucdes

acido cloridrico e hidroxido de sédio 0,1 mol L. Anotar as cores na Tabela 1.

Tabela [ — Cores do indicador universal em diferentes valores de pH.

pH 1 3 4 5 6 7
Cor
pH 8 9 10 11 12 13
Cor

4.2. pH da dgua destilada e efeito da adi¢do de 4cido forte (HCI) e base forte (NaOH)
Transferir para um tubo de ensaio, 3 mL de dgua destilada, 1 gota de indicador

universal, homogeneizar e verificar o pH aproximado, por comparacido com as cores da

escala padrio preparada em 4.1. Anotar o valor aproximado do pH na Tabela II.

Dividir o conteido em duas quantidades aproximadamente iguais (tubos A e B):

Tubo A: registrar o pH inicial na Tabela III e adicionar 1 gota de solugdo de &cido

cloridrico 0,1 mol L’l, agitar e anotar o pH aproximado. De acordo com tabela,

continuar a adicdo até que, nao mais ocorra mudanga de colorag@o.

Tubo B: registrar o pH inicial na Tabela IV e adicionar 1 gota de soluc¢do de hidréxido

de sédio 0,1 mol L'l, agitar e anotar o pH aproximado. De acordo com tabela, continuar

a adi¢do até que, ndo mais ocorra mudancga de coloragao.

4.3. Efeito do fon comum
4.3.1. Dissociagdo de 4cido fraco (dcido acético) e efeito da adi¢do de fon comum
(acetato) na dissociagd@o do acido acético



Transferir para um tubo de ensaio, 3 mL de dgua destilada, 1 gota de indicador
universal, 1 gota de 4cido acético glacial, homogeneizar e registrar o pH do sistema na
Tabela II. A este tubo juntar 2 gotas de solucdo saturada de acetato de sddio,
homogeneizar e anotar o pH na Tabela II. Dividir o conteido em duas partes (tubos IA
e IB) e desenvolver procedimento descrito no item 4.4.

4.3.2. Dissociacdo de base fraca (amdnia) e efeito da adicdo de ion comum (amdnio) na
dissociacdo da amonia

Transferir para um tubo de ensaio, 3 mL de dgua destilada, 1 gota de indicador
universal, 2 gotas de solugdo de amdnia 6 mol L, homogeneizar e registrar o pH do
sistema na Tabela II.

A este tubo juntar 2 gotas de solucdo saturada de cloreto de amonio,
homogeneizar, e registrar o valor aproximado do pH na Tabela II. Dividir o contetddo
em duas partes (tubos ITA e IIB) e proceder conforme item 4.4.

4.3.3. Dissociagdo ou hidrdlise do fon carbonato e efeito da adi¢do de fon comum
hidrogenocarbonato na dissociagcdo do carbonato.

Repetir procedimento semelhante ao do item 4.3.2, utilizando duas gotas de
solugdo saturada de carbonato de sédio no lugar da amoénia e 3 gotas de solucdo
saturada de hidrogenocarbonato de sédio, no lugar de cloreto de aménio. Em cada etapa,
preencher o valor do pH na Tabela II. Dividir o conteido em duas partes (tubos IIIA e
IIIB) e proceder conforme item 4.4.

4.3.4. Dissociag@o ou hidrdlise do fon monoidrogenofosfato e efeito da adi¢do do fon
comum diidrogenofosfato na dissociagao.

Proceder de forma semelhante ao item 4.3.2, utilizando 3 gotas de solugdo
saturada de monoidrogenofosfato de sédio e 3 gotas de solugdo saturada de
diidrogenofosfato de sddio (tubos IVA e IVB) e desenvolver adequadamente o item 4.4.

4.4. Efeito Tampao

Adicido de 4dcido e de base fortes ao tampdo dcido acético/acetato de sédio (tubos IA e
IB, respectivamente).

a) Ao tubo de ensaio IA proveniente do item 4.3.1, verificar o efeito da adi¢@o de acido
cloridrico 0,1 mol/L sobre o pH da solucdo (Tabela III). No outro tubo IB, verificar o
efeito da adicdo de hidroxido de sédio 0,1 mol/L (Tabela IV).

Repetir procedimento semelhante ao do item (a) aos sistemas:

b) amoénia/cloreto de amdnio, item 4.3.2, (tubos IIA e IIB)

¢) carbonato de sédio/hidrogenocarbonato de sddio, item 4.3.3, (tubos IITA e IIIB)
d) monoidrogenofosfato de sédio/diidrogenofosfato de sédio, item 4.3.4, (tubos IVA e
IVB)

Tabela II — Valores aproximados de pH e equagdes de dissociacio.

Sistemas pH Equacdes de dissociacio

H,O

CH;COOH

CH;COOH+ CH3;COONa




NH3

NH3 + NH4C1

Na2C03

Na2C03 + NaHCO3

NazHPO4

NazHPO4 + NaH2P04

Tabela III — Efeito da adi¢cdo de HCI 0,1 mol L' na dgua e aos sistemas.

HCl | H,O | CH;COOH/CH;COO | NHy/NH," | CO:*/HCO; | HPO,*/H,PO,

gotas™ pH

*gotas acumuladas no respectivo tubo

Tabela IV — Efeito da adi¢do de NaOH 0,1 mol L' na dgua e nas solugdes tampo.

NaOH | H,0 | CH;COOH/CH;COO | NHy/NH,* | CO5*/HCO; | HPO,*/H,PO,

gotas™ pH

*gotas acumuladas no respectivo tubo



Questionario:

01 - Apresentar a equacdo de dissocia¢do da dgua segundo Bronsted-Lorry, a expressao
do produto i6nico da dgua (Ky,) e o respectivo valor na temperatura de 25 °C.

02 - O que acontece com a acidez (pH) e com o equilibrio quimico de dissocia¢do da
dgua quando gotas dcido forte sdo adicionadas? E quando uma base forte € adicionada?

03 - Equacionar a dissociag¢do do dcido acético em meio aquoso, apresentar a expressiao
da constante de dissociacio, k,, com o respectivo valor e unidades.

04 - Justificar a variacdo do pH quando acetato de sdédio € adicionado ao sistema
descrito na questdo 03. Escrever reacdes e analisar o sisttema em termos de
deslocamento do equilibrio quimico.

05 - Qual o efeito da adicdo do préton de acido forte ao sistema CH;COOH/CH;COO™

N

Comparar com a adicdo de 4acido forte & dgua destilada e caracterizar o sistema em
estudo.

06 - Qual o efeito da adi¢@o de base forte ao sistema CH;COOH/CH3;COO™? Comparar
com a adi¢do de base forte a d4gua destilada e caracterizar o sistema em estudo.

07 - Considerar as questdes 3 a 6 para o sistema NH3/NH,".
08 - Considerar as questdes 3 a 6 para o sistema CO3*/HCO3 .
09 - Considerar as questdes 3 a 6 para o sistema HPO42’/HZPO4'.

10 - Que tipos de residuos estdo sendo produzidos nesta experiéncia. Sugira uma forma
de tratar estes residuos antes de descartd-los.



PRATICA 02 - EQUILIBRIO ENVOLVENDO HIDROLISE DE SAIS, ACIDOS E
BASES FRACOS

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS
Hidrdlise de sais; equilibrio de dissociacdo dos fons dcidos fracos e bases fracas;
expressoes e cdlculos de constantes de dissociagdo.

2. OBJETIVO GERAL

Estudar a dissociacdo de sais, fons que se comportam como 4cidos ou bases
fracos em sistemas aquosos. Equacionar as reagdes, expressar e calcular as constantes
de dissociacdo relacionadas aos seus pares conjugados.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Solugdes saturadas de: cloreto de sédio, acetato de sédio, cloreto de amdnio, acetato de
amodnio, monoidrogenofosfato de sédio, diidrogenofosfato de sédio, carbonato de sédio,
monoidrogenocarbonato de sédio, solugdes tampao pH (1 a 13), solugio de indicador
universal, d4gua destilada, pipetas graduadas, grade suporte com tubos de ensaio.

4. PROCEDIMENTO E RESULTADOS

4.1. Escala padriao de pH
Consultar pratica 01.

Tabela I — Cores do indicador universal em diferentes valores de pH.

pH 1 3 4 5 6 7
Cor
pH 8 9 10 11 12 13
Cor

5. AVALIACAO DE PH DE SOLUCOES SALINAS

Ordenar 9 tubos de ensaio que identifiquem as solugdes da Tabela II. Transferir
para cada tubo, 2 mL de 4dgua destilada e 1 gota do indicador universal. A partir do tubo
2, acrescentar 2 gotas de solucdo saturada do respectivo sal, agitar e anotar os valores
aproximados de pH de cada tubo. Justificar os valores de pH, através das reagdes
envolvidas.

Tabela Il - pH aproximado, equacdes de dissociagdo e hidrélise.

Sistemas pH aproximado Equacdes de dissolucdo e hidrdlise
1. H,O
2. NaCl

3. NH4CI

4. CH3;COONa

5. CH3COONH4
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6. NazHPO4

7. NaH2P04

8. NaHCO;

9. N32CO3

Questionadrio:

01 - Justificar a variacdo de pH produzida pela adi¢do de solugdo saturada de acetato de
s6dio a 4gua. Apresentar as reagdes e a expressdo da constante de dissociacdo
(hidrélise) do ion acetato.

02 - Relacionar a variag¢ao de pH observada com a adi¢@o de solugdo saturada de cloreto
de amonio e comparar com a adi¢do de cloreto de sddio a dgua

03 - Por que a adicdo de acetato de amonio a 4gua ndo produz variagdo significativa do
pH do sistema? Apresentar as reagcdes e discutir os respectivos equilibrios levando em
consideracdo os valores das respectivas constantes.

04 - Quais as possiveis reagdes que podem ocorrer com o fon hidrogenocarbonato? Com
base na variag@o do pH observada, indicar a rea¢do predominante.

05 - Por que a adi¢do de carbonato de sddio a 4gua produz variacio significativa do pH?
Consulte os valores das constantes de dissociacio dos respectivos dcidos conjugados e
calcule os valores das constantes de dissociacdo das respectivas bases conjugadas.

06 - Que tipos de residuos estdo sendo produzidos nesta experiéncia. Sugira uma forma
de tratar estes residuos antes de descarta-los.
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PRATICA 03 - EQUILIBRIOS QUIMICOS EM SISTEMAS HETEROGENEOS

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS

Compostos pouco soldveis e produto de solubilidade; precipitacdo e dissolucdo
de precipitados; efeito do fon comum e solugdo tampdo; separacdo e identificacdo de
ions; teste na chama.

2. OBJETIVO GERAL
Estudar a formacdo e dissolucdo de compostos pouco soliveis e utilizar este
conhecimento para promover a separa¢do e identificacao dos fons.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Solugdes 0,2 mol L' de nitrato de: magnésio, célcio, estroncio e bario. Solugdes
saturadas de: cloreto de amonio, carbonato de amonio, sulfato de amodnio. Amonia 6,0
mol L'l; acido cloridrico 3,0 mol L'l; monoidrogenofosfato de sédio 0,2 mol L'l;
carbonato de amoénio 1,0 mol L'l; acido acético 6,0 mol L'l; hexacianoferrato II
(ferrocianeto) de potassio 0,2 mol/L; cromato de potassio 0,1 mol L'l; sulfato de amonio
2,0 mol L'l; oxalato de amonio 1,0 mol L'l; hidréxido de sddio 3,0 mol L'l; sais solidos
e soluveis dos fons: sddio, potdssio, litio, calcio, estrdoncio, bario.

4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Os elementos magnésio, cdlcio, estroncio e bario, metais alcalinos terrosos,
apresentam configuracdes eletronicas similares e pertencem ao subgrupo IIA da Tabela
Periddica. O fon magnésio apresenta propriedades mais diferenciadas em relacdo aos
demais cdtions alcalinos terrosos. Na Tabela I s3o apresentados os valores das
constantes de dissociacdo (Ks) para alguns sais dos respectivos cétions.

Tabela I — Constantes de solubilidade (Ks) a 25°C para os sais de cdtions de metais
alcalinos terrosos

M g2+ C a2+ S r2+ B a2+
OH 59x 107"
CO5™ 1,0x 10 4,8x 107 7,0x 107 49x10”
C,04” 8,6x 107 2,3x 107 5,6x 10° 23x 107
SO~ 6,1 x 10” 2,8x 107 1,0x 107
CrO,~ 7,1x 10* 3,6 x 10° 1,2x 107

4.1. REACOES CARACTERISTICAS E TESTE NA CHAMA

4.1.1. Magnésio

a) Reacdo com base forte

Transferir 5 gotas de uma solugéo 0,2 mol L de nitrato de magnésio para um tubo de
ensaio, acrescentar sob agitacdo, gota a gota (poucas) solucdo de hidréxido de sédio 3
mol L™ até a formacdo de um precipitado branco gelatinoso.

Adicionar ao precipitado sob agitacdo, solucdo saturada de cloreto de amodnio até
dissolugdo do precipitado. Equacionar reagdes.

b) Reacdo com base fraca
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Transferir 5 gotas de uma solugdo 0,2 mol L™ de nitrato de magnésio para um tubo de
ensaio, acrescentar sob agitacdo, gota a gota (poucas) solucdo de amonia 6 mol L™ até a
formacdo de um precipitado gelatinoso.

Adicionar ao precipitado, solucdo saturada de cloreto de amodnio até dissolugdo do
precipitado. Equacionar reagdes.

¢) Reacdo com monoidrogenofosfato
Transferir 5 gotas de uma solugio 0,2 mol L de nitrato de magnésio para um tubo de
ensaio, adicionar 1 gota de 4cido cloridrico 3 mol L5 gotas de monoidrogenofosfato
de s6dio 0,2 mol L™, acrescentar solucdo de amonia 3 mol L' gota a gota até o meio se
tornar basico e ocorrer precipitacdo. Reacao:

Mg**(aq) + NHi(aq) + HPOs (aq) + 6H,0O() & MgNH,PO,.6H,0(s)

4.1.2. Célcio

a) Reacdo com carbonato de amdnio

Transferir 5 gotas de solugdo de nitrato de célcio para um tubo de ensaio, acrescentar 5
gotas de solugdo de (NH4),COs3 1,0 mol | Agitar, aquecer em banho-maria. Adicionar
ao precipitado, sob agitacdo, gota a gota, solu¢do 6,0 mol L' CH;COOH. Anotar as
observacgdes e equacionar os resultados.

Repetir o procedimento semelhante ao do item 4.1.2.a, substituindo CH3;COOH por
solugdo saturada de NH4CI.

Obs.: De acordo com a Tabela I, os fons estroncio e bario possuem comportamento
quimico semelhante ao do cdlcio no que se refere ao item 4.1.2.a.

b) Reacdo com oxalato de amdnio

Transferir 5 gotas de solugd@o de nitrato de célcio para um tubo de ensaio, acrescentar 5
gotas 4cido acético 6,0 mol L™, adicionar sob agitagdo, solugdo de (NH4)>C>204 1,0 mol
L' até precipitacdo e aquecer em banho-maria. Anotar as observacdes e equacionar os
resultados.

Centrifugar o contetido resultante do tubo, retirar o sobrenadante e sobre o precipitado
adicionar sob agitacdo, gota a gota, solug¢do 4cido cloridrico 3,0 mol L. Anotar as
observacgdes e equacionar os resultados.

Obs.: Os sais oxalatos de estroncio e de bario também sdo insoliveis na presenca de
dcidos fracos e soluveis diante de 4cidos fortes.

¢) Reacdo com hexacianoferrato II de potéssio (ferrocianeto de potéssio)
Transferir 5 gotas de solugdo de nitrato de cdlcio para um tubo de ensaio, adicionar 5
gotas de solugdo 0,2 mol L"' de hexacianoferrato II de potdssio. Ocorre precipitacido
lenta de um sal misto de célcio e potéssio.

Ca™(aq) + 2K'(aq) + [Fe(CN)s]"(aq) & K,Ca[Fe(CN)el(s)
A reagdo é mais sensivel na presenca de NH4Cl, onde o fon potdssio é substituido por
fon aménio. Tons Ba™* e Mg2+ interferem. Este ensaio pode ser utilizado para distinguir
célcio do estroncio.

4.1.3. Bério
a) Reacdo com cromato de potassio

Transferir 5 gotas de solucdo de nitrato de bario a um tubo de ensaio e adicionar 5 gotas
de solugcdo de K,CrO4 0,1 mol L. Acrescentar gota a gota CH3COOH 6,0 mol L'l,
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anotar as observagdes e equacionar os resultados. O BaCrOy € insoldvel, distingdo dos
cromatos de estroncio e de cdlcio. Consultar Tabela 1.

4.1.4. Estroncio

a) Reacdo com sulfato de amdnio

Transferir para um tubo de ensaio 5 gotas de solug@o de nitrato de estroncio, acidificar o
meio com 1 gota de CH3;COOH 3,0 mol L' e acrescentar 2 gotas de solugdo de sulfato
de aménio 2 mol L. Verificar se ocorre precipitacdo. O BaSO, e SrSOy4 séo insoldveis
em sulfato de amonio, distin¢do do sulfato de célcio.

4.1.5. Teste na chama

Os sais de magnésio ndo produzem coloracdo na chama do bico de Bunsen. Os
fons cdlcio proporcionam na chama uma coloracdo vermelho-tijolo, o bério verde
amarelada e o estroncio, vermelho-carmim.

4.1.6. Reacdes de identificag@o pelo teste na chama

Determinados compostos metédlicos quando volatilizados e atomizados na chama
ndo luminosa de Bunsen, apresentam transicdes eletronicas e emitem ondas
eletromagnéticas dentro da faixa do visivel, comunicando-lhes cores caracteristicas.
Para efetuar o teste na chama é recomendado fio de platina ou de crdmio-niquel.

Inicialmente o fio é limpo por imersdo em 4cido cloridrico concentrado e em seguida,
aquecido na regido mais quente da chama, zona de fusdo(b) de Bunsen. O fio estara
limpo quando ndo transmitir colora¢do a chama. Apds um pequeno intervalo de tempo
para resfriamento, mergulha-se o fio em 4acido cloridrico ndo contaminado e, entdo,
numa por¢ao de amostra em anélise, de modo que um pouco desta fique aderido ao fio.
Este € introduzido na zona oxidante inferior(c), no cone externo da chama, e observa-se
a cor transmitida a chama. As substincias menos volateis sdo aquecidas na zona de
fusdo da chama. A cada ensaio deve-se proceder a limpeza do fio utilizado na anélise. O
esquema abaixo ilustra as transformagdes quimicas na chama

MYX®  eVAPOragho  \rxesliqo)y VAPOTIZAGAO i o)
solucéo h
dissociacao
: !
' hv excitacdo térmica
Emissdo na chama <«——M*(vapor) _ ~ M(vapor) + X(gds)

Uma chama nf@o luminosa de Bunsen consiste de trés partes: um cone interno azul
(ADB), compreendendo principalmente o gds ndo queimado, uma ponta luminosa em
D(que sé € visivel quando os orificios de ar estdo ligeiramente fechados); um manto
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externo (ACBD), no qual se produz a combustio completa do gis. As partes da chama
estdo ilustradas na figura 1.

Figura 1 — Esquema de uma chama no bico de Bunsen.

Zona oxidante superior (d)

Zona redutora superior (e)
Por¢io mais quente da chama (b)
Zona oxidante inferior (c)
Zona redutora inferior (f)

Zona de temperatura mais baixa (a)

Tabela II - Linhas do espectro de alguns metais na regido visivel.

Elemento Descri¢éo da linha
Litio Vermelho carmim
Sédio Amarela Violeta
Potassio Violeta
Calcio Vermelho tijolo
Estroncio Vermelho carmin
Bario Verde amarelado
Cobre Verde




4.2. SEPARACAO DOS CATIONS ALCALINOS TERROSOS

1. Transferir 1 mL (=20 gotas) da solu¢@o que contém os cétions de metais alcalinos terrosos.
Adicionar 2 gotas de solu¢io NH4Cl 3 mol L' (ou saturada), 2 gotas de NH3 6 mol L™ ¢ 0,5
mL de solucdo saturada de (NH4),COs. Aquecer em banho-maria até a sedimentacido do
precipitado. Adicionar ao sistema, gota(s) da solu¢cdo de (NH4)2COj3 até cessar a precipitagao.
Centrifugar e separar do precipitado, o sobrenadante para outro tubo.

2. Sobrenadante do item 1: pode conter magnésio solivel (Mg2+), e sua presenga pode ser
confirmada pela reagcdo com monoidrogenofosfato de sédio, com a conseqiiente formacao de
um precipitado branco de MgNNH4PO,.6H,O (procedimento semelhante ao do item 4.1.1.c).

3. Precipitado do item 1: pode conter BaCOs , SrCO3 e CaCOs,

Dissolver o precipitado, adicionando gota a gota quantidade suficiente de dcido acético 6,0
mol L™ (evitar excesso). Acrescentar gotas de acetato de sédio e em seguida adicionar gotas
de solucdo de cromato de potéssio até precipitacdo. Centrifugar para separar o precipitado do
sobrenadante. Precipitado amarelo de (BaCrQ,) indica presenga do ion bério.

4. Sobrenadante do item 3 pode conter fons Ca** e Sr**. Alcalinizar com NH;3 6 mol L e
acrescentar solucdo saturada (NH4),COs3 até precipitar CaCO3 e SrCOs. Aquecer em banho-
maria, centrifugar e separar o precipitado. Desprezar o sobrenadante.

5. Dissolver o precipitado do item 4, adicionando CH;COOH 6 mol L™, gota a gota sob
agitacdo, evitando excesso, e em seguida aquecer. Dividir em duas partes (a, b):

a) Acrescentar 1 mL de solugdo saturada de (NH4)>,SO4 e gotas de NH3 6 mol L' até
precipitacdo. Precipitado branco indica presencga de estroncio.

b) Adicionar 5 gotas de solugdo saturada de NH4Cl, acrescentar 5 gotas de solugdo de
hexacianoferrato II de potdssio (ferrocianeto de potdssio) e deixar em repouso por 5
minutos (reacdo lenta), semelhante ao do item 4.1.2.c. Precipitado branco de
(NHy),Ca[Fe(CN)g] indica a presenca de célcio.

Questionario:

1 - Explicar os principios tedricos do teste de chama efetuado com os cétions alcalinos
terrosos.

2 - Na separacdo dos cations com carbonato de amdnio na presenga de amonia /cloreto de
amonio, que fungdes a amdnia e do fon amodnio apresentam? Escreva as reagdes envolvidas.

3 — Na separag¢do do fon bario dos fons estroncio e célcio, apresente reacdes e explique:
a - por que é necessaria uma solugdo dcida?
b - qual € a func¢@o do acetato de s6dio?
. ~ z +r)
¢ - por que deve ser evitada uma concentragdo elevada de fons H;O™?

4 — Na precipitagdo e separacdo do estroncio, qual o motivo da adicdo de amonia ao meio?
Apresente possiveis reacdes.

5 — Por que o cloreto de amdnio é adicionado ao meio na precipitagdo do calcio?
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PRATICA 04 - CALIBRACAO DE APARELHOS VOLUMETRICOS

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS
Limpeza de frascos volumétricos, aferi¢do de frascos volumétricos, exatiddo e precisao de
medidas; tratamento estatistico.

2. OBJETIVO GERAL
Aferir frascos volumétricos de laboratorio, com o intuito de melhorar a exatiddo e
determinar a precisdo de suas medidas.

3. REAGENTES E MATERIAIS
TermoOmetro; erlenmeyer; pipetas volumétricas; baldo volumétrico; bureta; suporte
universal e garra para bureta; balancas analitica e semi-analitica, 4gua destilada, conta gotas.

4. INTRODUCAO

Os frascos volumétricos comumente utilizados em laboratério sdo classificados em dois
grupos: os calibrados para conter determinado volume (TC, fo contain), utilizados para
preparar volumes fixos de solucd@o e aqueles utilizados para transferir um determinado volume
(TD, to deliver). Na calibragdo, os frascos volumétricos TD tém seus volumes corrigidos com
relacdo ao filme liquido que fica retido na parede interna, escoando apenas o volume aferido.
As pipetas volumétricas sdo utilizadas para transferir volumes fixos (aliquotas) de solucdo,
enquanto que as graduadas, volumes varidveis. As pipetas volumétricas mais utilizadas
possuem capacidades de 0,5 a 50 mL, enquanto as graduadas de 1 a 25 mL.

As buretas sdo aparelhos volumétricos TD, empregados para escoar volumes varidveis de
liquido e sdo manuseadas em titulagdes. As de uso rotineiro possuem capacidades de 5, 10,
25,50 e 100 mL.

Baldes volumétricos, frascos TC, sdo utilizados na preparagdo de solucdes de concentragio
conhecida. Os baldes volumétricos mais empregados sdo de 1 mL a2 L.

A afericdo de frascos volumétricos de laboratdrio, visa melhorar a exatiddo e conhecer a
precisdo de suas medigdes. A técnica se baseia na obtencdo do volume corrigido de 4gua para
a condicdo padrdo de 20°C, partindo-se da massa de dgua contida ou transferida pelo frasco,
na temperatura da mesma.

Para efeito desta calibracdo sdo adotadas algumas definicoes.

a) A temperatura de referéncia de 20°C € a temperatura na qual os frascos volumétricos
devem ser aferidos.

b) O menisco € a interface entre o ar e o liquido que estd sendo medido. Deve ser
posicionado de maneira que sua parte inferior tangencie horizontalmente a parte superior
da linha de referéncia, mantendo-se a linha de visdo no mesmo plano.

¢) O tempo de escoamento € o tempo necessdrio para a transferéncia do volume total de um
frasco.

Algumas fontes de erros sdo inerentes ao processo de medi¢@o e de uso. A capacidade de um

frasco volumétrico varia com a temperatura. O coeficiente de dilatag@o térmica do vidro varia

aproximadamente de (10 a 30) x 10° °C'. Durante a afericdo, a medi¢do da temperatura da
dgua deve ser registrada com a precisédo de £ 0,5°C.

4.1. LIMPEZA DOS APARELHOS VOLUMETRICOS

Impurezas produzem mé configuracio do menisco e retengdo excessiva de liquido nas
paredes dos frascos volumétricos. Portanto, em andlise quantitativa os mesmos devem estar

16
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perfeitamente limpos antes do uso, pois, a presenca de substincias gordurosas pode induzir a
erros no resultado final da andlise. A limpeza torna-se necessdria, quando goticulas ou
pelicula de agua ndo uniforme aparece aderente as paredes internas da vidraria durante o
escoamento de liquido. Neste caso, utiliza-se geralmente solucdo de detergente 1 a 2% (m/v),
solu¢do de H,SO4 concentrada ou solugdo de etanolato de sédio ou de potdssio, NaOH ou
KOH em etanol. Deve-se passar rapidamente e imediatamente lavar com dgua, preservando o
vidro de ataque quimico.

4.2. TEMPO ESCOAMENTO

Em frasco volumétrico empregado para a transferéncia de liquido, o volume transferido é
sempre menor que o contido por causa do filme de liquido que permanece em sua parede.
Quanto menor o tempo de escoamento maior o volume retido e conseqiientemente, menor o
volume transferido. Portanto, um determinado frasco volumétrico transfere certo volume num
certo tempo de escoamento. Um tempo de escoamento maior do que um determinado valor
produz volume do filme suficientemente pequeno e constante. Nas tabelas I e II sdo
apresentados alguns tempos de escoamento de dgua dos respectivos frascos de transferéncia.

Tabela I - Especificacdes para pipetas (U.S. National Bureau of Standards).

Capacidade (mL) | Tempo de escoamento minimo (s) | Limite de erro p/ calibragio (mL)
1 10 +0,006 (+0,01)
5 15 +0,01
10 20 +0,02
25 25 +0,03
50 30 +0,05

Tabela II - Tolerancia para baldes volumétricos classe A.

Capacidade (mL) Limite de erro p/ calibra¢do (mL)
1 +0,02
5 +0,02
10 +0,02
100 +0,08

Tabela III - Especificagdes para buretas classe A (U.S. National Bureau of Standards).

Capacidade (mL) Graduagdo (mL) Limite de erro p/ calibragdo (mL)
5 0,01 +0,01
10 0,05 ou 0,02 +0,02
25 0,1 +0,03
50 0,2 +0,05

Partindo-se da massa de dgua aparente, calcula-se o volume corrigido para a temperatura de

referéncia de 20 °C:

Onde:

Vao=(ma/pa) [1 - Y( Ta—Tao)]

V0= volume (mL) corrigido a 20 °C,

mu = massa (g) da 4gua contida ou transferida,

pa = densidade (g mL'l) da dgua a T (°C), (consultar tabela I'V),
v = coeficiente de expansio térmica do material do frasco (pirex = 1,0 x 10 °C™),
Ta = temperatura (°C) da dgua utilizada no experimento,

)
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T,o = temperatura de 20°C.

Obs.: Quando um novo experimento é realizado numa temperatura (T) diferente de (Typ), 0
volume (V1) poderd ser obtido mediante a utilizacdo do volume aferido (Vy0), de acordo com
a equagdo 2:

V1= Vao[l-Y(Ta—Ta)] ()

Tabela IV - Densidade da 4gua em diferentes temperaturas

T (°C) pa (glem’) T (°C) pa (g/cm’)
15 0,999099 26 0,996783
16 0,998943 27 0,996512
17 0,998774 28 0,996232
18 0,998595 29 0,995944
19 0,998405 30 0,995645
20 0,998203 31 0,995339
21 0,997992 32 0,995024
22 0,997770 33 0,994701
23 0,997538 34 0,994369
24 0,997296 35 0,994030
25 0,997044

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. CALIBRACAO DE BALAO VOLUMETRICO

a) Pesar um baldo volumétrico limpo e seco;

b) Preencher com dgua destilada até a marca, observando o menisco, e fazer nova pesagem,;

c) Anotar a temperatura da 4dgua;

d) A partir da equagdo (1), calcular a capacidade do baldo e preencher a tabela V;

e) Secar o baldo e repetir os procedimentos anteriores;

f) Determinar o volume médio corrigido para a temperatura de 20 °C e a estimativa do
desvio padrio para expressar a exatiddo e a incerteza das medidas de volume.

Obs.: Em relacdo ao item (e), a secagem do baldo se torna inviavel, por questdo de tempo.
Fazer um tratamento alternativo para esta calibra¢do, ou seja, pesar o baldo seco somente
uma vez e anotar em todos os espacos mp da tabela V. Preencher o baldo com 4gua destilada
e pesar. Retirar parte da dgua, completar novamente e fazer nova pesagem. Assim,
sucessivamente.

Tabela V- Calibracdo de baldo volumétrico

1 2 3 4
mg
Mp+A
ma
Va
Ta= (temperatura da dgua nas condi¢des experimentais)

my : massa do baldo vazio; mp,a : massa do baldo + massa de dgua; my : massa de dgua
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Estimativa do desvio padrao, utilizado para um nimero pequeno de determinacdes:
5 = [Z (Xi- Xumeaio)” / (n=1)]" 3)
Vits:

5.2. CALIBRACAO DAS PIPETAS

a)
b)

c)
d)
e)
f)
g)

h)

Pesar um recipiente coletor (erlenmeyer) numa balanca de precis@o adequada;

Encher uma pipeta com agua destilada, ajustar o nivel do menisco com a marca do
volume do vidro e transferir o conteido para o erlenmeyer, observando-se o tempo de
escoamento;

Pesar o recipiente com 4gua;

Repetir o procedimento anterior, por mais trés vezes, acumulativa as quantidades de dgua;
Atencdo: a parte externa do erlenmeyer deverd estar seca nas pesagens subseqiientes;
Anotar a temperatura da dgua (Ty);

Calcular a capacidade da pipeta para a temperatura de 20 °C, a partir da equacdo (1),
preencher as tabelas VI e VII;

Determinar o volume médio e a estimativa do desvio padrdo para expressar capacidade da
pipeta e sua incerteza na medida do volume;

Repetir o procedimento para as demais pipetas. Pipetas de 1 e 2 mL deverao ser aferidas com
precisdo de + 0,001 g, mesmo quando for utilizada balanga de = 0,0001 g.

Tabela VI - Resultados das pesagens das aliquotas de dgua das pipetas volumétricas

pipetas mg Mg Mgi2 | MR123 | MR1234 m; my ms my

Ta= (temperatura da dgua nas condigdes experimentais)

343D,

massas de 4gua; m; mp mj3, ms. massas de 4gua

Tabela VII. Resultados da calibrag@o das pipetas.

pipetas Vi Vs, V3 V4

<|
2
<|
I+
»

5.3. CALIBRACAO DA BURETA (25 mL)

a)
b)

c)

d)
e)

f)

g)
h)

Pesar um erlenmeyer coletor;

Encher a bureta com 4gua até um pouco acima do zero da escala;

Ajustar a parte inferior do menisco da dgua com a marca do zero da escala. A ponta da
bureta ndo deve conter bolhas de ar;

Livrar dgua para o erlenmeyer, gota a gota e pesar volumes de 1, 3, 5, 7, até 25 mL.
Subtrair a massa do frasco vazio de cada pesagem sucessiva para obter as massas de 1, 3,
5,7,..., 25 mL de 4gua, preencher a tabela VIII;

Calcular os volumes correspondentes utilizando a férmula (1);

Construir o grafico de calibracdo: Volumes corrigidos (V) x Volumes lidos (Vy);
Determinar a equacdo da reta e coeficiente de correlagao.
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Tabela VIII - Resultados da calibragio da bureta de 25 mL.

VL MR+4gua Mjgua V20 VL MR +4gua Mggua V2O
(mL) 5! ) (mL) | (mL) (@) ) (mL)
I e s 13,00
1,00 15,00
3,00 17,00
5,00 19,00
7,00 21,00
9,00 23,00
11,00 25,00

20

A regressao linear (método dos minimos quadrados) é uma forma de estimar qual a melhor
reta que passa pelos pontos, obtidos experimentalmente.

A equacido da reta € definidapor:  y= mx + b 4
onde:

x: variavel independente, Vi, (volume lido)

y: varidvel dependente, V;o (volume corrigido)

m: coeficiente angular, inclinagdo da reta em relacéo ao eixo x (VL);

b: coeficiente linear, valor obtido da intersecdo da reta com o eixo y a origem dos €ixos.
Para se obter a reta de regressao de y sobre x, determina-se o coeficiente angular m e o
coeficiente linear b, através das seguintes equagdes:

m = Ay/Ax = (y2-y1)/ (X2-X1) ®))
m = [Zxiyi — (Zxi Zyi/n)] /[ Zxi* — (Ixi)*/n] (6)
b=y—mx )

O coeficiente de correlagdo (r) expressa a relacdo de x e y na fungcdo em questdo. Quando
todos os pontos pertencerem a func¢do, a respectiva equagdo matematica, r = 1. Quanto mais
préximo da unidade, mais definida € a correlag@o.

r=mIxy; — IxZy) / { [nZx’ — (Zx)’ ] [nZy’ - Cy)’] }'? (8)

#*: probabilidade dos pontos pertencerem a equacdo matemética da respectiva fungdo.

Sugestdo de relatdrio:

1. Cabecalho de Identificacdo

2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Resultados

4.1. Calibracg@o do baldo volumétrico. Apresentar os resultados experimentais na Tabela V e

calcular V +£s.
4.2. Calibra¢ao das pipetas volumétricas. Apresentar os resultados experimentais (Tabelas VI

e VII) e calcular V + s para cada pipeta calibrada.

4.3. Calibra¢do da bureta de 25 mL ou a que estiver disponivel em laboratério.

4.3.1. Apresentar os resultados experimentais (Tabela VIII).

4.3.2. Construir o grafico volume corrigido, Vg versus Vi, volume lido.

4.3.3. Determinar a equagdo da reta para a T = 20 °C.

4.3.4. Determinar o coeficiente de correlacio da calibracdo (r), e a probabilidade (r*) dos
pontos pertencerem a reta.

5. Conclusdes

6. Bibliografia
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PRATICA 05 - PREPARACAO E PADRONIZACAO DE SOLUCOES ACIDAS E
BASICAS

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS

Preparacdo e padronizacdo de solugdes 4cidas e bdsicas. Utilizacdo de indicadores
dcido-bésicos. Exatiddo e precisdo de uma andlise. Determina¢do da estimativa do desvio
padrdo e do limite de confianca da média dos resultados.

2. OBJETIVO GERAL
Preparar solugdes diluidas 4dcidas e bdsicas, padronizar e aplicar tratamento estatistico
para melhor expressdo dos resultados.

3. REAGENTES E MATERIAIS
Bureta volumétrica; erlenmeyer; pipetas volumétricas; baldo volumétrico; béquer;

suporte universal e garra para bureta; frasco lavador; balancas analitica e semi-analitica;
NaOH; Na,CO; p.a.; KHC3O4H4 p.a.; solucdo concentrada de HCI.

4. INTRODUCAO

O preparo de solugdes requer cuidados especiais desde a escolha da qualidade do
produto quimico, elaboragdo dos cdlculos e manipulacdo adequada, tais como, transferéncia
de material, medi¢do de massa e de volume, dissolugdo e afericdo do volume desejado. Em
todas as etapas devemos sempre considerar a segurancga do pessoal e as questdes ambientais.
Em andlise volumétrica, a quantidade de um analito de interesse, em solugdo, € determinada
através da reagdo com outra substincia de concentracdo conhecida, denominada solucdo
padrdo. Conhecendo-se a quantidade de padrdo que reage com a amostra € a respectiva reagao
quimica, tém-se condi¢des de calcular a concentracdo da solucdo do analito.
Utilizando eletrdlito forte como titulante, este procedimento € aplicado para determinacio
quantitativa de dcidos e bases fortes ou fracos, considerando os limites de reatividade (forca) e
diluigdo.
O hidréxido de sdédio € a base mais utilizada nas determinacdes de analitos dcidos. Embora
ndo seja um padrdo primdrio, por possuir massa molar relativamente baixa, ser higroscopico e
possuir impurezas, tais como, bicarbonato e carbonato de sddio, provenientes da reagdo com
gds carbonico do ar, suas solucdes podem ser padronizadas com solugdes 4dcidas de padrio
primério.
O hidrogenoftalato de potassio (KHCgH4O4; 204,22 g mol'l), sal dcido monoprético fraco, é
um padrdo primdrio normalmente empregado na padronizacdo de solugdes alcalinas.
Comercialmente, é encontrado com grau de pureza préoximo a 99,95%, € estdvel, possui baixa
higroscopia e massa molar relativamente elevada. Sendo a fenolftaleina um indicador
adequado para estas titulacdes.
O 4cido cloridrico € utilizado na determinacdo de analitos com caracteristicas alcalinas.
Embora nao seja um padrdo primdrio, apds padronizagdo, € utilizado na qualidade de padrio
secunddrio. A solug¢do de HCI desejada é preparada por diluicdo de sua solugdo concentrada
(cerca de 37,5% em massa e densidade igual a 1,19 g mL™).
O carbonato de sédio (Na,COs, 105,99 g mol'l), com elevado grau de pureza (99,95%), apos
secagem em torno de 270 °C, durante 1 a 2 horas e resfriado em dessecador, €é o padrio
primério mais empregado na padronizacdo de solugdes dcidas. O indicador fenolftaleina é
utilizado na determinacdo da primeira neutralizagio (CO32'/HC03'), sendo o vermelho de
metila, o indicador mais apropriado e utilizado na segunda neutralizacdo (HCO;/CQO;). A
formacdo deste tampao, logo apés a primeira neutralizagdo, provoca erros devido a mudanga
gradual na coloragéo (viragem) do indicador vermelho de metila. Para minimizar este erro, a
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solugdo deve ser aquecida até préximo a ebulicdo, para remover o diéxido de carbono, antes
de completar a titulacao.
HCO;(aq) + H30'(aq) S 2H,O(aq) + COs(aq)
COx(aq) — COa(g)
Uma alternativa ¢é utilizar solu¢cdo padrdao secundéria de hidréxido de sédio para padronizar
solu¢do de 4cido cloridrico, obtendo-se desta forma um padrdo tercidrio.

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. Preparacdo da Solu¢do de NaOH (40,00 g mol™) =0,1 mol L. De acordo com o volume
do baldo volumétrico a ser utilizado, calcular e pesar em um béquer a quantidade de hidréxido
de sddio, levemente superior a necessaria. Dissolver o conteido com quantidade de dgua que
ndo ultrapasse a 1/3 da capacidade do baldo. Apés resfriamento, transferir cuidadosamente a
solugcdo para o baldo volumétrico, aproveitando a dgua de lavagem da vidraria ja utilizada.
Completar o volume com 4gua destilada e homogeneizar o sistema.

5.2. Padronizacdo da Solu¢do de NaOH com KHCsH,O4 (204,22 g mol'l). Calcular e pesar
quantidade de hidrogenoftalato de potdssio previamente seco em erlenmeyer (ou, medir
volume de solug¢do padrio previamente preparada), que consuma volume de solucdo de
NaOH, de aproximadamente 3/5 da capacidade da bureta. Dissolver a amostra sélida com
cerca de 25 mL de dgua destilada, adicionar 3 gotas de fenolftaleina e titular até o
aparecimento da coloragdo levemente avermelhada. Anotar o volume gasto de titulante e
quando necessério repetir o procedimento por mais duas vezes, no minimo em triplicata, ou
aproveitando resultados de outros analistas. Calcular as concentracdes em mol L', a
concentracdo média e a estimativa do desvio padrdo para expressar a incerteza em termos de
concentracdo. Conhecendo-se estes resultados, a solucdo de hidréxido de sédio, passa a ser
um padrdo secundario.

5.3. Preparacdo da Solucdo de HCI (36,46 g mol™) = 0,1 mol L. Calcular a quantidade de
dcido cloridrico necessdria para preparar volume de solucdo correspondente ao do baldo
volumétrico. Em se tratando de dcido forte concentrado, cuidados especiais deverdo ser
tomados (consulte o professor).

5.4. Padronizagdo da Solucdo de HCI com NayCO3 (105,99 g mol™). Calcular e pesar em um
erlenmeyer uma quantidade de Na,COs previamente seco que consuma um volume de HCI
de aproximadamente 3/5 da capacidade da bureta. Dissolver a amostra com cerca de 20 a 30
mL de 4gua destilada, adicionar 3 gotas de fenolftaleina e titular até o descoloragdo da
solu¢do. Em seguida, adicionar 4 gotas de vermelho de metila e continuar a titulacio até a
primeira mudanca de coloragdo. Interromper temporariamente a titulacdo, aquecer a solugdo
até proximo da fervura para remover o gis carbdnico e entdo, continuar a titulagdo (solucdo
ainda quente) até coloracdo avermelhada. Anotar o volume total gasto e calcular a
concentracdo em mol L' da solucdo de 4cido cloridrico. Quando necessdrio, repetir o
procedimento ou aproveitar resultados de outros analistas. Determinar a concentracdo média e
a estimativa do desvio padrdo para expressar a sua incerteza.

Procedimento alternativo: utilizar uma solugdo padrao secunddrio de hidréxido de sédio, para
padronizar a solu¢@o de dcido cloridrico, que passa a ser um padrao terciario.
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Sugestdo de relatdrio:

1. Cabecalho de Identificacdo

2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Materiais e Reagentes

5. Resultados

5.1. Preparagdo e Padronizacio da solucdo de NaOH
Massa (g) de NaOH calculada =

Volume (mL) da solu¢ido da NaOH preparada =

Massa (ou volume e concentracdo) de KHCgH4Oy4 p. a. =
Reacdes e Calculos.

Tabela I - Resultados da padronizac¢do da solucdo de NaOH
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Equipes 1 2 3 4 5 6 10
KHCg O4H4 (g, mL)
NaOH (mL)
NaOH (mol L)
Concentra¢io média da solugdo de NaOH (mol L) +s=
Limite de confianca da média, para um nivel de 95% =
5.2. Preparacdo e Padronizacio da solucido de HCI
Volume (mL) calculado de HCI concentrado =
Volume (mL) da soluc¢do de HCI preparada =
Reacdes e Calculos.
Tabela II - Resultados da padronizacio da solu¢do de HCI
Equipes 1 2 3 4 5 6 10
Na,COs3(g, mL)
NaOH (mL)
HCI (mL)
HCI (mol L)

Concentra¢io média da solugdo de HCI (mol L") £ s =
Limite de confianca da média, para um nivel de 95% =
6. Conclusao

7. Bibliografia
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PRATICA 06 - DETERMINACAO DA ACIDEZ EM VINAGRE

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS
Titulagdo 4cido-base. Determinagdo da acidez em amostras de vinagre. Exatiddo e
precisdo de uma andlise. Indicadores e determinag@o do ponto final da titulagao.

2. OBJETIVO GERAL
Determinar a acidez de produtos comerciais e comparar os resultados com a legislacao
vigente.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Bureta volumétrica; béquer; erlenmeyer; pipetas volumétricas; baldo volumétrico;
proveta; suporte universal e garra para bureta; frasco lavador; balanca analitica (+ 0,0001 g);
solugdo de NaOH padronizada; fenolftaleina (0,1% em etanol); amostras de vinagre.

4. INTRODUCAO

O 4cido acético € um acido fraco, K, = 1,75)(10'5 , amplamente utilizado na producao,
na forma de 4cido acético industrial (d=1,053 g mL" e 99,85% m/m). Segundo a Organizagdo
Mundial da Sadde, o vinagre deve conter 3,5 - 8,0% (m/v) de 4cido acético, quando utilizado
na alimentacdo. A acidez total do vinagre é determinada mediante titulagio com uma solugio
padréo alcalina na presencga de indicador fenolftaleina, segundo a reacéo:

CH;COOH(aq) + NaOH(aq) S CH;COONa(aq) + H,O(l)
5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. Pré-Titulagdo da Amostra. Pipetar 1,0 mL da amostra para um erlenmeyer, acrescentar
em torno de 25 mL de 4dgua destilada e 2 gotas de fenolftaleina. Fazer uma titulagdo prévia
com solugdo padrdo de hidréxido de sédio, para determinar o consumo de titulante. Caso seja
necessdrio, fazer diluicdo da amostra. Lembrando que a medi¢cdo de volumes pequenos
causam erros relativos grandes.

5.2. Preparacdo da solugdo diluida da amostra. Tendo como base a pré-titulacdo preparar
volume de solugdo diluida em baldao volumétrico disponivel, que permita a utilizagdo de
aliquotas adequadas para as titulagoes.

5.3. Titulacdo da Amostra. Pipetar volume calculado de solucdo diluida num erlenmeyer,
acrescentar cerca de 25 mL dgua destilada e 2 gotas de fenolftaleina. Titular com solugdo
padrdo de NaOH até coloragdo levemente rdésea permanente. Anotar o volume gasto do
titulante e calcular a porcentagem (%, m/v) de 4dcido acético na amostra.

Sugestdo de relatério:

1. Cabecalho de Identificagdo

2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Materiais e Reagentes

5. Resultados

Concentra¢do média da solugdo de NaOH (mol LY+s=
Volume (mL) da amostra de vinagre analisada =

Volume (mL) da soluc¢do da amostra preparada =

Volume (mL) de aliquota da solugcdo da amostra preparada =
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Tabela I - Resultados da acidez no vinagre.
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Equipes

1

2

3

10

NaOH (mL)

CH3COOH % (m/V)

Porcentagem media (%, m/v) de CH3COOH = s na amostra =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =

6. Conclusao
7. Bibliografia
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PRATICA 07 - DETERMINACAO DA ACIDEZ EM VINHO

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS
Titulagdo 4cido-base. Determinacdo da acidez em amostras de vinho. Exatiddo e
precisdo de uma andlise. Determinacdo do ponto final da titulacdo.

2. OBJETIVO GERAL
Determinar a acidez em amostras de vinho e comparar os resultados com a legilacio
vigente.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Bureta volumétrica; béquer; erlenmeyer; pipetas volumétricas; baldo volumétrico;
proveta; suporte universal e garra para bureta; frasco lavador; balangas analitica (+ 0,0001 g);
NaOH =0,1 mol L™ padrao; fenolftaleina (0,1% em etanol); amostras de vinagre.

4. INTRODUCAO

A acidez representa menos de 1% do volume total de um vinho, porém influi no seu
sabor final, na sua cor e tempo de vida. A acidez é responsdvel pela conservacdo do vinho,
atua como preservativo diminuindo a oxidacdo e desacelerando a variagdo do sabor. A acidez
é responsdvel pelas sensagdes de frescor e de azedume, percebidas pelo nosso paladar. Os
vinhos contem 4cidos organicos provenientes da fruta em cultivo como o 4cido tartdrico,
malico, citrico, oxdlico, ascérbico, galacturdnico e os dcidos formados na fermentagdo da
fruta presentes em quantidades menores como o acido succinico, o latico, o acético, o
pirtvico, o ceto-glutdrico e outros, além de 4cidos inorginicos ou minerais na forma de sais.
O 4cido tartdrico € o principal da uva e do vinho, representa a terca ou quarta parte dos dcidos
novinho (2asg L), define o pH e oferece mais resisténcia ao ataque bacteriano. O 4cido
malico confere ao vinho sensacdes de verdor e aspereza, ¢ muito instdvel, se encontra em
concentragdes menores, € o segundo acido da uva (junto com o tartarico soma 90% dos acidos
da uva). A andlise da acidez e a de acticares € feita para definir o momento preciso da vindima
(colheita), que estdo com a qualidade para consumo da bebida. Eles indicam a evolucdo do
liquido ao longo de sua vida qtil. A acidez total, vinculada aos dcidos provenientes da uva e
aqueles volateis da fermentagdo, é expressa normalmente em gramas por litro de acido
tartdrico. O dcido tartdrico, (C,H40,(COOH),; MM=150,09 g mol™) é um 4cido fraco
diprético, K, =9,2 x10 e Kp=4,3 x10 . A acidez total é determinada nos vinhos através da
titulacdo segundo a reacdo:

HOOC(CHOH) ,COOH(aq) + 2NaOH(aq) & NaOOC(CHOH) ,COONa(aq) + 2H,O(1)

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. Pré-Titulacdo da Amostra. Pipetar 1,0 mL da amostra, acrescentar cerca de 25 mL de
dgua destilada e 6 gotas de indicador azul de bromotimol. Titular com solucdo padrdo de
NaOH até a coloragio azul permanente. Calcular o volume de aliquota de vinho que deve ser
pipetado para que consuma um volume de solu¢do de NaOH de aproximadamente 3/5 da
capacidade da bureta.

5.2. Titulagdao da Amostra. Pipetar o volume da aliquota calculada no item anterior, transferir
para um erlenmeyer, adicionar em torno de 25 mL &4gua destilada e 6 gotas de azul de
bromotimol. Titular com solucdo padrio de NaOH até a coloragdo azul permanente.
Lembrando que o sistema passa por uma coloracdo verde intermedidria. Anotar o volume
gasto do titulante e calcular a porcentagem (%, m/v) da acidez da amostra na forma de 4cido
tartdrico.
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Obs.: Para o vinho tinto utiliza-se a fenolftaleina como indicador, com o cuidado de que o
ponto final seja evidenciado pelo aparecimento de uma coloragéo cinza-esverdeada, no vinho
branco uma leve coloracdo résea por mais de 30 segundos.

Sugestiao de relatério:

1. Cabecalho de Identificagdo

2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Reagentes e Materiais e

5. Resultados

Concentragdo média em mol L' +sda solug@o de NaOH =
Volume da amostra de vinho analisada =

Tabela I - Resultados da acidez no vinho.

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

NaOH (mL)

C;H402(COOH),, (%)

Porcentagem media (%, m/v) em C,H4O,(COOH) ; * s na amostra =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =

6. Conclusao
7. Bibliografia

Referencia: http://www.quimicaederivados.com.br/revista/qd453/atualidade2html;
gplbh@terra.com.br; http://www.revistadevinhos.iol.pt/segredos_do_vinho/a_uva_195.
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PRATICAA 08 - DETERMINACAO DA CAPACIDADE ANTIACIDA DE PRODUTOS
FARMACEUTICOS

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS
Titulacdo de retorno 4cido-base; determinacdo do ponto final da titulagdo;
determinag¢do da capacidade de neutraliza¢do; exatiddo e precisdo de medidas.

2. OBJETIVO GERAL
Determinar a capacidade antidcida de produtos farmacéuticos e comparar os resultados
com aqueles transcritos nas embalagens.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Bureta de 25 mL; béqueres; erlenmeyer; pipetas volumétricas; suporte universal e
garra para bureta; balanca analitica; HCl =0,1 mol L' padrio; NaOH =0,1 mol L padrio;
vermelho de metila; amostra de leite de magnésia; comprimidos antidcidos.

4. INTRODUCAO

Antidcidas sdo drogas usadas para reduzir a acidez estomacal e aliviar a dor de varios
disturbios estomacais e duodenais, como: tlcera péptica e gastrite. Podem ser divididos em
trés classes: sais e bases alcalinos, antidcidos coloidais e outros antidcidos.
Sais de bases alcalinos sdo bases e sais inorganicos com propriedades alcalinas. Atuam
elevando o pH do contetido géstrico a 5. Os mais usados sdo: bicarbonato de cdlcio,
bicarbonato de sédio, carbonato de célcio, citrato de sodio e de potdssio, fosfato de aluminio e
fosfato dibdsico de célcio e fosfato tribdsico de cdlcio, hidréxido de aluminio e magnésio.
Antidcidos coloidais sdo sais insoliveis com propriedades tamponantes. Atuam tamponando a
acidez géstrica ao redor de pH 5. Sdo exemplos: alumina e magnésio, citrato de amonio e
bismuto, fosfato tribdsico de magnésio, trissilicato de magnésio.

Antidcidos protetores da mucosa gdastrica, tais como, subnitrato de bismuto, resina
poliaminometilénica, mucina gastrica, também sdo utilizados.

Hidréxido de Magnésio. O hidréxido de magnésio, sob a forma de suspensdo denominada de
leite de magnésia, reage com quase todos os 4cidos. Sua baixa solubilidade prolonga seu
efeito neutralizante, tendo em vista, que o Mg(OH), em excesso, permanece no estomago,
reagindo com &dcido subsequentemente secretado. A especificacio média para o leite de
magnésia estabelece um minimo de 8% em massa de Mg(OH),. Para uma andlise precisa
deve-se medir tanto o magnésio em suspensdo quanto o magnésio dissolvido. A titulagdo
direta de uma aliquota da amostra é um tanto dificil, pois se trata de uma suspensdo branca
opaca em que as particulas de Mg(OH), em suspensdo podem causar erros ao aderirem as
paredes do erlenmeyer, ficando fora do contato com o titulante acido. Outra dificuldade que
pode surgir em consequéncia da amostra ser opaca, €, ndo permitir a nitida percepcdo da
mudanga de coloragdo do indicador no ponto final. Um procedimento alternativo € a
utilizacdo de um método volumétrico indireto, denominado de titulacio de retorno. Para sua
determinagdo usa-se o seguinte principio:

Mg(OH), (s) + 2H3O+(aq)(adicionado) s Mg2+(aq) + 4H,0 (1) + H30"(aq)(excesso)
H30" (aq)(excesso) + OH (aq) 5 2H,0 (1)
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Hidréxido de Aluminio. E o composto de aluminio muito utilizado como antidcido. Sua
capacidade neutralizante é baixa, mas prolongada. Em contato prolongado com a dgua, forma
um sistema gelatinoso.

Neste experimento serd determinada a capacidade de neutralizacdo de amostras de antidcidos.
Estas substancias sdo alcalinas, assim a titulagc@o direta requer um titulante dcido. Entretanto,
a maioria destas ndo se dissolve em &dgua e reagem muito lentamente com &cidos. Para
resolver esta dificuldade, utiliza-se a titulagdo de retorno. Um excesso de um dcido forte
(HCl) ¢é adicionado a amostra de antidcido e a mistura é aquecida para garantir a completa
reacdo. Uma quantidade de HCI € consumida pela reagdo com o antidcido. O excesso de dcido
(HCI) ¢ entao titulado com NaOH para determinar quanto de HCI nao reagiu. Subtraindo a
quantidade de HCI que ndo reagiu da quantidade inicial obtém-se a quantidade que reagiu
com o antidcido, fornecendo entdo uma medida exata da capacidade de neutralizacdo do
antidcido.

A digestdo de proteinas dos alimentos € catalisada por uma enzima chamada pepsina. A
atividade proteolitica da pepsina € inibida quando o pH do contetido estomacal for elevado
(pH > 4,0). Estudos mostram que o HCI produzido pela estimulacdo géstrica varia de 1 a 22
mmol de HCI por hora, mas a produ¢do média considerada “em excesso” € cerca de 10 mmol
de HCI por hora. Portanto, uma dose de um antidcido deveria neutralizar em torno de 10
mmol de HCI por hora.

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. Andlise do Leite de Magnésia. Calcular e pesar uma amostra (sugestdo: =0,4500 g) em
um erlenmeyer. Calcular o volume aproximado da solucdo de HCI padrao (sugestdo: 25,00
mL) necessdrio para neutralizar completamente o Mg(OH), (amostra contém cerca de 8 %
Mg(OH),) e consumir aproximadamente 3/5 do volume de solu¢do padrio de NaOH.
Acrescentar aproximadamente 3 gotas de indicador fenolftaleina e titular com solucdo padrio
de NaOH. Calcular a porcentagem (%, m/m) de Mg(OH) , na amostra analisada.

5.2. Anélise de comprimido antidcido. Triturar um comprimido dissolver com solu¢do padrdo
de HCI num baldo volumétrico (500 mL). Transferir 25,00 mL da solu¢do da amostra em um
erlenmeyer, adicionar 5 gotas de indicador vermelho de metila e titular com solucio padrio de
NaOH. Calcular a quantidade em miligramas de CaCO3 por comprimido.

Sugestdo de relatdrio:

1. Cabecalho de Identificacdo

2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Materiais e Reagentes

5. Resultados e discussdo

Concentra¢do em mol L média de HCl s =
Concentragido em mol L' média do NaOH + s =
5.1. Anilise do Leite de Magnésia (Tabela I)
massa (mg) de amostra analisada =

Volume (mL) de solucdo de HCI adicionado =
Volume (mL) gasto de solucdo padrdo de NaOH na titulagdo =
Porcentagem (m/v) de Mg(OH), na amostra =
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Tabela I - Resultados da andlise do Leite de Magnésia.
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Equipe 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

amostra (g)

NaOH (mL)

Mg(OH), (%)

Porcentagem média de Mg(OH),* s =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =

5.2. Anélise do comprimido antidcido (Tabela II)

massa (g) de amostra analisada =

Volume (mL) de solu¢do de HCI adicionado =

Volume (mL) gasto de solucdo padrdo de NaOH na titulagdo =
Teor de CaCOj3 na amostra (mg/comprimido) =

Tabela II - Resultados da andlise do comprimido antidcido.

Equipe 1 2 3 4 5 6 [7 [8 |9 10

NaOH (mL)

CaCOj3 (mg/comp)

Teor médio de CaCOj3 (mg/comprimido) s =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =
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PRATICA 09 - DETERMINACAO GRAVIMETRICA DE FERRO EM SUPLEMENTO
ALIMENTAR

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS
Compostos pouco soluveis: constante de solubilidade; precipitacdo e dissolucdo de
precipitados; anédlise dos fons cdlcio e/ou ferro.

2. OBJETIVO GERAL

Determinacao do teor de ferro em uma amostra de suplemento alimentar empregando
como metodologia a andlise gravimétrica.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Balanca analitica; béqueres; chapa elétrica; funil de colo longo; papel filtragdo rapida;
vidro reldgio; proveta; cadinho de porcelana; forno mufla; dessecador; termometro, bastdo de
vidro; sulfato de amonio e ferro(Il) hexaidratado; acido cloridrico concentrado; &4gua
oxigenada 3% (m/v); nitrato de amdnio s6lido; solucdo de hidréxido de amdnio (1:3), solucdo
de nitrato de amoénio 1%(m/v); solucdo de nitrato de prata 0,01 mol L.

4. INTRODUCAO.

Em uma andlise gravimétrica utiliza-se uma seqii€ncia de operagdes com o objetivo de

determinar a quantidade de um constituinte em uma amostra. As etapas comumente usadas
sao: preparo da solugdo, precipitagdo, digestdo, filtracdo, lavagem, secagem ou calcinagio e
pesagem.
As principais vantagens da andlise gravimétrica sdo as facilidades de execucdo, boa
reprodutibilidade e empregam-se equipamentos simples e de baixo custo. Por outro lado, a
maior desvantagem € o tempo necessario para sua execucio que geralmente € muito longo e
pode estd sujeito a erros acumulativos provenientes da falha de execugdo ou devido a
elementos interferentes existente na amostra original.

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. Dissolucdo da Amostra. Pesar cerca de 10 comprimidos (com precisdo de 0,1 mg) da
amostra contendo comprimidos triturados. Transferir para um béquer de 250 mL, dissolver
com 20 mL de HCIl 6 mol/L, cobrir com um vidro reldgio e aquecer num banho de areia até a
completa dissolu¢do da amostra. Retirar e lavar o vidro reldgio com dgua destilada, recolher o
liquido no béquer. Filtrar a parte ndo solivel em papel analitico rdpido e lavar 4 vezes com
solucdo de NH4NO; 2% (m/v) recolher o filtrado em um baldo volumétrico de 500 mL e
descartar o papel de filtro com o precipitado.

5.2. Precipitagdo, filtracdo, lavagem, calcinac@o e pesagem. Transferir uma aliquota de 50,0
mL da amostra para um béquer, adicionar 2 mL de solucdo de H,O, 3% (cerca de 40 gotas)
para oxidar o ferro II a ferro IIl. Adicionar 2 mL de solu¢do de NH4NO3 0,5 g/mL (cerca de
40 gotas). Aquecer a solucdo até proximo da ebuligdo.

Adicionar lentamente sob agitagcdo (gota a gota), solucdo de NH3; 3 mol/L, volume suficiente
para se ter um excesso de base, verificado pelo odor caracteristico do vapor e por teste com
papel indicador, (ou até que a colora¢do da solu¢do a mude de vermelho para amarelo, pela
adi¢do de 6 gotas de indicador vermelho de metila). Ferver a mistura por um minuto, deixar
sedimentar o precipitado e filtrar a solucdo ainda quente em papel de filtro quantitativo.

Lavar o béquer e o precipitado com pequenas por¢des de uma solugdo quente de NH4NO; a
1% (m/v) contendo algumas gotas de uma solucdo de NHj (1:3) para garantir que a solugdo de
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lavagem esteja alcalina. Usar cerca de 200 mL de solucdo de lavagem. Considerar o
precipitado bem lavado, quando uma dltima porcdo de filtrado, acidificada com solugdo de
cido nitrico, ndo dar reagdo positiva com cloreto.

Transferir o papel filtro com precipitado para um cadinho de porcelana previamente aferido e
calcinar o precipitado em forno mufla, inicialmente com a porta ligeiramente aberta para
queimar o papel filtro em boas condi¢des oxidantes e, apds atingir 600 °C, com a porta
fechada.

Continuar o aquecimento até a temperatura alcancar 1000°C e calcinar o sistema nesta
temperatura por 30 minutos. Decorrido este tempo, o forno mufla é desligado, deixado resfriar
até temperatura préxima de 300°C, quando o cadinho é transferido para um dessecador, e
mantido até temperatura ambiente, sendo entdo, pesado. Da diferenca de massas, cadinho
com o calcinado e cadinho vazio, tem-se a massa de Fe,Os;. A partir desta, calcular a
porcentagem de ferro (55,85 g mol™) na amostra e a massa de FeSO, por comprimido.

Sugestdo de relatdrio:

1. Cabecalho de Identificagdo

2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Materiais e Reagentes

5. Resultados

5.1. Determinagdo de ferro em suplemento alimentar

Tabela I - Resultados da determinacao de ferro na amostra.
Equipes Amostra Cadinho | Cad. + Fe,0; Fe,0s FeSO4 Fe
(€3] (2) (€3] (g) |(mg/comp)| %

O[N] N| B |W|N|—

[a—
(=)

Concentra¢ido média de FeSO, por comprimido (mg) +s =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =

6. Conclusio
7. Bibliografia
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PRATICA 10 - DETERMINACAO DE CLORETO EMPREGANDO O
METODO DE MOHR

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS

Titulagdo de precipitagdo. Determinacdo da concentracdo de cloreto de sédio em
amostras de soro fisiolgico. Exatiddo e precisdo de uma anélise. Determinacéo do ponto final
da titulagdo.

2. OBJETIVO GERAL
Determinar a concentragdo de cloreto de sédio em amostras de soro fisioldgico e
comparar os resultados com a legislagcdo vigente.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Bureta volumétrica; béquer; erlenmeyer; pipetas volumétricas; baldo volumétrico;
proveta; suporte universal e garra para bureta; frasco lavador; balangas analitica (£ 0,0001 g);
AgNO; padronizado =0,05 mol L'l; K,CrO4 (5%, m/v); NaCl sélido; amostras de soro
fisiologico.

4. INTRODUCAO
Entre os métodos volumétricos de precipitacdo, os mais comuns S30 0s que empregam
solugcdo padrdo de nitrato de prata e sdo amplamente utilizados na determinacdo de haletos

(cloreto, brometo e iodeto), tiocianato (SCN-) e cianeto (CN~) com formagao de sais de prata
pouco soldveis. Baseado nos diferentes tipos de indicadores existe trés métodos: o Método de
Mohr, o de Volhard e o de Fajans.

Método de Mohr: neste método, o haleto € titulado com uma solucio padrio de nitrato
de prata usando-se cromato de potassio como indicador. O ponto final da titulacdo é
alcancado com o primeiro excesso de fons prata que reage com o indicador precipitando
cromato de prata vermelho, segundo as reagdes:

Agt(aq) + X(aq)
2Agt(aq) + CrOs*(aq)

5 AgX(s)
5 AgCrO4(s)

Como esta titulagdo se baseia nas diferencas de solubilidade do AgX e AgyCrOy4 é
muito importante a concentracdo adequada do indicador. Na pratica, o ponto final ocorre um
pouco além do ponto de equivaléncia, devido a necessidade de se adicionar excesso de Ag"
para precipitar Ag,CrO4 em quantidade suficiente para ser notado visualmente. Este método
requer que uma titulagdo em branco seja feita, para que o erro cometido na detec¢io do ponto
final possa ser corrigido. O valor gasto na prova do branco obtido deve ser subtraido do valor
gasto na titulag@o.

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. Preparacgdo da Solucdo de AgNO; (169,87 g mol™) =0,05 mol L™,
Calcular a quantidade de nitrato de prata necessario para preparar 100 mL de solugdo.

5.2. Padronizagdo da Solucdo de AgNO; =0,05 molL" com NaCl padrdo.

Pesar aproximadamente 0,05 g de uma amostra de NaCl previamente seco (58,44 g mol™)
numa balanga analitica (£0,0001g) ou pipetar um volume adequado de solucido padrdo de
NaCl. Dissolver a amostra com cerca de 20 a 30 mL de dgua destilada, adicionar 1,0 mL de
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solugdo de K,CrOs 5% (m/v) e titular com AgNO; até o aparecimento do precipitado
avermelhado. Anotar o volume gasto, efetuar a prova do branco.

Prova de um Branco. Adicionar em um novo erlenmeyer quantidade de dgua destilada
correspondente ao volume final contido no erlenmeyer da titulagdo anterior. Acrescentar 1,0
mL de cromato de potdssio e aproximadamente 0,25 g de CaCOs, e titular até o aparecimento
da colorag@o semelhante a da titulacdo anterior (comparar as cores sob agitacdo). Anotar o
volume de titulante e subtrair daquele gasto na titulagdo do cloreto. Utilizar o volume
corrigido para calcular a concentracdo molar da solucdo de nitrato de prata.

5.3. Andlise de Soro Fisioldgico

5.3.1. Pré-Titulagdo da Amostra. Pipetar 1,0 mL da amostra num erlenmeyer, acrescentar em
torno de 30 mL de dgua destilada e 1,0 mL de K,CrO4 5%. Fazer uma titulacdo prévia com
solugdo padrio de AgNO; para determinar o consumo de titulante. Calcular o volume da
amostra que deve ser pipetado para consumir cerca de 3/5 capacidade da bureta de solucdo
padrdo de AgNOs. Caso seja necessdrio, fazer diluicao da amostra.

5.3.2. Analise da Amostra. Pipetar o volume calculado no item 5.3.1, transferir para um
erlenmeyer, adicionar cerca de 20 mL 4gua destilada e 1 mL de K,CrO4 5%. Titular com
solugdo padrao de AgNOs; até a precipitagdo do cromato de prata vermelho. Fazer a prova do
branco e calcular o volume corrigido. Determinar a % (m/v) de cloreto e de cloreto de sédio
na amostra.

Sugestdo de relatdrio:

1. Cabecalho de Identificagdo

2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Materiais e Reagentes

5. Resultados e discussao

5.1. Preparacdo e Padronizacdo do AgNOs (Tabela I)

Massa (g) de NaCl p.a. ou volume de solugao............. mol L' (padrio) =

Volume prova do branco =

Volumes (mL) gastos de AgNO; =

Volume (mL) de AgNO; corrigido =

Tabela I. Resultados da padronizacdo da solugdo de AgNOs.

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
NaCl (g)
AgNO; (mL)
AgNO; (mol L)
Concentra¢io média da solucdo de AgNO3 (mol L) + s =

Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =

5.2. Andlise da amostra de soro fisioldgico (Tabela 2)

Volume (mL) da amostra analisada =

Volume (mL) gasto (corrigido) da solug@o padrdo =

Tabela II. Resultados da % de NaCl na amostra de soro fisioldgico.

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
AgNO; (mL)
NaCl %
Porcentagem média (%, m/v) de NaCl na amostra + s =

Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =
6. Conclusédo 7. Bibliografia
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PRATICA 11 - DETERMINACAO DE IODETO ATRAVES DO METODO DE
FAJANS

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS
Titulagdo de precipitacdo. Determinacdo da concentracido de iodeto em amostras de
xarope. Exatiddo e precis@o de uma andlise. Determina¢@o do ponto final da titulagdo.

2. OBJETIVO GERAL
Determinar a concentracdo de iodeto de potdssio em amostras de xarope de KI e
comparar os resultados com valores de referéncia.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Bureta volumétrica; béquer; erlenmeyer; pipetas volumétricas; baldo volumétrico;
proveta; suporte universal e garra Para bureta; frasco lavador; balangas analitica (+ 0,0001 g);
AgNO; padronizado ~0,05 mol L™'; eosina 0,1% em dlcool 70% (m/v); NaCl sélido; amostras
de xarope de iodeto de potassio.

4. INTRODUCAO

Xaropes de iodeto de potassio s@o classificados como agentes antitussigenos. Estes
agentes ajudam a reduzir a freqii€ncia da tosse. A tosse é um reflexo fisioldgico de protecio,
parcialmente sob o controle voluntdrio, e sua funcdo € expelir substincias irritantes ou
excesso de secrecoes do trato respiratério. Os antitussigenos podem agir elevando o limiar do
centro da tosse ou por reduzir o nimero de impulsos transmitidos ao centro da tosse por
receptores periféricos.
Entre os métodos volumétricos de precipitagdo, os mais comuns sdo 0s que empregam

solu¢do padrdo de nitrato de prata e sdo amplamente utilizados na determina¢do de haletos

(cloreto, brometo e iodeto), tiocianato (SCN-) e cianeto (CN-) com formagao de sais de prata
pouco soldveis. Baseado nos diferentes tipos de indicadores existe trés métodos: o Método de
Mohr, o de Volhard e o de Fajans.

Meétodo de Fajans: neste método, o haleto ¢ titulado diretamente com uma solucdo padrao de
nitrato de prata usando-se indicadores de adsor¢do para localizar o ponto final da titulagdo que
¢ alcangado com o primeiro excesso de fons prata.

Este método baseia-se na mudanga de coloracdo que certos corantes organicos (usados como
indicadores) de elevada massa molecular (geralmente maior que 150), apresentam ao serem
adsorvidos sobre a superficie de determinados precipitados. O indicador existe em solucdo
geralmente na forma anidnica. As particulas do precipitado, antes do ponto de equivaléncia,
atrairdo os ions haletos que estdo em excesso na solugdo, formando a primeira camada de
adsorcdo com carga negativa, atraindo como contra-ions os cations da solugcdo (AgX : X ::
Na"). Apés o ponto de equivaléncia, o primeiro excesso de fons prata se adsorverd sobre o
precipitado, formando a primeira camada de adsor¢do, carregada positivamente, neste
momento o anion do indicador serd atraido como contra-fon (AgX : Ag® :: In’). A cor do
indicador adsorvido sobre o precipitado é diferente daquela do indicador livre. Exemplos de
indicadores de adsorcio comumente usados: eosina, fluoresceina e diclorofluoresceina.

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
5.1. Andlise de Xarope de iodeto de potéssio

5.1.1. Pré-Titulacdo. Pipetar 1 mL da amostra, acrescentar cerca de 20 a 30 mL de dgua
destilada e 10 gotas de eosina 0,1%. Fazer uma titulacdo prévia com solucio de AgNOs3
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padrio para determinar o consumo de titulante. Calcular o volume de amostra que deve ser
pipetado para consumir cerca de 3/5 da capacidade da bureta de solugdo padrio de AgNO;.

5.1.2. Andlise da Amostra. Pipetar o volume calculado no item 5.1.1 para um erlenmeyer,
adicionar cerca de 20 a 30 mL 4gua destilada e 10 gotas de eosina. Titular com solucdo de
AgNOs sob forte agitacio para se obter uma boa viragem do indicador (cor purpura). Anotar o
volume gasto de titulante e calcular a % de iodeto de potdssio na amostra.

Sugestdo de relatdrio:

1. Cabecalho de Identificagdo
2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Materiais e Reagentes

5. Resultados e discussido

5.1. Anélise da amostra de xarope (Tabela I)
Volume (mL) de amostra analisada =

Volume (mL) gasto de solucio padrdo de AgNOs —

Tabela I — Resultados da % de Kl na amostra de xarope de iodeto de potdssio

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
AgNO; (mL)
KI %

KI (mg/5mL)

Porcentagem média (%, m/v) de KI na amostra £ s =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95%

6. Conclusido

7. Bibliografia

36



37

PRATICA 12 - DETERMINACAO DE BROMETO EMPREGANDO O
METODO DE VOLHARD

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS

Titulagdo de precipitacdo. Determinagdo da concentracdo de brometo em amostras de
sais. Determinagdo da pureza do sal. Exatiddo e precisdo de uma andlise. Determina¢do do
ponto final da titulagao.

2. OBJETIVO GERAL
Determinar a concentragdo de brometo de potdssio em amostras de sais de brometo de
potéssio. Determinar a pureza do sal.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Bureta volumétrica; béquer; erlenmeyer; pipetas volumétricas; baldo volumétrico;
proveta; suporte universal e garra para bureta; frasco lavador; balangas analitica (£ 0,0001 g);
AgNO; padronizado 0,0500 mol L'l; solugdo saturada de NH4Fe(SQO4),. NaCl s6lido; amostra
de sal de brometo de potassio.

4. INTRODUCAO

Método de Volhard: E um método indireto para determinagio de haletos e tiocianatos
que precipitam com os ions prata. Adiciona-se um excesso de solug@o de nitrato de prata a
solucdo contendo o analito. O excesso da prata € titulado com uma solu¢do padrdo de
tiocianato, usando-se ions Fe(IIl) como indicador, segundo as reagcdes:

X'(aq) + Ag'(aq) (adicionada) S AgX(s) + Ag'(aq) (excesso)
Ag" (aq) (excesso) + SCN(aq) S AgSCN(s)
Fe3+(aq) + SCN'(aq) S Fe(SCN)2+(aq) (complexo vermelho)

Para titular brometo e iodeto ndo é necessario remover o precipitado antes da reacdo com
tiocianato. Por outro lado, na titulacdo de cloreto, o precipitado de cloreto de prata € mais
solivel que o tiocianato de prata e por isso deve ser removido da solucdo antes da titulacdo
com tiocianato.

AgCl(s) + SCN (aq) — AgSCN(s) + Cl(aq)

Uma alternativa pode ser a adi¢do de pequena quantidade de nitrobenzeno a solugéo, o qual
recobrird as particulas de cloreto de prata, impedindo-as de reagirem com tiocianato. Obs.: o
método de Volhard podera ser utilizado para determinar o teor de KBr numa amostra de sal,
ou KI no xarope, e entdo comparado com resultados do método de Fajans.

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. Preparacdo e Padronizacdo da Solug¢do de KSCN (97,18 g mol™) =0,05 mol L. Calcular
e pesar quantidade de KSCN para preparar uma solug¢do de aproximadamente 0,05 mol L.
Dissolver em dgua destilada, transferir e completar para um baldo volumétrico. Pipetar
quantidade de solucdo padrdo de AgNOs a ser titulada com essa solugdo de KSCN que
consuma aproximadamente 3/5 da capacidade de uma bureta com o titulante e transferindo
para um erlenmeyer. Adicionar 5 mL de HNO;3; 6 mol L", 1,0 mL de solugdo saturada de
NH4Fe(S0,), (indicador) e titular com a solugdo de KSCN até a primeira mudanga perceptivel
da coloragdo alaranjado-vermelho. Isto ocorre cerca de 1% antes do ponto de equivaléncia
devido ao fato dos fons prata estarem adsorvidos na superficie do precipitado. Continuar a
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titulacdo até o aparecimento de uma coloragdo avermelhada persistente sob forte agitacao.
Determinar a concentragdo de KSCN.

5.2. Andlise da amostra de sal de brometo de potdssio. Titulagdo de retorno: método indireto.
Pesar aproximadamente 0,07 g (20,0001 g) de amostra em um erlenmeyer, dissolver com
cerca de 20 a 30 mL de 4gua destilada e acrescentar 5 mL de HNO3; 6 mol L. Calcular o
volume aproximado (sugestdo ~25,0 mL) de AgNO; =0,05 mol L' padrao que se deve
adicionar para precipitar todo brometo e manter um excesso. Acrescentar 1,0 mL de solucdo
saturada de NH4Fe(SO,),, (indicador), titular com a solugdo padrio de KSCN mantendo o
sistema sob forte agitacdo até o aparecimento de uma coloracio marrom-avermelhada
persistente. Calcular a % (m/v) de brometo de potissio na amostra.

Sugestdo de relatdrio:

1. Cabecalho de Identificacdo
2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Materiais e Reagentes

5. Resultados

5.1. Preparagao e Padronizagdo da solugdo de KSCN (Tabela I)
Volume (mL) de solugdo padrdo de AgNOs3 usado na padronizagio =
Volumes gasto (mL) de solugdo de KSCN =

Tabela I — Resultados da padronizacio da solu¢do de KSCN
Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
KSCN (mL)

KSCN( mol L)

Concentracido média da solugdo de KSCN (mol LY+s=
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =

5.2. Analise da amostra de sal (Método de Volhard) (Tabela 2)
Volume (mL) de solucdo de AgNO; adicionado =
Volume (mL) gasto de solucdo de KSCN =

Tabela II. Resultados da analise da % de KBr na amostra de sal

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
KSCN (mL)
KBr (%)

Porcentagem (%, m/v) média de KBr na amostra + s =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =

6. Conclusio

7. Bibliografia
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PRATICA 13 - EQUIL{BRIOS SIMULTANEOS DE PRECIPITACAO,
COMPLEXACAO E OXIDO-REDUCAO

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS

Compostos pouco soldveis: produto de solubilidade. Conceito de complexo.
Constantes de estabilidade de complexos. Efeito do fon comum. Perturbacdo de equilibrio de
complexacio. Extracio com solventes. Oxido-reducio: estequiometria, potencial padrio de
oxido-reducdo. Equilibrios quimicos de 6xido-redugéo e sua perturbacio do equilibrio.

2. OBJETIVO GERAL

Estudar reagdes de complexagdo e interpretar o deslocamento do equilibrio quimico.
Interpretar a perturbacdo de um equilibrio de precipitacdo ou de complexacdo devido a
oxidacdo ou redugdo das espécies presentes.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Cloreto férrico solugio saturada e 0,1 mol L'l; tiocianato de amonio solugdo saturada e
0,10 mol L'l; cloreto de sddio solucdo saturada; cloreto de amdnio solug@o saturada; sulfato
de cobre 0,10 mol L'l; amonia 1,0 mol L'l; acido sulfurico 1,0 mol L'l; brometo de potassio
0,10 mol L'l; cloreto férrico 0,10 mol L'l; iodeto de potéssio 0,10 mol L'l; hidréxido de sédio
0,10 mol L'l; tiocianato de amoniol,0 mol L'l; fluoreto de sddio 0,10 mol L'l; dgua de cloro
3,0 mol L'l; éter etilico ou dlcool amilico; Cloroférmio (Téxico: evite inalagdo); dgua
destilada; frasco lavador; pipetas graduadas; tubos de ensaio; conta-gotas; béquer de 50 cm’ ;
grade suporte com tubos de ensaio; centrifuga.

4. INTRODUCAO

A formacdo de complexos € indispensdvel para aumentar a seletividade de um grande
nimero de reagdes usadas em andlises. Do ponto de vista analitico € importante porque as
propriedades de um fon de metal, incluso num complexo, alteram total ou parcialmente,
segundo a maior ou menor estabilidade do complexo.
Complexacdo é uma reacio entre um acido de Lewis (fon de metal) e uma base de Lewis
(ligante). Dessa forma, o conceito mais adequado para um complexo é o de uma espécie
poliatdmica, constituida de um fon de metal (dcido de Lewis) e de um determinado nimero de
ligantes (bases de Lewis), coordenando o ion de metal. Os ligantes podem ser neutros (H,O,
NH;...) ou anidnicos (SCN', CI', OH, CN...).
O ndmero de coordenacio do complexo € o nimero total de ligacdes com o ion central (4dcido
de Lewis) e dependendo do tamanho do fon de metal e dos ligantes, podem ser classificados
de acordo com o niimero de pares de elétrons disponiveis.

-Monodentados: ocupam somente uma posi¢do de coordenagdo, cedendo apenas um par de
elétrons. Exemplos: NH3; CN'; CI'; OH'.
-Polidentados: ocupam mais de uma posi¢do de coordenacdo, cedendo mais de um par de
elétrons. Neste caso o complexo é denominado de quelato e o ligante, agente quelante.
Exemplo: etilenodiamina; oxima; dimetilglioxima; EDTA; etc.
Uma reagdo de complexagdo entre um metal M e um ligante L, omitindo-se as respectivas
cargas, pode ser representada por:

M + alL S ML,
A respectiva expressao da constante do equilibrio quimico € dada por:

_ ML, ] L IMILP
[M][L]" K, [ML]
representa a constante de formagdo ou de estabilidade do complexo. O inverso, Kq € a

Onde, Ky

f
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constante de dissociacdo ou de instabilidade. A magnitude destas constantes serve para avaliar
as possibilidades da reacdo como método de determinacio ou separacgao.

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para a realiza¢io desta experiéncia foram escolhidos os sistemas de Ag'/NHs, Fe’'/SCN e
Cu**/NHs.

5.1. Sistema Ag'/NHj3

Num tubo de ensaio contendo 0,5 mL de 4dgua destilada, acrescentar 2 gotas de solugdo de
nitrato de prata 0,050 mol/L e 2 gotas de solucdo de cloreto de sddio 0,050 mol/L. Agitar,
observar e preencher Tabela I (item 1). Em seguida adicionar gotas em excesso de amonia 1,0
mol L™, observar e preencher Tabela I.

5.2. Sistema Fe**/SCN’

5.2.1. Num tubo de ensaio contendo 0,5 mL de dgua destilada, acrescentar 1 gota de solucdo
de cloreto férrico 0,1 mol Lte2 gotas de solugdo de tiocianato de amodnio 0,1 mol/L, agitar
até homogeneizacdo. Observar e preencher Tabela I. Adicionar cuidadosamente, 10 gotas de
alcool amilico, agitar bem e preencher Tabela I.

5.2.2. Transferir 4 mL de dgua destilada para um tubo de ensaio, acrescentar 4 gotas de
solugdo de cloreto férrico 0,1 mol L'e2 gotas de solucdo de tiocianato de amonio 0,1 mol L'
e agitar.

Dividir o conteido em quantidades aproximadas para 4 tubos de ensaio devidamente
posicionados, sedo que o tubo 1 servird de referéncia. Ao tubo 2 adicionar seis gotas de
solu¢do saturada de cloreto de sédio, agitar e comparar com o tubo 1. Anotar as observagdes
na Tabela II. Ao tubo 3 adicionar uma gota de solucdo saturada do tiocianato de amonio,
homogeneizar e comparar com o tubo 1. Registrar as observagdes na Tabela II. Ao tubo 4
adicionar gota a gota, sob agitacao, fluoreto de sédio 0,10 mol L'e preencher Tabela II.

Tabela I - Formacao de complexo e extragdo com solventes.

Sistema Cor |Equagéo de formacdo do complexo Constante de estabilidade
Ag'/NH;
_ [FeSCN*™]

Fe** + SCN" 5 FeSCN** " [Fe™][SCNT]
Fe */SCN' FeSCNerSCN:Fe(SCN)Z K, = Fe(SCN), 1 _ 5y
(fase | [FeSCN*"][SCN"]
AQUOSA) |

Fe(SCN)s> + SCN™ 5 Fe(SCN)g™ K - [Fe(SCN), ™ ]

" [Fe(SCN),” [SCN"]

Fe’*/SCN’ Explicagio da mudanga de cor
(/fase Fase aq.:
alcc/pl Fase org.:
amilico)
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Tabela II - Formagdo de complexo e deslocamento do equilibrio quimico devido a
perturbagdes ao meio.*

Tubo |[Cor Equacio de formagdo do complexo

1 FeCI™* + SCN. S  FeSCN™ + CI
2

3

4

‘Considerar apenas a formagdo de complexo envolvendo o fon de metal com um ligante.

5.3. Sistema Cu”/NHj

5.3.1. Transferir para um tubo de ensaio 10 gotas de solugdo de sulfato de cobre 0,1 mol L™,
adicionar 1 gota de solu¢do de amédnia 1,0 mol L™, agitar e observar a formagio de
precipitado. Preencher Tabela III. Continuar a adi¢io de solugio de aménia 1,0 mol L gota a
gota, até dissolucdo do precipitado e preencher Tabela III. Em seguida adicionar gota a gota,
sob observagio, solugdo de 4cido sulfdrico 1,0 mol L™ até ocorrer uma nitida transformagao.

Nota: Interpretar os resultados de cada item, apresentando as equacdes quimicas e as
expressdes das constantes de equilibrio. Discutir a perturbagdo e o estabelecimento de novo
equilibrio quimico segundo o Principio de Le Chatelier.

Tabela IIT - Formacdo de complexo e deslocamento do equilibrio quimico.
Sistema Observacgdes e equagdes quimicas

Cu”*/NH;
Cu”*/NH; exc.
Adicdo de H,SO,

5.4. Equilibrio de 6xido-redugao

5.4.1 — Coloque num tubo de ensaio 1 mL de solugdo de cloreto férrico 0,1 mol L™ e adicione
1 mL de solugio de tiocianato de aménio 0,1 mol L™ (item 1). Separe a solucio em dois
tubos de ensaio. Num deles adicione iodeto de potdssio 0,1 mol/L e no outro brometo de
potdssio 0,1 mol L. Em seguida, acrescente cloroférmio aos tubos, agite ¢ compare os dois
sistemas. Verifique se houve mudanca de cor na fase orgénica. Preencha a Tabela I'V.

5.4.2. Coloque em 2 tubos de ensaio 1 mL de cloreto férrico 0,1 mol L' em cada um,
adicione solugdo de iodeto de potdssio 0,10 mol L' em um tubo e brometo de potéssio 0,10
mol L™ no outro e agite (item 2). Acrescente cloroférmio aos tubos, agite e observe. Complete
a Tabela IV.

5.4.3. Coloque num tubo de ensaio 0,5 mL de solugdo de cloreto férrico 0,1 mol L e adicione
solu¢do de hidréxido de sédio (item 3). Centrifugue e retire o sobrenadante. Ao residuo
adicione gota a gota solugdo de iodeto de potéssio 0,1 mol L, fazendo com que os reagentes
entrem em contato. Acrescente cloroférmio, agite e observe. Complete a Tabela I'V.

Tabela IV - Formacao de precipitado e reacdes de 6xido-reducio.

Item Observagdes e equacdes quimicas

1
adi¢do de KI
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adi¢do de CHCl;

adicao de KBr

adicao de CHCl;

2
adicao de KI

adi¢do de CHCl;

adi¢do de KBr

adi¢do de CHCl;

3
adigdo de KI

adicdao de CHCl;

Tabela V - Semi-reagdes e potenciais padrdes

Semi-reagdes E° (V)
Ch + 2¢ 5 2CI + 1,359
Br, + 2¢ 5 2Br- + 1,065
Pb™* + I, + 2¢ 5 Pblyy + 0,774
Fe’* + ¢ S Fe™ +0,771
FeSCN™ + ¢ S Fe™" +SCN + 0,635
L+ 2 S 2 +0,536
2H" + 2¢ S H 0,000
Fe(OH); + ¢ S Fe(OH), + OH - 0,560
Questionario:

1 - A partir das reagdes e das constantes de formacdo dos complexos K (FeCl*) = 30 e
K (FeSCN**) = 200, pede-se:

a) A expressdo da constante de equilibrio simultdneo (K) e o valor da mesma para a reagéo:
FeCl** + SCN- S FeSCN* + CI-

b) Partindo-se de quantidades iguais de fons cloreto e tiocianato, predizer em que sentido o
equilibrio da reacdo acima se deslocara.

2 - O que é observado no item 5.2.1 apds a adi¢do do solvente organico?

3 - Tendo em vista as mudancas observadas no item 5.2.2, discutir o equilibrio quimico.

4 - Discutir as reagcdes quimicas observadas no item 5.3.

5 - Escrever a reacdo do fon complexo FeSCN** com iodeto e com brometo, respectivamente
(5.4.1), calcular os potenciais padrdes e discutir a espontaneidade das mesmas.

6 - Apresentar as equacdes quimicas, calcular os potenciais padrdes e discutir a
espontaneidade das reacoes estudadas no item 54.2 e 5.4.3.
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PRATICA 14 - DETERMINACAO DE CALCIO E MAGNESIO EM
PRODUTOS COMERCIAIS

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS

Titulacdo envolvendo reacdes de complexacdo. Utilizagcdio de indicadores
metalocromicos. Determinacdo da concentracdo de cdlcio e magnésio. Exatiddo e precisdo de
uma andlise.

2. OBJETIVO GERAL
Determinar a concentracdo de célcio e magnésio em amostras comerciais, utilizando
métodos volumétricos de formagdo de complexos.

3. REAGENTES E MATERIAIS

Bureta volumétrica; béquer; erlenmeyer; pipetas volumétricas; baldo volumétrico; proveta;
suporte universal e garra para bureta; frasco lavador; balanga analitica (£ 0,0001 g); solucdo
de EDTA =~0,02 mol L'l; indicador eriocromo-T (0,5 g em 100 mL etanol); CaCOs p.a. sélido;
NaOH 1 mol L'l; KCN solido; MgCl,.6H,0; HCI 6 mol L'l; tampdo de amdnio (pH=10);
amostras de leite e lei de magnésia.

4. INTRODUCAO
A andlise volumétrica de complexacdo é um método analitico que compreende a

titulacdo de fons de metais com espécies ligantes ou complexantes. O agente complexante
mais utilizado é o 4cido etilenodiaminotetracético (EDTA). O EDTA em solug¢do aquosa,
forma complexos estaveis de estequiometria 1:1 com um grande nimero de {fons de metais. O
EDTA pode ser obtido com alta pureza, na forma do dcido propriamente dito ou na forma do
sal dissdédico diidratado. As duas formas possuem elevada massa molar, mas o sal dissédico
tem a vantagem de ser bem mais solivel em dgua. Um composto orginico que é capaz de
utilizar dois ou mais grupos para formar ligacdes coordenadas com um fon de metal é
denominado de agente quelante e o complexo formado, quelato. A estrutura quimica do
EDTA ¢ apresentada na Figura 1.

HOOC—H,C. CHy— COOH

N *CH27 CH2* N
HOOC—H,C~ "\CH, COOH

Figura 1 - Estrutura quimica do EDTA.

Os dois dtomos de nitrogénio possuem par de elétrons disponivel capazes de formar ligagdes
coordenadas com um fon de metal, assim como os quatro grupos carboxilicos quando
dissociados. Portanto, existe a capacidade do EDTA disponibilizar em sua estrutura, seis
grupos complexantes. Este agente complexante pode ser representado pelo simbolo HsY. O
ligante ndo protonado Y©, éa espécie que complexa os fons de metal. A Figura 2 ilustra a
estrutura do complexo de célcio-EDTA. O ponto de viragem das titulagdes complexométricas
¢ determinado com indicadores metalocromicos. Os indicadores mais comumente usados sdo:
negro de eriocromo T, alaranjado de xilenol, calcon, calmagita, murexida, violeta de
pirocatecol e outros. Os indicadores metalocromicos sdo corantes orginicos coloridos que
formam quelatos com os fons metélicos. O quelato tem uma cor diferente daquela do
indicador livre. Para que este processo ocorra na pratica, € necessario que a estabilidade do
complexo metal-Indicador seja menor que a do metal-EDTA. Caso isto ndo acontega, o
EDTA néo deslocard o metal do complexo metal-Indicador.

Me-Ind + EDTA S Me-EDTA + Ind

(cor A) (cor B)
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O indicador negro de eriocromo T ndo pode ser empregado na titulacdo direta do célcio com
EDTA porque a formagdo do complexo célcio—indicador provoca uma mudanca de coloracio
pouco definida no ponto final da titulacdo. Para evitar este problema, adiciona-se uma
pequena quantidade de Mg2+ a solucdo onde o Ca®* ¢ analisado. O complexo Ca—EDTA ¢
mais estavel do que o complexo Mg—EDTA e, portanto, ¢ titulado primeiro. Neste caso, deve-
se fazer uma correcdo para compensar a quantidade de EDTA usada para a complexacdo do
Mg** adicionado.

Uma técnica melhor consiste em adicionar o Mg2+ a solugdo de EDTA e ndo a solugdo de
célcio como descrito anteriormente. Estes {ons Mg2+ reagem rapidamente com o EDTA
formando o complexo Mg—EDTA, causando uma redugéo na concentracdo molar do EDTA,
de tal modo que esta solucdo deve ser padronizada apés a adi¢do do Mg”*. Esta padronizagdo
pode ser feita por meio de uma titulacio com CaCOs dissolvido em 4cido cloridrico,
ajustando-se o pH, adicionando o indicador a solu¢do e titulando com EDTA. Nesta segunda
alternativa nao hd necessidade de se efetuar nenhuma correcdo para a quantidade de Mg2+
adicionado, pois este ja é considerado na padronizacido do EDTA.

Figura 2 - Estrutura do complexo célcio-EDTA.

De todos os minerais presentes no corpo humano o elemento cdlcio é o mais abundante: 98%
deste elemento estdo presentes nos 0ssos € 1% nos dentes, o restante em todos os outros
tecidos. Trata-se de um elemento essencial para determinadas reacdes metabdlicas tais como a
contracao muscular. O soro sangiiineo contém de 4,5 a 5,5 mmol/L™" de cdlcio e um aumento
ou decréscimo significante de célcio produz sintomas patoldégicos como a hipocalcemia, que
ocorre quando a concentragdo de célcio cai para 3,5 mmol L', resultado de uma deficiéncia
de hormdnio paratiredide ou de uma deficiéncia em vitamina D. O tratamento padrdo de um
paciente hipocalcémico consiste na injecdo intravenosa de gluconato de célcio, extrato de
paratiredide e vitamina D. Em casos menos agudos, 1 a 5 gramas de carbonato ou gluconato
de cédlcio devem ser administrados oralmente trés vezes ao dia. Gluconato de cdlcio é
encontrado em tabletes ou em solugdo. O anion € resultante de um &cido orgénico fraco, sendo
capaz de reduzir a acidez estomacal, propriedade ndo apresentada pelo fon cloreto.

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. Tampdo de amdnio pH = 10. Calcular e pesar massa de NH4Cl e medir volume de NH3
concentrado necessario para preparar volume desejado de uma solugdo tampdo de amdnio
pH=10 na concentragdo 0,1 mol L"'. Este tampdo deve ser armazenado em frasco de
polietileno, tendo em vista, que em recipientes de vidro ocorre passagem de fons de metais
para a solugao.
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5.2. Solucao de Eriocromo T. Dissolver quantidade correspondente a 0,5% (m /v) de negro de
indicador Eriocromo-T em etanol. A solugdo de indicador deve ser preparada recentemente,
pois € instavel.

5.3. Solugdo de EDTA ~0,02 mol L. Calcular e pesar em um béquer, massa do sal
Na,H,Y.2H,0 necessdria para preparar 100 mL de uma solugdo 0,02 mol L. Acrescentar
0,005 g de MgCl,.6H,0, dissolver com 4gua destilada, transferir para um baldo volumétrico
de 100 mL e completar volume com dgua destilada e homogeneizar o sistema. Esta solucdo
deve ser armazenada em frasco de polietileno. Caso seja necessério, outros volumes de
solugdo poderdo ser preparados mantendo-se a proporg¢ao.

5.4. Padronizagdo da solugdo de EDTA =~0,02 mol L. Pesar 0,5005 g de CaCO; p.a.
previamente dessecado e dissolver num béquer utilizando a minima quantidade de solugdo de
HCI 1:1. Evaporar até quase a secura, redissolver em dgua destilada e transferir para um baldo
volumétrico de 250 mL (Ca®* 0,02000 mol L'™). Pipetar para um erlenmeyer uma aliquota de
15,0 mL desta solug@o, acrescentar 10 mL de tampao de amdnio, 4 gotas de indicador negro
de Eriocromo T e titular com a solu¢do de EDTA. Calcular a concentragcdo da solugdo de
EDTA e preencher a Tabela I.

5.5. Andlise de cdlcio no Leite.

5.5.1. Pré-titulacdo da amostra. Pipetar 1,0 mL da amostra, acrescentar cerca de 20 a 30 mL
de dgua destilada, 2 mL de tampao amonio, 4 gotas de Eriocromo T e titular com a solucdo de
padrido EDTA. Determinar o consumo aproximado do titulante. Calcular o volume de aliquota
da amostra que deve ser pipetada para consumir cerca de 3/5 da capacidade da bureta, de
solugdo padrdao de EDTA.

5.5.2. Andlise da amostra. Pipetar o volume de amostra calculado a partir do item 5.5.1 e
titular conforme o procedimento do item 5.4. Calcular a concentragdo de cdlcio e magnésio
em mg/200 mL no leite e preencher a Tabela II.

5.6. Andlise de célcio em suplemento alimentar.

5.6.1. Preparacdo da solu¢do da amostra. Triturar um comprimido, dissolver em 30 mL de
HC1 0,1 mol L™ e diluir com dgua destilada num baldo volumétrico de 1000 mL.

5.6.2. Pré-titulag@o. Pipetar 1 mL da amostra, acrescentar cerca de 20 a 30 mL de 4gua
destilada, adicionar 2 mL de tampao de amdnio (pH=10), 4 gotas de indicador Eriocromo-T e
titular com solug@o padrdo de EDTA até a mudanca de coloragdo vermelho vinho para azul.
Calcular o volume da amostra que deve ser pipetado para fazer a anélise.

5.6.3. Titulacdo da amostra. Pipetar o volume calculado no item anterior (5.6.2) adicionar
cerca de 20 a 30 mL de 4gua destilada, 10 mL de tampéo e 4 gotas de indicador Eriocromo-T
titular com EDTA até a mudanca de cor. Determinar a concentracdo de célcio em mg por
comprimido e preencher a Tabela III.

5.7. Andlise da suspensdo de Leite de magnésia.

5.7.1. Anédlise da amostra. Pesar aproximadamente 0,2 g (precisio de 0,1 mg) em um
erlenmeyer e dissolver a suspensdo com cerca 8 mL. de HCI 0,1 mol L. Acrescentar 10 mL
de tampdo NH3/NH,". Adicionar 4 gotas de indicador Eriocromo -T e titular com solugio
padrio EDTA até a mudanga de coloracdo da solucdo. Determinar a porcentagem (m/m) de
Mg(OH), na amostra e preencher a Tabela III.

Sugestdo de relatdrio:
1. Cabecalho de Identificacdo
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2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Materiais e Reagentes

5. Resultados

5.1. Padronizagdo da solucdo de EDTA (Tabela I)
Massa (mg) de CaCOs utilizada =

Volume (mL) da solugdo padrdo preparada =
Volume (mL) gasto de solucdo de EDTA =
Concentracido de EDTA (mol Lh=

Tabela I - Resultados da padronizagdo da solucdo de EDTA
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Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9

10

EDTA |mL

mol L

Concentracdo média de EDTA (mol LY+s=

Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =
5.2. Analise da amostra de Leite (Tabela II)

Volume (mL) de amostra analisada =

Volume (mL) gasto de solucdo de EDTA =

Teor expresso na forma de cdlcio (mg/200mL) na amostra =

Tabela II - Resultados da determinag¢do do teor de cdlcio em amostra de leite

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9

10

EDTA (mL)

Ca (mg/200mL)

Teor médio de célcio em leite (mg/200 mL) + s =
Limite de confianca (intervalo de confianca) para um nivel de 95% =.

5.3. Analise de cilcio em suplemento alimentar (Tabela III)
Massa (mg) da amostra em andlise =

Volume (mL) da solugdo padrdo preparada =

Volume (mL) da aliquota analisada =

Volumes gastos de solu¢cdo de EDTA =

Teor de calcio em comprimido (mg/comp.) =

Tabela III - Resultados da determinacgdo do teor de célcio em suplemento alimentar

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9

10

EDTA (mL)

Ca (mg/comp.)

Teor médio de cdlcio em comprimido (mg/comp) £ s =

Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =
5.4. Andlise de Leite de Magnésia (Tabela IV)

Massa (g) de amostra analisada =

Volumes (mL) gastos de EDTA =

Porcentagem (%, m/m) de Mg(OH), na amostra =
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Tabela IV - Resultados da determinagdo do teor de hidréxido magnésio na amostra de lei de

magnésia

Equipes

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

Amostra (g)

EDTA (mL)

Mg(OH); (%)

Porcentagem média de Mg(OH); (%) £s =

Limite de confianga (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =.

6. Conclusdo

7.Bibliografia
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PRATICA 15 - DETERMINACAO DE CALCIO E MAGNESIO E DA
DUREZA DE AGUAS

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS

Titulagdo envolvendo reacdes de complexacdo. Determinagdo da concentracdo de
célcio e magnésio. Exatiddo e precisdo de uma andlise. Determinacdo do ponto final da
titulacao.
2. OBJETIVO GERAL

Determinar de célcio e magnésio e da dureza em amostras de dgua.
3. REAGENTES E MATERIAIS

Bureta volumétrica; béquer; erlenmeyer; pipetas volumétricas; baldo volumétrico;
proveta; suporte universal e garra para bureta; frasco lavador; balanca analitica (+ 0,0001 g);
EDTA =0,02 mol/L; Eriocromo-T (0,5 g em 100 mL etanol); calcon; CaCO; p.a. sélido;
NaOH 1 mol L'l; MgCl,.6H,0; HCI 6 mol L'l; tampao de amonio (pH=10); amostras de leite
e lei de magnésia.

4. INTRODUCAO

A dureza da 4gua é propriedade decorrente da presenca de metais alcalinos terrosos e
resulta da dissolucdo de minerais do solo e das rochas ou do aporte de residuos industriais. E
definida como uma caracteristica da dgua, a qual representa a concentracdo total de sais de
cdlcio e de magnésio, expressa como carbonato de calcio (mg L™). Quando a concentragio
desses sais € alta, diz-se que a 4dgua € dura e, quando baixa, que € mole. Geralmente se
classifica uma 4dgua de acordo com a sua concentracdo total de sais conforme mostra a Tabela
I (Langelier, 1946).
A dureza total de uma amostra de dgua € determinada por titulacio dos fons cdlcio e
magnésio, com solucido padrao de EDTA em pH 10, usando o negro de eriocromo T como
indicador. O resultado é expresso como CaCO3, mg L
Tabela I - Classificacdo de dguas naturais, de acordo com a concentracdo total de sais de

célcio e de magnésio, expressa em carbonato de cdlcio (mg L.

Classificacio CaCO;3 (mg L)
Aguas moles <50
Aguas moderadamente moles 50a 100
Aguas levemente moles 100 a 150
Aguas moderadamente duras 150 a 250
Aguas duras 250 a 350
Aguas muito duras > 350

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. Determinacdo da dureza de dguas.

Pipetar 50 mL da amostra, adicionar 3 mL de tampao de pH 10 e 6 gotas de indicador negro
de eriocromo T. Titular com solucdo padrio de EDTA os fons cdlcio e magnésio até a
mudanga da colorag@o da solucdo de vinho para azul. O resultado é expresso como CaCOs
(mg Lea classificagdo da dgua de acordo com a Tabela I (Langelier, 1946).

5.2. Determinacdo de célcio utilizando Calcon como indicador.

Pipetar 50 mL da amostra, adicionar 30 gotas de NaOH 50% (ou adicionar solu¢do de NaOH
1 mol L™ para fixar em pH 12), agitar durante 2 minutos para precipitar o Mg(OH), (que pode
ndo estar visivel) e acrescentar 6 gotas de indicador Calcon. Titular os fons célcio com
solu¢do padrdo de EDTA até a mudanca da coloracdo da solucdo de violeta para azul. O
resultado é expresso como Célcio, mg L™
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Portanto, a diferenca entre o nimero de mols dos dois métodos nos permite
avaliar o teor de magnésio na amostra.

Sugestdo de relatério:

1. Cabecalho de Identificagdo

2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Materiais e Reagentes

5. Resultados e discussao

5.1. Andlise da amostra de 4gua natural (Tabela II)

5.1.1. Volume (mL) de amostra tomada para andlise =

5.1.2. Concentra¢do molar da solugdo padrdo de EDTA (mol L") s =
5.1.3. Volume (mL) gasto de solugdo padrdo de EDTA =

Tabela II - Resultados da determinag@o do teor de célcio, magnésio e dureza de dguas.

Equipes

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

(Ca)
EDTA (mL)

(Ca+Mg)
EDTA (mL)

Ca (mg)

Mg (mg)

CaCOs3 (mg LY

5.1.4. Cilcio + magnésio na amostra (mg L) + s =

5.1.5. Célcio na amostra (mg LY+s=

5.1.6. Carbonato de cilcio por na amostra (mg L) +s =

5.2. Anélise da amostra de Agua mineral e Agua de coco (Tabela IIT)
5.2.1. Volume (mL) de amostra tomada para analise =

5.2.2. Solucdo padrio de EDTA (mol L") s =

5.2.3. Volume (mL) gasto de solu¢do padrao de EDTA =

6. Conclusao

7. Bibliografia
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PRATICA 16 - DETERMINACAO DE PEROXIDO DE HIDROGENIO EM AGUA
OXIGENADA COMERCIAL

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS

Titulagdo envolvendo reagdes de dxido-reducdo. Determinacdo da concentragdo de
peréxido de hidrogénio. Exatiddo e precisio de uma analise. Oxido-reducio: estequiometria,
potencial de 6xido-redugdo padrao. Determinacio do ponto final da titulacéo.

2. OBJETIVO GERAL
Determinar a concentragdo de perdxido de hidrogénio em amostras dgua oxigenada
comercial e comparar os resultados com os descritos nas embalagens.

3. REAGENTES E MATERIAIS
Bureta volumétrica; béquer; erlenmeyer; pipetas volumétricas; baldo volumétrico; proveta;

suporte universal e garra para bureta; frasco lavador; balanga analitica (+ 0,0001 g); KMnO,
~(,02 mol L'l; Na,C,04 =0,05 mol L (solugdo padrio); H,SO4 1 mol L'l; Agua oxigenada.

4. INTRODUCAO

O permanganato de potédssio é um agente oxidante forte (E° =151 V), amplamente
empregado em volumetria de 6xido-reducio na forma de titulante e de indicador.

MnOy4 (aq) + 8H*(aq) + 5¢° — Mn**(aq) + 4H,O(l)

A solu¢@o de permanganato se torna mais estdvel quando precaucdes forem tomadas durante a
sua preparacdo e estocagem. Em solugbes recém-preparadas, pequenas quantidades de
impurezas redutoras presentes, reduzem uma certa quantidade de MnOy4 . A solucdo pode ser
estabilizada quando submetida a fervura para acelerar a oxidag¢do das impurezas redutoras, e
apds repouso por uma noite, 0 MnO, produzido é removido em cadinho filtrante, enquanto a
solucio de KMnO4 € recolhida e armazenada em frasco escuro. Em meio 4cido, o
permanganato pode ser padronizado com uma solug@o padrdo de oxalato de sédio.

5H,C,04(aq) + 2MnOy4 (aq) + 6H*(aq) — 10COx(g) + 2Mn**(aq) + 8H,O(l)

No inicio, a reacdo é lenta mesmo com a solugdo aquecida, mas com o aumento da
concentragio do catalisador Mn** a reacfio é acelerada.

O peréxido de hidrogénio é um agente oxidante que mediante a liberacio de oxigénio
nascente, possui efeito bactericida. Na concentracdo de 3% a solugdo é usada como
antisséptica que se apresenta incolor, podendo apresentar odor que lembra o de ozodnio.
Decompde-se rapidamente em contato com substancias oxidantes ou redutoras e por efeito de
luz e calor. As solugdes de perdxido de hidrogénio ndo sdo estdveis, razdo pela qual os
produtos comerciais costumam conter certas substincias organicas, por exemplo, acetanilida,
uréia e dcido trico adicionado para torna-las mais estdaveis. Das referidas substincias, somente
a uréia ndo consome permanganato. As concentragcdes das solu¢des comerciais de peréxido de
hidrogénio sdo expressas em volumes de oxigénio (10, 20, 30, 40 e 100 volumes) que sdo
capazes de produzir por decomposi¢@o nas cnTp.

2H202(1) - 2H20(1) + Oz(g)
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Assim, uma solucdo de perdxido de hidrogénio 10 volumes, aproximadamente 3% em H,0,,
quando decomposta é capaz de fornecer volume 10 vezes maior em géas oxigénio medido a
0°Ce 1,01325x 10° Pa (1 atm, 760 mmHg).

Na titulacdo de perdxido de hidrogénio com permanganato em meio dcido € representada pela
reacdo estequiométrica:

5H,0,(aq) + 2MnO4 (aq) + 6H'(aq) — 2Mn**(aq) + 50:(g) + 8H,O(1)

As primeiras gotas da solu¢do descoram lentamente, mas depois de iniciada a titulacdo a
reacdo € rapida até o ponto final.

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. Preparacgdo da Solucao de KMnO4 =0,02 mol L.

Calcular e pesar em um béquer uma massa de KMnQO4 necessario para preparar volume
necessdrio desta substincia na concentracio aproximada de 0,02 mol L. Em seguida,
adicionar quantidade de dgua correspondente a 2/3 do volume da solu¢io final, cobrir com um
vidro relégio, aquecer a solucdo até a ebulicdo e ferver moderadamente durante 10 minutos.
Ap6s resfriar transferir para um baldo volumétrico adequado, completar o volume e
armazenar em um frasco escuro.

5.2. Preparagdo da Solucdo Padrdo de Na,C,04 =0,0500 mol L.
Calcular e pesar numa balanga analitica (+ 0,0001 g) uma massa do padrao primério Na,C,Oy4,
(previamente seco a 110 °C por uma hora), para preparar volume necessario desta solugdo na

concentragdo proxima a 0,0500 mol L. Dissolver em dgua destilada, transferir para o balao
volumétrico, completar o volume e homogeneizar.

5.3. Preparacdo de Solucdo de H,SO, 1 mol L' (H,SO,4 95-98%; d=1,84 ¢ mL™"). Calcular
quantidade solucdo concentrada de 4cido sulftrico, pipetar cuidadosamente através das
paredes de um béquer sobre dgua destilada, homogeneizar e resfriar. Transferir o contetido
para um baldo volumétrico adequado, completar volume com 4dgua destilada e homogeneizar.

5.4. Padronizagdo da Solugdo de KMnOj.

Observando a estequiometria da reagdo, transferir para um erlenmeyer volume de solucdo
padrdo de oxalato de sédio 0,0500 mol L™ que consuma quantidade de solu¢io de KMnOy
relativa a 3/5 da capacidade da bureta. Adicionar cerca de 20 a 30 mL de dgua destilada 20
mL de 4cido sulfdrico 1 mol L™. Aquecer a solucdo na temperatura préxima a 80°C, tomando
o cuidado de ndo ultrapassi-la para evitar a decomposicdo do oxalato. Titular a solucgdo
lentamente ainda quente com a solu¢do de permanganato de potdssio. Inicialmente a reacdo é
lenta, aumentando sua velocidade com o acréscimo da quantidade de Mn(Il) catalisador em
solug@o. O ponto final da titulacdo € alcancado com pequeno excesso de solugdo titulante,
visualizado pelo aparecimento de uma coloracdo violeta claro (résea) permanente.

5.5. Andlise da amostra de d4gua oxigenada

5.5.1. Pré-titulacdo. Pipetar 1,0 mL de amostra para um erlenmeyer, adicionar cerca de 20 a
30 mL de dgua destilada e 5,0 mL de 4cido sulftirico 1 mol L. Iniciar a titulacdo com a
solugdo padrdo de permanganato, lentamente até o aparecimento de uma coloragcdo violeta
clara. (a reacdo € lenta no inicio da titulagdo). Calcular o consumo do titulante observando a
estequiometria da reacdo. Caso seja necessdrio, fazer dilui¢do da amostra 5.5.2.

5.5.2. Titulagdo da Amostra. Transferir para um erlenmeyer, uma aliquota da solucdo diluida
de 4gua oxigenada (preparada no item 5.5.1), adicionar cerca de 20 a 30 mL de dgua
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destilada, 20 mL de 4cido sulfirico 1 mol L™ e iniciar a titulagio com a solugdo de
permanganato padrdo, lentamente, até o aparecimento de uma coloragdo violeta clara. Anotar
o volume gasto do titulante e calcular a porcentagem (%) de H,O, na amostra analisada.

Sugestiao de relatério:

1. Cabecalho de Identificagdo
2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Materiais e Reagentes

5. Resultados e discussdo

5.1. Padronizacdo da solu¢do de KMnO, (Tabela I)
Concentra¢do em mol L' da solugdo de Na,CyO4=
Volume (mL) de solucdo de Na,C,0y, titulado =
Volume gasto de solugdo de KMnO, =
Concentracdo molar da solucdo de KMnO, =

Tabela I — Resultados da padronizagio da solu¢do de KMnQO4

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
mL
KMnO, mol L™

Concentra¢io molar média da solucdo de KMnOy4 (mol L") + 5 =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =.

5.2. Anélise da amostra de 4gua oxigenada (Tabela II)

Volume (mL) de amostra analisada =

Volume (mL) de solucdo diluida de amostra preparada =

Volume (mL) da aliquota de solu¢éo diluida de amostra tomada para anélise =
Volume gasto de solugdo padrao de KMnO, =

Porcentagem (%, m/v) de H,O; na amostra =

Forga da 4gua oxigenada em volume de oxigénio =

Tabela II — Resultados da analise de H,O, na amostra

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

KMnO, (mL)

H>0, (%)

Forca, O, (V)

Teor de H,O, na amostra (%) * s =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =.
For¢a média da dgua oxigenada em volume de oxigé€nio =

6. Conclusido

7. Bibliografia
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PRATICA 17 - DETERMINACAO DE VITAMINA C EM PRODUTOS COMERCIAIS

1. ASSUNTOS ENVOLVIDOS

Titulagio envolvendo reagdes de Gxido-reducdo. Oxido-reducio: estequiometria,
potencial de 6xido-reducdo padrdo. Determinagdo do ponto final da titulagdo. Determinacgio
da concentrag@o de dcido ascorbico. Exatidao e precisdo de uma andlise.

2. OBJETIVO GERAL
Determinar a concentracdo de dcido ascorbico em amostras comerciais € comparar

com as informacdes expressas nas respectivas embalagens.
3. REAGENTES E MATERIAIS

Bureta volumétrica; béquer; erlenmeyer; pipetas volumétricas; baldo volumétrico;
proveta; suporte universal e garra para bureta; frasco lavador; balanga analitica (+ 0,0001 g);
iodato de potdssio sdlido; iodeto de potéssio sélido; solu¢do de HCI 1mol L suspensdo de
amido; comprimidos de vitamina C; sucos de frutas.

4. INTRODUCAO

Na andlise volumétrica, os métodos iodimétricos envolvem a reducdo do iodo (I, I3")
enquanto aqueles que envolvem oxidagdo do fon iodeto (I") s@o denominados métodos
iodométricos. Estas titulagdes sdo geralmente realizadas em meio, levemente alcalino (pH=S8)
ou fracamente 4cido.
O iodo (I») tem uma baixa solubilidade em dgua, mas o complexo (I3") é bastante soldvel.
Assim, solu¢des de iodo sdo preparadas dissolvendo I, em uma solugéo concentrada de iodeto
de potéssio:

Io(s) + I'(aq) — 15 (aq)

A formacdo de I3 ndo altera nem produz erros no método porque os potenciais padrdes de
eletrodo das semi-reacdes sdo praticamente oS mesmos.

IL(s) + 2 S 2I (aq) E°=0,535V
I (aq) + 2¢” 5 3I(aq) E°=0,536 V

O ponto final na iodimetria, onde o titulante € o I3"e o analito € um agente redutor, € detectado
quando um pequeno excesso de titulante (Is") é complexado pela cadeia de amido usado como
indicador, com aparecimento da cor azul do complexo.

Na iodometria o fon iodeto é um agente redutor fraco e reduzird agentes oxidantes fortes. Ele
ndo é usado, no entanto, como titulante, por ndo existir um indicador adequado para localizar
o ponto final, bem como, outros fatores como a velocidade de reacao.

Quando um excesso de iodeto é adicionado a uma solugdo de um agente oxidante, I3~ é
produzido em uma quantidade equivalente ao agente oxidante presente. Este I3 pode ser
titulado com um agente redutor e o resultado serd o mesmo como se o agente oxidante fosse
titulado diretamente. O titulante usado € o tiossulfato de sddio, NayS;0s. A andlise de um
agente oxidante desta forma é chamada de Método Iodométrico.

Considere, por exemplo, a padronizacdo de fon tiossulfato com iodato em meio 4cido na
presenga de iodeto:

1057 (aq) + 8I(aq) (excesso) + 6H'(aq) — 313 (aq) + 3H,O(1)
Ir(aq) + 25,057 (aq) — 3I(aq) + S40¢>(aq)
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Cada 103" produz 3153, que reagem com 682032'. O ponto final da iodometria, em que o
analito é um agente oxidante que reage com I para formar I, e, este é titulado com o
tiossulfato, é alcancado com o desaparecimento da cor azul do complexo amido-iodo.

O indicador mais empregado nos métodos iodométrico e iodimétrico € a suspensdo de amido.
Uma suspensdo aquosa de amido quando adicionada a uma solugdo que contenha tragos de
fon triiodeto, produz intensa coloracdo azul devido a adsorcdo do fon triiodeto pelas
macromoléculas coloidais do amido. O amido é formado por dois constituintes: amilose (J3-
amilose) e a amilopectina (a-amilose). A amilose forma um complexo de adsor¢do com o I3
de cor azul intensa e a amilopectina, de cor violdcea, sendo este ultimo mais estivel e
indesejdvel por ndo apresentar um comportamento reversivel.

A vitamina C ou 4cido ascérbico (C¢HgOg; MM=176,13 g mol™) ¢ facilmente oxidada ao
acido deidroascorbico:

o o C(OH)HCH,0H o o}

\ R
*H N

C(OH)HCH,OH

H + 2HY 4+ 2e
HO OH

ACIDO ASCORBICO ACIDO DEHIDROASCORBICO

O iodo é um oxidante de poder moderado de tal modo que oxida o dcido ascérbico somente
até acido deidroascérbico. A reacdo bésica envolvida na titulacéo é:

o 0 C(OH)HCH,0H o o
X .

*H + |3-

C(OH)HCH,OH

H + 2H+ 4 3r
HO OH

ACIDO ASCORBICO ACIDO DEHIDROASCORBICO

I3 (aq) (excesso) + 252032_(aq) S 3l (aq) + S4062_(aq)

A vitamina C € rapidamente oxidada pelo proprio oxigénio dissolvido na solu¢do. Assim, as
amostras devem ser analisadas o mais rdpido possivel depois de dissolvidas. O frasco de
titulacdo deve ser fechado com papel aluminio durante a titulacdo para evitar a absorcdo de
oxigénio adicional do ar. A agitacdo continua em um erlenmeyer aberto pode absorver
quantidade suficiente de oxigénio e causar erro no método. Uma alternativa € analisar o 4cido
ascorbico através da titulacdo de retorno. Adiciona-se um excesso de solucdo de iodo (Iz) a
solug@o contendo o analito. O I3 que ndo reagiu com a vitamina C é titulado com solucdo
padrao de Na,S,03; empregando o amido como indicador.

5. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1. Preparacao de solucdo de Na,S,03; =0,05 mol L.

Ferver cerca de 1200 mL de dgua destilada por 5 a 10 minutos para assegurar a esterilidade
(solucdes de tiossulfato de sodio sdo susceptiveis ao ataque por bactérias, alterando a
concentracdo molar com o tempo) e para expelir o CO,. Resfriar a temperatura ambiente.
Pesar a quantidade necessdria de Na,S,03.5H,0, transferir para um baldo volumétrico de 1
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litro, dissolver com a 4gua destilada previamente fervida, adicionar 0,1 g de Na,COs, agitar
até dissolugdo e completar volume. O carbonato de s6dio é adicionado para estabilizar a
solugd@o na forma neutra ou ligeiramente alcalina. Estocar esta solu¢do em geladeira.

5.2. Solugdo de amido como indicador.

Fazer uma pasta com 2 g de amido e 25 mL de dgua, acrescentar, sob agitagdo, 250 mL de
dgua fervendo e manter o sistema fervendo por mais 2 minutos. Adicionar 1g de 4cido bdrico.
Resfriar e guardar em frasco bem fechado.

5.3. Padronizacio da solucio de Na,S,03; =0,05 mol L.

Pesar aproximadamente 0,0300 g de KIO; previamente dessecado a 150 a 180°C durante
cerca de 1 hora. Transferir para um erlenmeyer e dissolver em cerca de 20 a 30 mL de 4dgua
destilada. Adicionar 5 mL de solugdo de Nal 1 mol L™ e 10 mL de HCI 1 mol L. Titular
imediatamente com solu¢do de Na;S,0; até que a coloragdo da solugdo se torne amarela
muito fraca. Adicionar entdo, 5 a 6 gotas de suspensdo de amido e prosseguir a titulagdo até o
desaparecimento da coloragdo azul.

5.4. Preparacdo da Solucio de I, =0,025 mol L.

Calcular a massa necessdria para preparar 100 mL de uma solugdo de iodo 0,03 mol L. Pesar
o iodo e no mesmo béquer pesar 1,0 g de iodeto de potéssio. Adicionar pequena quantidade de
dgua e agitar cuidadosamente para dissolver o iodo. Transferir para um balao de 100 mL,
completar o volume e estocar em frasco escuro.

5.5. Padronizacdo da Solugdo de I, =0,025 mol L

Pipetar 15 mL da solucdo de iodo e transferir para um erlenmeyer. Titular com solu¢do padrio
de NayS,03 0,05 mol/L até a coloracdo da solucédo se tornar levemente amarelada. Adicionar 5
gotas de solucdo de amido e prosseguir a titulacdo até o desaparecimento da coloracio azul.
Calcular a concentragdo molar da solugdo de iodo

5.6. Andlise da amostra.
5.6.1. Preparo da solucdo da amostra de Vitamina C. Pesar uma amostra equivalente a um
comprimido de vitamina C, dissolver em d&4gua destilada e transferir para um baldo
volumétrico de 250 mL.

5.6.2. Pré-titulagdo (Método de Titulagdo Direta). Pipetar uma aliquota de 1,0 mL da solucédo
da amostra, transferir para um erlenmeyer de 125 mL, adicionar 20 a 30 mL de dgua destilada
e 5 gotas de solucdo de amido. Titular rapidamente com solu¢do padrio de iodo até o
aparecimento de coloracdo azul. Calcular o consumo do titulante observando a estequiometria
da reacdo.

5.6.3. Anélise da Vitamina C (Método de Titulacdo Direta). A partir de cdlculos do item 5.6.2,
pipetar uma aliquota da solu¢do da amostra para um erlenmeyer, adicionar cerca de 20 a 30
mL de dgua destilada e 1,0 mL de solugdo de amido. Titular rapidamente com solucio padrio
de iodo até o aparecimento da coloracdo azul, calcular a concentracdo aproximada de acido
ascorbico na solugdo da amostra e comparar o resultado com a da anélise efetuada usando a
titulac@o por retorno.

5.6.4. Andlise da Vitamina C (Método de Titulagdo por Retorno). Pipetar uma aliquota da

solugdo da amostra e transferir para um erlenmeyer. Calcular e adicionar volume da solucdo
de iodo (I5), necessdrio para reagir completamente com o acido ascérbico da aliquota e

55



56

adicionar um excesso de 15 mL. Titular o excesso de iodo com solucdo padrio de Na,S,03 até
a coloragdo da solugdo se tornar levemente amarelada. Adicionar, entdo, 5 gotas de suspensio
de amido e prosseguir a titulagdo até o desaparecimento da coloracdo azul. Calcular a
quantidade de vitamina C em cada comprimido.

5.6.5. Experimento opcional: andlise de amostras de sucos citricos. Pipetar uma aliquota de 30
a 50 mL de amostra de suco previamente filtrada. Acrescentar 10 mL de solucdo padrio de I,
e titular conforme item 5.6.4. Compare o conteido de vitamina C de uma amostra de suco
recém preparada com uma segunda amostra do suco que tenha sido agitada durante 30 min.
Faca o mesmo procedimento com uma amostra de suco comercial.

Sugestdo de relatério:

1. Cabecalho de Identificacdo
2. Titulo da Pratica

3. Objetivo Geral

4. Materiais e Reagentes

5. Resultados

5.1. Padronizagdo da solug@o de Na,S,03 (Tabela I)
Massa de KIO; utilizada =

Volumes gastos de solugdo de Na,S,03 =

Tabela I - Resultados da padronizac¢io da solucio de Na,S,03
Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
KIO; (g)
Na28203 (mL)
Na»S,05 (mol L)
Concentra¢do molar média da solucdo de Na,S,03 (mol/L) £ s =
Limite de confiancga (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =.
5.2. Padronizagéo da solugdo de iodo (Tabela II)
Volume (mL) de solucdo de I5 titulado =
Concentracdo molar da solucdo de Na,S,03+ s =
Volume gasto de solugdo de Na,S,03 =

Tabela Il — Resultados da padronizacdo da solugdo de I3~
Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Na2820 3 (mL)
I (mol LY
Concentra¢io molar média da solucio de I;” (mol L") £ s =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =
5.3. Andlise de amostra de comprimido
Massa (g) do comprimido analisado =
Volume (mL) de solucdo de amostra preparada =
Volume da aliquota da solu¢do da amostra tomada para andlise =
Volume gasto de solugdo de iodo =
5.3.1. Método de titulacdo direta (Tabela III)
Volume gasto de solugdo de iodo =
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Acido Ascérbico (g/comp.) =

Tabela III - Resultados da anélise de acido ascérbico (AA) em comprimido pelo método de
titulacdo direta.

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
I3 (mL)

AA (g/comp.)
Massa de 4cido ascorbico média por comprimido (g/comp.) £s =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =

5.3.2. Método de titulacdo por retorno (Tabela IV)
Volume (mL) de solucao de iodo adicionada (Método de titulag@o por retorno) =
Volume (mL) gasto de solucao de Na,S,03 =

Tabela IV - Resultados da andlise de 4cido ascorbico (AA) em comprimido pelo método de
titulagdo por retorno.

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Na28203 (mL)

AA (g/comp.)

Massa (g) de acido ascorbico por comprimido + s =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =

5. 4. Anélise de amostra de suco (Tabela V)

Volume (mL) de amostra analisada =

Volume de solucdo de iodo adicionado =

Volume gasto de solu¢do de Na,S,03 =

Massa de 4cido ascorbico (AA) em suco (mg/200 mL) =

Tabela V - Resultados da andlise de dcido ascorbico (AA) em suco de laranja

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Naz S 203 (mL)

Suco natural
AA (mg/200 mL)

NaQSQO?, (mL)

Comercial
AA(mg/200 mL)

Massa de 4cido ascérbico de suco natural (mg/200 mL) + s =
Limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% =

6. Conclusio
7. Bibliografia
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