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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 laboratério verifigue a localizacdo 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 utiliza-los se houver necessidade.

2) A probabilidade de ocorrer acidentes exige que oculos de protegdo sejam utilizados
durante todo o tempo de permanéncia no laboratério. Oculos prescritos regularmente nao
séo substitutos adequados para os protetores de olhos. Lentes de contato nunca deveréo
ser utilizadas no laboratério porque os vapores poderdo reagir com as mesmas € ter um
efeito maléfico sobre seus olhos.

3) A maioria dos produtos quimicos no laboratério € téxica, alguns muito toxicos e outros
em concentragées elevadas - como solugdes concentradas de acidos e bases séo
corrosivas. Evite contato destas solugdes com sua pele. Na eventualidade de um contato
destas solucdes, lave imediatamente a parte afetada com agua em abundancia. Se uma
solugao corrosiva respingar sobre sua roupa, retire-a imediatamente. Tempo é 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. Nao 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 sucgéo.

8) Use guarda-p6 como protecéo e calgados adequados (nunca sandalias). Caso o cabelo
seja comprido prenda-o adequadamente.

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 téxicos podem estar envolvidos na operacao.
Seja cauteloso quando realizar testes de odor; use suas maos para levar o vapor préximo
ao nariz.

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

contenham ions de metais pesados ou solventes organicos no esgoto da rede, um
armazenamento alternativo se faz necessario para este tipo de solugdes.
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EXPERIENCIA N° 01
CALIBRACAO DE APARELHOS VOLUMETRICOS

MATERIAIS

Termdmetro

Erlenmeyer

Pipetas volumétricas de 1, 5, 10, 25 e 50 mL

Bureta de 25 mL

Baldo volumétrico de 100 mL

Suporte universal e garra para bureta

Balancas: analitica (+0,0001g) e semi-analitica (+0,019)

INTRODUCAO

Os frascos volumétricos comumente utilizados em laboratério sdo classificados em
dois grupos: os calibrados para conter um certo volume (TC, to contain, gravado no vidro),
sendo utilizados para preparar volumes fixos de solugdo e aqueles utilizados para
transferir um determinado volume (TD, to deliver). Na calibracéo, os frascos volumétricos
TD tém seus volumes corrigidos com relagcado ao filme liquido que fica retido na parede
interna, escoando apenas o volume aferido.

As pipetas volumétricas sédo utilizadas para transferir volumes fixos (aliquotas) de
solugdo, enquanto que as graduadas, volumes variaveis. As pipetas volumétricas mais
utilizadas possuem capacidades de 0,5 a 100 mL e as pipetas graduadas de 1 a 25 mL.

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

Baldes volumétricos sdo construidos para conter um certo volume de liquido (TC) e
sdo usados na preparagdo de solugbes de concentragcdo conhecida. Os baldes
volumétricos mais empregados sdode 1 mLa 2 L.

Este experimento tem como objetivo a afericdo de frascos volumétricos de
laboratério, com o intuito de melhorar a exatiddo nas suas medicdes. A técnica se baseia
na obtencgéo do volume corrigido de agua para a condi¢ao padrao de 20°C, partindo-se da
massa de agua contida ou transferida pelo frasco, na temperatura da mesma.

Para efeito desta calibracdo sdo adotadas algumas defini¢oes.

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

b) O menisco é a interface entre o ar e o liquido que esta 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.
Quando o liquido for opaco, o menisco deve ser posicionado pela linha superior, no
plano horizontal de visao.

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

Algumas fontes de erros sado inerentes ao processo de medicdo e de uso. A
capacidade de um frasco volumétrico varia com a temperatura. O coeficiente de dilatacao
volumétrica do vidro varia aproximadamente de (10 a 30) x 10° °C™". Durante a afericao, a
medicao da temperatura da agua deve ser registrada com a precisao de + 0,5°C.
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LIMPEZA DOS APARELHOS VOLUMETRICOS

Impurezas produzem ma configuracdo do menisco e retencao excessiva de liquido
nas paredes dos frascos volumétricos. Portanto, em andlise quantitativa os mesmos
devem estar perfeitamente limpos antes do uso, pois, a presenca de substancias
gordurosa pode induzir a erros no resultado final da andlise. A limpeza torna-se
necessaria, quando goticulas ou pelicula de agua nao uniforme aparece aderente as
paredes internas do equipamento durante o escoamento de liquido. Neste caso, utiliza-se
geralmente solucdo de detergente 1 a 2% (m/v), solugdo de H,SO, concentrada ou
solugdo de etanolato de sodio ou potassio (NaOH ou KOH) em etanol. Deve-se passar
rapidamente e imediatamente lavar com agua, preservando o vidro de ataque quimico.

TEMPO ESCOAMENTO

Em frasco volumétrico empregado para a transferéncia de liquido, o volume
transferido € 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
consequentemente, menor o volume transferido. Portanto, um determinado frasco
volumétrico transfere um 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 1 e 2 sdo apresentados alguns tempos de escoamento
de agua dos respectivos frascos de transferéncia.

Tabela 1. Especificacdes do U.S. National Bureau of Standards para pipetas.

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

Tabela 1. Tolerancia para bal6es volumétricos classe A.

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

Tabela 2. Especificacdes do U.S. National Bureau of Standards para buretas classe A

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

Partindo-se da massa de agua aparente, calcula-se o volume corrigido para a
temperatura de referéncia de 20 °C:

Onde:

Voo = (Ma/pa) [1 - ¥(ta— t20)]

(1)
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V2o = volume (mL) corrigido a 20°C,

ma = massa (g) da agua contida ou transferida,

pa = densidade (g/mL) da 4gua a ta°C, (consultar tabela Ill).

v = coeficiente de expansao térmica do material do frasco (pirex = 1,0 x 10°°C '1).

ta = temperatura (°C) da agua usada no experimento,

too = temperatura de 20°C.

Obs.: Quando um novo experimento € realizado numa temperatura t diferente de ta, 0
volume (V;) podera ser obtido mediante a utilizagdo do volume aferido (Vzo), de acordo
com a equacao 2:

Vi = Voo [1=v(t20 — 1)] (2)
Tabela 3. Densidade da agua em funcao da temperatura

T (°C) pa (g/cm’) 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

CALIBRACAO DE BALAO VOLUMETRICO DE 100 mL

a) Pesar o balao volumétrico limpo e seco;

b) Preencher com 4gua destilada até a marca, observando o menisco, e proceder a nova
pesagem,;

c) Anotar a temperatura da agua;

d) Calcular a capacidade do balao a partir da equacgéao (1);

e) Secar o balao (por fora) e repetir os procedimentos anteriores;

f) Determinar o volume médio e desvio padrdo para expressar a capacidade do baldo e
sua incerteza na medida de volume.

Tabela 4. Calibracdo de baldo volumétrico

100 mL 1 2 3 4
Ms
Mg.a

Ma

Va
Ta = (temperatura nas condi¢des experimentais)
Vits:
mg = massa do bal&o vazio

mMg.a = Massa do baldo + massa de agua
ma = massa de agua

Desvio padrao, para fins analiticos podemos chamar de Estimativa do Desvio Padrao.

s = [ ( Xi- Xmedio)® / n -1]"2
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CALIBRACAO DAS PIPETAS

a)
b)

Pesar um recipiente coletor (erlenmeyer, béquer) numa balanga (precisédo de 0,01 g);
Encher a pipeta de 50 mL com agua destilada e ajustar o nivel do menisco com a
marca do volume do vidro;

Transferir o volume de agua para o frasco, mantendo a pipeta verticalmente com a
ponta encostada na parede do recipiente. Apds a drenagem mantenha a pipeta nesta
posicao por pelo menos 10 segundos antes de remové-la. Nao sopre a ultima gota;
Pesar o recipiente com agua e repetir o procedimento por mais trés vezes;

Atencéo: a parte externa do erlenmeyer deve estar seca nas pesagens subsequentes;
Anotar a temperatura da agua;

Calcular a capacidade da pipeta, a partir da equacao (1);

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

Repetir o procedimento para pipetas de 25, 10, 5 ... mL. A pipeta de 1mL devera ser
aferida com precisao de + 0,001 g, mesmo que a balancga utilizada seja de + 0,0001 g.

Tabela 5. Resultados das pesagens referentes as pipetas volumétricas

Pipetas | mg MR, 1 MR12 | MR 123 mj my ma my

MRg,1,2,3,
4

Ta = (temperatura nas condi¢coes experimentais)
Mg = massa do recipiente coletor

Tabela 6. Resultados da calibracao das pipetas

Pipeta Vi Vo V3 V4

Tempo
escoamento
(segundos)

<|
%)
<|
+
»

CALIBRACAO DA BURETA DE 25 mL

Pesar um erlenmeyer de 125 mL;

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

Deixar a agua escoar lentamente, abrindo a torneira até que a parte inferior do
menisco coincida com o zero da escala. A ponta da bureta ndo deve conter bolhas de
ar;

Deixar escorrer gota a gota volumes de 1, 3, 5, 7, ..., 25mL para dentro do erlenmeyer,
ja pesado previamente, até a marca de 25 mL. A 4gua escoada em cada intervalo é
recebida no mesmo frasco. Subtrair a massa do frasco vazio de cada pesagem
sucessiva paradaramassade 1, 3, 5, ..., 25 g;

Calcular os volumes correspondentes utilizando a massa especifica e massa da agua;
Construir o gréfico de calibragao: Volumes lido (V) x Volumes corrigidos (Vc);
Determinar a equagéao da reta e coeficiente de correlagao.




QMC 5305 — Quimica Analitica Quantitativa

Tabela 7. Resultados da calibracdo da bureta de 25mL
VL (mL) MR-agua (¢)] Magua (9) Ve (mL)
0 ______________________________________________
1,00
3,00
5,00
7,00
9,00
11,00
13,00
15,00
17,00
19,00
21,00
23,00
25,00
Mg = massa do recipiente

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

A equacao da reta é definida por: y=mx +b

onde:

y = variavel dependente, V, (volume lido)

X = variavel independente, V¢ (volume corrigido)

m = coeficiente angular — expressa a inclinagdo da curva aos eixos (inclinagao)

b = coeficiente linear — expressa a interse¢éo da curva aos eixos (origem ordenada)

Para se obter a reta de regressao de y sobre x, determina-se o coeficiente angular me o
coeficiente linear b, pelas seguintes equagdes:

b= §—m§ ou intersecao em y (b) = ponto de cruzamento no eixo y

m = Ixiyi — [EXi Zyi/ n] / Exi? - [ (£x;)° / n] ou inclinagdo m = Ay/AX = y»-Y1 / Xa-X

A equagédo da reta torna-se mais atrativa quando se introduz o coeficiente de correlagao
(r), que expressa a relagéo de x e y na curva, onde os valores ideais esperados sado 1 e —
1, ou seja, quanto mais proximo da unidade maior a relagdo, maior a probabilidade de
existir uma relagao linear definida. Caso os valores tendam a zero, indica-se que ndo ha
relacdo linear. A aceitagdo do coeficiente de correlagdo deve ser, também, um critério
obtido pelo grupo de confiabilidade, assim como o niumero de decimais a ser utilizado.

Coeficiente de Correlagao:
r = (nIxyi — IX2y) /{ [n=x? — (Ex)? ] [nZy? - ()3 172
RELATORIO: EXPERIENCIA N° 01

1. Obijetivo(s)
2. Resultados e discussao
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2.1. Calibracao do baldao volumétrico. Apresentar os resultados experimentais (Tabela V)
e Vts.
2.2. Calibracao das pipetas volumétricas. Apresentar os resultados experimentais
(Tabelas V e VI).
2.3. Calibracao da bureta de 25 mL.
2.3.1. Apresentar os resultados experimentais (Tabela VI).
2.3.2. Construir o gréfico de V| versus Vg.
2.3.3. Determinar a equacgao da retaparaa T = 20 °C.
2.3.4. Determinar o coeficiente de correlacao da calibragao (r)

3. Conclusoes
4. Bibliografia

10
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EXPERIENCIA N° 02

CURVAS DE TITULACAO ACIDO-BASE

METODOLOGIA DE ANALISE: VOLUMETRIA DE NEUTRALIZAGCAO

MATERIAIS REAGENTES

pHmetro HCI 0,100 mol/L
Agitador e barra magnética NaOH 0,100 mol/L
Béquer 100 e 250 mL CH3;COOH 0,100 mol/L
Bureta de 25 mL Na,COj sélido

Pipeta volumétrica 10 e 15 mL HsPO4 0,100 mol/L
Proveta de 50 mL NH;3 0,100 mol/L
INTRODUCAO

Uma titulacdo acido-base envolve uma reagcao de neutralizacdo na qual um acido
reage com uma quantidade equivalente de base. Construindo uma curva de titulacao
podemos facilmente explicar como o ponto final desta titulacdo pode ser detectado. Esta
curva pode ser construida através do grafico do pH da solucdo em funcao do volume de
titulante adicionado (vide figura 1). O titulante € sempre um acido ou uma base forte. O
analito pode ser tanto uma base ou acido forte como uma base ou acido fraco.

A propriedade da solugdo medida nesta titulagdo € o pH. Um pHmetro é usado
para medir o pH da solucdo quando o titulante é adicionado progressivamente.

O ponto final da titulagdo pode ser determinado graficamente ou pela adicao de um
indicador apropriado. A escolha de um indicador adequado requer um conhecimento
detalhado das caracteristicas do acido e da base. Através da analise do gréafico pode-se
selecionar um ou mais indicadores adequados para cada titulagao.

14
| 2
124 —* *
I 1
10 |
I 172
8 -
T | pHeq |
3 6t
' L 1/2
4 -
.
I _— v
2 - . /
o——o—" 2 /onto final
0 " 1 " 1 1 " 1 " 1
0 10 20 30 40 50

Volume de T, mL

11



QMC 5305 — Quimica Analitica Quantitativa
PROCEDIMENTO

Antes de iniciar o experimento, aguarde as instrucdes para operar com o pHmetro. O
béquer usado para titulagao deve ser limpo depois de cada titulagdo. Quando o aparelho
nao estiver em uso, deixar o eletrodo imerso com agua destilada. O pHmetro deve ser
calibrado com uma solugéo tampao antes de iniciar a titulagdo. Deve-se tomar cuidado ao
manipular o eletrodo de vidro, pois este € extremamente fragil.

1. Titulacao de solucao de HCI ~ 0,100 mol/L com solucao padrao de NaOH 0,100
mol/L. Completar a bureta com NaOH padrao, eliminar possiveis bolhas de ar localizadas
abaixo da torneira e ajustar o nivel do liquido para o valor zero. Transferir 15 mL de HCI
padréo para um béquer de 200 mL e adicionar 50 mL de agua destilada com o auxilio de
uma proveta. A quantidade de agua acrescentada deve cobrir a parte do eletrodo que é
sensivel a leitura. Ligar o agitador e medir o pH da solugéo. Adicionar adequadamente
quantidades de solucéo padrao de NaOH e a cada estabilizacdo do pH anotar na Tabela 2
o resultado do volume de NaOH e o respectivo valor de pH da solugdo. Medir os valores
de pH ap6és cada adicao de 0,50 mL até 13,00 mL. Em seguida mantenha adi¢des de 0,20
mL até que 17,00 mL tenha sido adicionado. Finalmente, continue adicionando 0,50 mL
até o volume total de 25,00 mL de NaOH. Construir grafico de pH versus volume de
NaOH adicionado.

2. Titulacao de solucao CH3;COOH ~ 0,100 mol/L com solucao padrao de NaOH
0,100 mol/L. Repetir o procedimento semelhante ao do item 1, usando 15,00 mL da
solugéo de CH,COOH em lugar de HCI e adicionar 50 mL de agua destilada com o auxilio

de uma proveta.

3. Titulacao de solucao de HsPO,; ~ 0,100 mol/L com solucao padrao de NaOH 0,100
mol/L. Repetir o procedimento semelhante ao do item 1, usando 7,00 mL de H3PO4 em
lugar de Hcle adicionar 50 mL de agua destilada com o auxilio de uma proveta. Medir os
valores de pH apds cada adi¢cdao de 0,50 mL até 5,00 mL, em seguida manter adigées de
0,20 mL até 9,00 mL tenham sido adicionados. Continue adicionando 0,50 mL até um total
de 12,00 mL de NaOH e, entéo, adicione 0,20 mL até 16,00 mL. Finalmente, titule até
20,00 mL com adicdes de 0,50 mL. Construir grafico de pH versus volume de NaOH
adicionado.

4. Titulacao de solucao de NaOH ~ 0,100 mol/L com solucao padrao de HCI 0,100
mol/L. Repetir procedimento semelhante ao do item 1 usando 15,00 mL da solug&o de
NaOH em lugar de HCI.

5. Titulacao de solucao de NH; 0,1 mol/L com solucao padrao de HCI 0,1000 mol/L.
Repetir procedimento semelhante ao do item 1, utilizando 15,00 mL de NH3 no lugar de
HCI e adicionar 50 mL de agua destilada com o auxilio de uma proveta.

6. Analise de uma amostra de carbonato de sédio (Na.CO3) empregando a curva de
titulacao, com solucao padrao de HCI 0,100mol/L. Pesar aproximadamente 0,1060 g
de amostra e transferir para um béquer de 200 mL. Acrescentar 50 mL de agua destilada
e dissolver. Titular com solucéo padrao de HCI. Medir o valor de pH apés cada adigao de
0,50 mL até 8,00 mL, em seguida, manter adicdao de 0,20 mL até 12,00 mL. Continue
adicionando 0,50 mL até um total de 18,00 mL de HCI e, entdo, adicione 0,20 mL até
22,00 mL. Finalmente, titule até 30,00 mL com adi¢cdes de 0,50 mL. Construir grafico de
pH versus volume de HCI adicionado.
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Tabela 1. Relagao de indicadores acido-basicos mais utilizados.

Indicador pH transicdo Coloragéao PKin
Vermelho de cresol 1,2-2,8 Vermelho - amarelo

Azul de bromofenol 3,0-4,6 Amarelo - azul 3,8
Alaranjado de metila 3,1-44 Vermelho - amarelo 3,5
Verde de bromocresol 3,8-54 Amarelo - azul 4,7
Vermelho de metila 4,4 -6,2 Vermelho - amarelo 5,0
Azul de bromotimol 6,0-7,6 Amarelo - azul 71
Vermelho de cresol 72-8,8 Amarelo - vermelho
Fenolftaleina 8,0-9,6 Incolor - vermelho 9,3
Timolftaleina 9,4-10,6 Incolor - azul 9,9
Amarelo de alizarina 10-12 Amarelo - vermelho 11,1

Tabela 2. Valores de pH versus volume de titulantes adicionados nas titulages acido-
base.

(mL) PH (mL) pH (mL) pH (mL) pH
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RELATORIO: EXPERIENCIA N°02
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1. Obijetivo(s)
2. Resultados e discussao

2.1. Curva de titulagéo e determinacao da concentracdo da solugao de HCI com solucao
padrdo de NaOH.

2.1.1. Figura 1: curva de titulagéo pH versus Vnaoun (mL).

2.1.2. Andlise gréfica: Calculo do volume de titulante no ponto de equivaléncia.

2.1.8. Calculo da concentracao da solucao de HCI.

2.1.4. Selecionar o indicador mais adequado para a respectiva titulacéo.

2.2. Curva de titulagcéo e determinacgao da concentragdo da solugdao de CH3COOH. Idem
ao procedimento semelhante ao item 2.1

2.3. Curva de titulacao e determinacao da concentracao da solugédo de H3POy, utilizando
a 2%inflex&o. Idem ao procedimento semelhante ao item 2.1

2.4. Curva de titulagcéo e determinacao da concentragdo da solugao de NaOH. Idem ao
procedimento semelhante ao item 2.1

2.5. Curva de titulacao e determinacao da concentracédo da solugdo de NHs. [dem ao
procedimento semelhante ao item 2.1

2.6. Curva de titulagdo de carbonato de sédio utilizando a 22inflexdo. Determinar a
porcentagem de carbonato (Na,COs) na amostra sélida.

3. Conclusoes

4. Bibliografia
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EXPERIENCIA N° 03

PREPARAGCAO, PADRONIZACAO DE SOLUGCAO E DETERMINAGAO DA
ACIDEZ DE PRODUTO COMERCIAL

METODOLOGIA DE ANALISE: VOLUMETRIA DE NEUTRALIZAGCAO

MATERIAIS REAGENTES

Bureta de 25 mL Amostras de Vinagre e vinho

Béquer 100 e 250 mL NaOH sélido

Erlenmeyer de 250 mL Fenolftaleina ( 0,1% em etanol)
Proveta de 50 mL Ftalato acido de potassio (KHCsH4O4)

Baldo volumétrico 100 mL
Pipetas volumétricas de 1, 20 e 25 mL
Agitador e barra magnética

INTRODUCAO

O preparo de solugdes requer cuidados especiais desde a escolha da qualidade do
produto quimico, elaboracdo dos célculos e manipulacdo adequada, tais como
transferéncia de material, medicdo (massa, volume), dissolucdo e afericdo do volume
desejado. Em todas as etapas devemos sempre considerar a seguranca do pessoal e as
questdes ambientais.

Na dissolugao de um reagente em agua ou num outro solvente, devemos observar
se 0 processo é exotérmico ou endotérmico. O preparo de solugdes a partir de acido forte
€ acompanhado de grande desprendimento de calor. Nestas circunstancias, é importante
que a solucédo seja preparada em frascos que tenham abertura (boca) relativamente
grande, tipo béquer, e que o procedimento seja iniciado com agua destilada em
quantidade préxima a um 1/3 do volume final da solucdo. O &cido deve ser transferido
suavemente junto as paredes internas do frasco, permitindo uma adequada dissipagéao de
calor. Apos resfriamento, que pode ser acelerado externamente com um banho de agua,
as paredes externas deverdo ser enxugadas e a solugcdo transferida para o baldo
volumétrico. Devemos evitar erros por perdas do material medido, lavando—se os materiais
utilizados e recolhendo-se a agua de lavagem para o baldo volumétrico. Afericao do
volume final pode ser realizada com auxilio de uma pipeta na qualidade de um conta
gotas. Em seguida a solugcdo deverd ser homogeneizada sob agitacdo e estocada
devidamente em frascos de vidro limpos, devidamente rotulados.

Em analise volumétrica, a quantidade de um analito de interesse é determinada
através da reacdo desta espécie quimica com outra substancia em solugdo, chamada
padrdo cuja concentracdo € exatamente conhecida. Conhecendo-se a quantidade de
solucdo padrao que reagiu com a amostra e a reagdo quimica que ocorre entre as
espécies, tem-se condi¢cdes para calcular a concentragdo da substancia analisada. Em
meio aquoso, as titulacdes de neutralizacdo sao aquelas em que:

HsOt(ag) + OH (ag) — 2H20 (I)

Este procedimento é aplicado para determinacao quantitativaa de acidos e bases
fortes ou fracos (respeitando-se os limites da forga), tendo como titulante um eletrélito
forte.

E uma pratica comum em laboratérios preparar e padronizar uma solugdo de um
acido e de uma base que poderdao ser empregadas para determinar concentracdes de
acidos e bases desconhecidas.
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O hidréxido de sbdio € a base mais utilizada como padrao nas determinacdes de
analitos com caracteristicas acidas. Porém, ele ndo é um padrdo primario, pois sua
massa molar é relativamente baixa, é higroscopico e absorve gas carbbnico do ar, contém
pequenas quantidades de impurezas; sendo 0 mais importante o carbonato de sodio. A
solucado de hidréxido de sodio livre de carbonato pode ser preparada através de uma
solugdo concentrada contendo cerca de 50 % (d = 1,56 g/mL) em massa de NaOH, onde
o carbonato é insollvel e pode ser separado por decantagao, centrifugacao ou filtragdo. A
partir desta, solucées mais diluidas sdo preparadas e estocadas em recipientes plasticos.
Rotineiramente, as solucbes de acidos ou bases sdo preparadas na concentracdo
préxima a desejada e padronizadas com um padrdo primdrio. Outra alternativa é a
utilizacao de pesagem direta do sélido e preparo imediato da solugdo desejada.

O ftalato acido de potassio (KHCgH4O4), acido monoprdtico fraco, € um padrao
primario normalmente empregado na padronizacdo de solucdes alcalinas. E encontrado
com grau de pureza préximo a 99,95%, estavel, ndo é higroscopico e possui uma massa
molar relativamente elevada (204,22 g/mol). A fenolftaleina é o indicador mais apropriado
para estas titulacoes.

O 4cido acético é um &cido fraco tendo um Ka=1,75x10". Ele é amplamente usado
em quimica industrial na forma de &cido acético industrial (d=1,053 g/mL e 99,85% m/m).
Na industria alimenticia € usado sob a forma de vinagre. Segundo a Organizagao Mundial
da Saude, o vinagre deve conter 3,5 - 8,0% em m/v de acido acético. A acidez total do
vinagre é determinada mediante titulacdo com uma solugcédo padrao alcalina na presenca
de fenolftaleina como indicador, segundo a reacao:

CHsCOOH (ag) + NaOH (ag) — CHsCOONa (agq) + H:O (I)

O acido tartarico, (C2H4O2(COOH)2; 150,09 g/mol) € um acido fraco diprético, K_,=

9,2 X 10_4 e K,,=43x 10_5. O conteldo de acido no vinho é expresso como porcentagem

de &acido tartarico, mesmo que existam outros acidos na amostra. Os vinhos comuns
contém normalmente abaixo de 1% (m/v) de &cido. A acidez total € determinada nos
vinhos através da titulagdo segundo a reagao:

HOOC(CHOH) .,COCH (aq) + 2NaOH (ag) — NaOOC(CHOH) ,COONa (aq) + 2H20 (I)

PROCEDIMENTO

1. Preparacao da solucao de NaOH = 0,100 mol/L. Calcular a quantidade de hidroxido
de sodio necessario para preparar 100 mL de solucao.

2. Padronizacgao da Solucao de NaOH = 0,100 mol/L com KHCgH;04. Calcular e pesar
trés amostras de hidrogenoftalato de potassio p.a. previamente seco em erlenmeyers
diferentes que consumam um volume aproximado de 15 mL da solucdo de NaOH.
Dissolver cada amostra com cerca de 50 mL de agua destilada, adicionar 2 gotas de
fenolftaleina e titular até o aparecimento da coloragao résea. Anotar os volumes gastos de
titulante e calcular a concentragdo em mol/L da solugéo.

3. Analise da Amostra de Vinagre.

3.1. Pré-Titulacao da Amostra. Pipetar 1,0 mL da amostra, acrescentar 50 mL de agua

destilada e 2 gotas de fenolftaleina. Fazer uma titulagdo prévia para determinar
17



QMC 5305 — Quimica Analitica Quantitativa
aproximadamente a concentracdo do acido acético no vinagre. Diluicdo da amostra:
Preparar 100 mL de solucdo da amostra com a concentracdo aproximada a da solucao
padrdao de NaOH que sera utilizada.

3.2. Titulacao da amostra. Pipetar uma aliquota de 15 mL da solugdo da amostra,
transferir para um erlenmeyer de 125 mL, adicionar 25 mL 4gua destilada e 2 gotas de
fenolftaleina. Titular com solucéo padrao de NaOH até a coloracao rosea permanente.

4. Analise da Amostra de Vinho.

4.1. Pré-Titulacao da Amostra. Pipetar 1,0 mL da amostra, acrescentar 50 mL de agua
destilada e 6 gotas de azul de timol. Titular com solucdo padrdao de NaOH até a coloragéao
azul permanente. Calcular o volume de aliquota de vinho que deve ser pipetada para
consumir um volume de aproximadamente 15 mL de solugao padrao de NaOH.

4.2. Titulacao da amostra. Pipetar o volume da aliquota calculada no item 4.1 e transferir

para um erlenmeyer de 125 mL, adicionar 25 mL agua destilada e 6 gotas de azul de
bromotimol. Titular com solu¢ao padrao de NaOH até a coloragéo azul permanente.

RELATORIO: EXPERIENCIA N° 03
1. Objetivo(s)
2. Preparacao e Padronizagao da solucao de NaOH

Tabela 1. Resultados da padronizacao da solucao de NaOH.

Equipe KHCgH4O4 Volume de NaOH NaOH

(mg) (mL) (mol/L)
1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12

2.1. Aplicar Teste Qg9 para as molaridades encontradas (Tabela 1)
2.2. Concentragdao molar média £ s da solugdo de NaOH.

3. Analise de Vinagre:

3.1. Pré-titulacao:

3.2. Resultados Experimentais:

Volume (mL) da amostra analisada

Volume de solugédo de amostra preparada

Volume de aliquota da solucao preparada tomada para andlise
Volumes gastos de solugéao padrao de NaOH (Tabela 2)
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Porcentagem (m/v) de CH3COQOH na amostra (Tabela 2)
Aplicar o teste Quoq, para as porcentagens
Porcentagem (m/v) de CH3COOH + s na amostra.
Aplicar o limite de confianga (intervalo de confianga) para um nivel de 95%
encontrar o intervalo mais provavel do valor verdadeiro de CH3;COOH na amostra.

4. Analise de Vinho:

4.1. Pré-titulacao:

4.2. Resultados Experimentais:

Volume (mL) de amostra analisada

Volumes gastos de solucao padrdao de NaOH (Tabela 2)

Porcentagem (m/v) de CoH4O, (COOH) » (Tabela 2)

Aplicar o teste Quo, para as porcentagens.

Porcentagem (m/v) de CoH4O, (COOH) » + s na amostra.

Aplicar o limite de confianga (intervalo de confianga) para um nivel de 95%

e

e

encontrar o intervalo mais provavel do valor verdadeiro de C,H4O, (COOH) » na

amostra.

Tabela 2. Volumes gastos de NaOH na andlise de vinagre e vinho.

Equipe 1 2 3 |4 5 6 7 8 9 |10 |11 12

VNaoH (mL)
Analise de
vinagre

% CH3COOH no
vinagre

VNaoH (mL)
Andlise de vinho

% C2H402 (COOH) 2
no vinho

5. Conclusao

6. Bibliografia
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EXPERIENCIA N° 04

PREPARACAO, PADRONIZACAO DE SOLUCAO E DETERMINAGAO DA
CAPACIDADE ANTIACIDA DE PRODUTO FARMACEUTICO

METODOLOGIA DE ANALISE: VOLUMETRIA DE NEUTRALIZAGCAO

MATERIAIS REAGENTES

Bureta de 25 mL Amostra de Leite de Magnésia
Béquer 100 e 250 mL Amostra de Comprimido antiacido
Proveta de 50 mL NaOH solugao padrao 0,100 mol/L
Erlenmeyer de 125 e 250 mL HCI concentrado

Pipetas volumétricas de 1, 20, 25 e 50 mL Fenolftaleina ( 0,1% em etanol)
Balao volumétrico 100 mL Na,COj; sélido

Agitador e barra magnética Vermelho de metila (0,02g em

60mL de etanol + 40mL de agua)

INTRODUCAO

O acido cloridrico € um dos acidos mais utilizados como padrdo na determinacao
de analitos com caracteristicas alcalinas. Embora ndo seja um padrdo primario, 0 mesmo
apds a padronizacao, € utilizado na qualidade de padrao secundario. A solucédo 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 (105,99 g/mol) é o padrao primario mais empregado na
padronizacdo de solugdes acidas. O carbonato de sbédio com alto grau de pureza
(99,95%) pode ser usado apds a secagem em torno 1 a 2 horas a aproximadamente

270°C. A fenolftaleina, na qualidade de indicador, pode ser empregada para determinar a
primeira neutralizagdo (CO3°/HCO3), porém, o primeiro ponto de equivaléncia ndo é
apropriado porque nao apresenta um bom salto potenciométrico préximo ao ponto de
equivaléncia. O vermelho de metila é empregado para a determinagdo do segundo ponto
de equivaléncia, onde o ion bicarbonato reage com o ion H3O". Entretanto, esta titulagio
nao € muito exata devido a mudanga gradual na cor do vermelho de metila causado
devido ao sistema tampao HCO3;/CO. que se forma apds o primeiro ponto de
equivaléncia. Para minimizar este erro remove-se o dioxido de carbono com aquecimento
até préximo a ebulicdo antes de completar a titulagao, a fim de deslocar o equilibrio.

HCOs (aqg) + HsO" (ag) — H.CO;3 (ag) —» HO () + CO2(g)

Uma outra alternativa é utilizar solucao padrao secundaria de hidréxido de sédio para
padronizar a solucao de acido cloridrico obtendo-se desta forma um padrao terciario.

Antiacidas sdo drogas usadas para reduzir a acidez estomacal e aliviar a dor de
varios disturbios estomacais e duodenais, como: Ulcera péptica e gastrite. Podem ser
divididos em trés classes: sais e bases alcalinos, antiacidos coloidais e outros antiacidos.
1- Sais de bases alcalinos sdo bases e sais inorganicos com propriedades alcalinas.
Atuam elevando o pH do conteudo gastrico a 5. Os mais usados sao: bicarbonato de
célcio, bicarbonato de sodio, carbonato de célcio, citrato de sodio e de potassio, fosfato de
aluminio e fosfato dibasico de calcio e fosfato tribasico de calcio, hidréxido de aluminio e
magnésio.
2- Antiacidos coloidais sao sais insoliveis com propriedades tamponantes. Atuam
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tamponando a acidez géastrica ao redor de pH 5. Sdo exemplos: alumina e magnésio,
citrato de aménio e bismuto, fosfato tribasico de magnésio, trissilicato de magnésio.
3- Outros antiacidos também protetores da mucosa gastrica, por exemplo, subnitrato de
bismuto, resina poliaminometilénica, mucina géastrica.

Hidroxido de Magnésio. O hidroxido de magnésio, sob a forma de leite de magnésio
reage com quase todos os acidos tao rapidamente como o NaOH. Sua baixa solubilidade
prolonga seu efeito neutralizante e o Mg(OH). que nao reage, permanece no estbmago,
para a reagdo com o acido subsequentemente secretado. A especificacdo média para o
leite de magnésia estabelece um minimo de 8% em massa de Mg(OH).. Para uma analise
precisa deve-se medir tanto 0 magnésio em suspensdo quanto o magnésio dissolvido. A
titulacdo direta de uma aliquota da amostra € um tanto dificil, pois trata-se de uma
suspensao branca opaca em que as particulas de Mg(OH). em suspensao 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, € nao permitir
nitida percepcao da mudanca de coloracao do indicador no ponto final. Um procedimento
alternativo é a titulacao de retorno. Para sua determinacao usa-se o seguinte principio:

Mg(OH)2 (s)+ 2H30*(aqg)(adicionado) — Mgz+(aq)+ 4H,0 (I) + HzO"(aq)(excesso)
HsO*(aqg)(excesso) + OH (aq)— 2H20 (l)

Hidroxido de Aluminio. E o composto de aluminio mais utilizado como anti4cido. Sua
capacidade neutralizante é baixa, mas prolongada. Em contato prolongado com a agua,
forma um sistema gelatinoso.

Neste experimento sera determinada a capacidade de neutralizacdo de amostras
de antiacidos. Estas substancias sao alcalinas, assim a titulag@o direta requer um titulante
acido. Entretanto, a maioria destas nao se dissolve em agua e reagem muito lentamente
com acidos. Para resolver esta dificuldade, utiliza-se a titulagdo de retorno. Um excesso
de um acido forte (HCI) é adicionado a amostra de antiacido e a mistura é aquecida para
garantir a completa reacdo. Uma quantidade de HCI é consumida pela reacdo com o
antiacido. O excesso de acido (HCI) é entao titulado com NaOH para determinar quanto de
HCI nao reagiu. Subtraindo a quantidade de HCI que nao reagiu da quantidade inicial
obtém-se a quantidade que reagiu com o antiacido, fornecendo entdo uma medida exata
da capacidade de neutralizacao do antiacido.

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

PROCEDIMENTO:

1. Preparacao da solucao de HCI = 0,100 mol/L. Calcular a quantidade de &cido
cloridrico necessario para preparar 100 mL de solucao.
2. Padronizacao da Solucao de HCI = 0,100 mol/L com Na,CO;. Calcular e pesar em
um erlenmeyer uma quantidade de Na,CO; p.a. previamente seco que consuma um
volume aproximado de 15 mL de HCI. Dissolver a amostra com cerca de 50 mL de agua
destilada, adicionar 2 gotas de fenolftaleina e titular até o descoramento da solucéo.
Anotar o volume gasto de titulante para saber aproximadamente o volume a ser gasto para
atingir o segundo ponto de equivaléncia. Adicionar seis gotas de vermelho de metila e
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continuar a titulacéao até a primeira mudanca de coloracao. Parar a titulagéo, ferver durante
um minuto para remover o gas carbdnico e continuar a titulacdo até a coloracao vermelha.
Anotar o volume gasto e calcular a concentragcdo em mol/L da solucéo.

3. Analise do Leite de Magnésia. Pesar uma amostra contendo cerca de 0,5500 g
(precisao de 0,1mg) em um erlenmeyer. Calcular o volume aproximado da solugao de HCI
padrdo necessario para neutralizar completamente o Mg(OH). (amostra contém cerca de
8,0% Mg(OH),) e adicionar um excesso de 15 mL de HCI. Acrescentar 3 gotas de
indicador vermelho de metila ou de fenolftaleina e titular com solugcédo padrdao de NaOH.
Calcular a porcentagem de Mg(OH) 2 (m/m).

RELATORIO: EXPERIENCIA N° 04
1. Objetivo
2. Padronizacaodo HCI

Tabela 1. Resultados da padronizacao da solucéo de HCI

Equipes | Na,COs; (mg) Voluma de HCI (mL) HCI (mol/L)

OO [(N|O|O| || —

10
11
12

2.1. Aplicar Teste Qg para as molaridades encontradas (Tabelal).
2.2. Concentragao molar média de HCI * s.

3. Concentracao molar do NaOH + s (ver Experiéncia N° 4)
4. Analise do Leite de Magnésia

massa (mg) de amostra analisada: ( completar Tabela 2)

Volume (mL) de solugao de HCI adicionado:

milimols de HCI adicionado (nuc):

Volumes gastos de solugao padrao de NaOH na titulagédo: (completar Tabela 2)
milimols de NaOH = milimols de HCI em excesso: (completar Tabela 2)
Porcentagens de Mg(OH). na amostra: (completar Tabela 2)

Aplicar o teste Q 90% para as porcentagens encontradas (Tabela 2)

Porcentagem média de Mg(OH). £ s

Aplicar o limite de confianca (intervalo de confianga) para um nivel de 95% e
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encontrar o intervalo mais provavel do valor verdadeiro de Mg(OH), na amostra.

Tabela 2. Resultados da andlise do Leite de Magnésia

QMC 5305 — Quimica Analitica Quantitativa

Equipes

Amostra
(mg)

VNaOH
(mL)

NHClexcesso
NNaoH=NHcI(Mmmol)

NHClreagiu
(mmol)

Mg(OH).

n(mmol) Y%

O O|NO|O A~ WIN|—

10

11

12

5.Conclusoes

6.Bibliografia
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EXPERIENCIA N° 05

DETERMINACAO DE CLORETO DE SODIO EM SORO FISIOLOGICO

METODOLOGIA DE ANALISE: VOLUMETRIA DE PRECIPITACAO

MATERIAIS REAGENTES

Bureta de 25 mL Solugéo padrao de AgNO;
Béquer 100 e 250 mL Soro fisiologico

Proveta de 50 mL K2CrOy4 (5% m/v)
Erlenmeyer de 125 mL NaCl s6lido

Pipetas volumétricas de 1 e 25 mL
Agitador e barra magnética

INTRODUCAO

Entre os métodos volumétricos de precipitagdo, os mais importantes sao os que
empregam solucao padrédo de nitrato de prata. S&o chamados de métodos argentimétricos
e sao amplamente utilizados na determinacdo de haletos (cloreto, brometo e iodeto),

tiocianato (SCN-) e cianeto (CN-) com formacao de sais de prata pouco soluveis.

Baseado nos diferentes tipos de indicadores disponiveis, existem trés métodos
distintos para determinagao volumétrica com ions prata:

e método de Mohr - formagéo de um precipitado colorido;

e método de Volhard - formagao de um complexo soluvel vermelho;

e método de Fajans - mudancga de cor associada a adsor¢dao de um indicador sobre
a superficie do precipitado.

Método de Mohr: neste método, o haleto € titulado com uma solugédo padrdao de
nitrato de prata usando-se cromato de potassio como indicador. O ponto final da titulagao
€ alcancado com o primeiro excesso de ions prata que reage com o indicador precipitando
cromato de prata vermelho, segundo a reacao:

Agt(aq) + X'(ag)— AgX(s)
2Ag*(aq)+ CrO,5(aq) —» AgaCrOs(s)

Como esta titulagdo se baseia nas diferencas de solubilidade do AgX e Ag.CrO, é
muito importante a concentragdo 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.CrO, em quantidade
suficiente para ser notado visualmente. Este método requer que uma titulagdo em branco
seja feita, para que o erro cometido na detecgéao do ponto final possa ser corrigido. O valor
gasto na prova do branco obtido deve ser subtraido do valor gasto na titulagéo.

A solucado a ser titulada deve apresentar um pH entre 6 a 8, pois o ion cromato
reage com os ions hidrogénio em solugdes acidas, conforme a reacao:

2CrO,7(ag)+ 2H*(agq)— 2HCrO4 (ag) — Cr07 (ag)+ H,O (1)

Por outro lado, em pH > 10,5 a alta concentragao de ions OH ocasiona a formacao
de hidréxido de prata, que se oxida a éxido de prata.
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2Ag*(aq) + 20H (ag)—» 2AgOH(s) » Ag.0 (s) + H20 (l)

O cloreto de so6dio encontrado no soro fisiologico, utilizado em processos de
hidratagdo ou como veiculo medicamentoso, na sua forma isotdnica (mesma forga idnica
do soro sanguineo) encontra-se na concentracdo de 0,9 % (m/v). Neste experimento, a
determinagédo analitica do cloreto de sdédio no soro fisiolégico sera realizada segundo o
método de Mohr.

PROCEDIMENTO:

1. Padronizacao da Solucao de AgNO; = 0,0500 mol/L com NaCl padrao. Pesar
exatamente uma amostra de NaCl p.a. previamente seco que consuma um volume
aproximado de 15,00 mL de AgNOs. Dissolver a amostra com cerca de 50 mL de agua
destilada, adicionar 1 mL de solugao de KoCrO4 5% (m/v) e titular até o aparecimento do
precipitado avermelhado. Anotar o volume gasto, efetuar a prova do branco.

2. Prova do Branco. Adicionar em um erlenmeyer 50 mL de agua destilada, 1 mL de
cromato de potassio e aproximadamente 0,25 g de CaCOs e titular até o aparecimento da
coloracao idéntica a da titulagdo anterior (comparar as cores). Anotar o volume de
titulante e subtrair daquele gasto na titulacdo do cloreto. Utilizar o volume corrigido para
calcular a concentracdo molar da solucao de nitrato de prata.

3. Pré-Titulacao da Amostra. Pipetar 1,0 mL da amostra, acrescentar 50 mL de agua
destilada e 1 mL de K,CrO,4. Fazer uma titulacao prévia para determinar a concentragao
aproximada de cloreto no soro fisiolégico. Calcular o volume que deve ser pipetado para
consumir cerca de 15 mL de solugao padrao de AgNOs.

4. Andlise da Amostra. Pipetar o volume calculado no item 3, transferir para um
erlenmeyer de 250 mL, adicionar 25 mL agua destilada e 1 mL de K,CrO,4. Titular com

solugéo padrao de AgNO; até a precipitacao do cromato de prata vermelho. Fazer a prova
do branco conforme item 2. Calcular o volume corrigido.

RELATORIO: EXPERIENCIA N° 05
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1.0bjetivo
2.Padronizacao do AgNO3;

Tabela 1. Resultados da padronizacao da solucdo de AgNO;

Equipes NaCl Volume de AgNO3; ( mL) M agno3
(mg) Titulacdo | Prova do Branco [Corrigido| (mol/L)
1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12

2.1. Aplicar Teste Qg9 para as molaridades encontradas (Tabela 1).
2.2. Concentragao molar média da solucao de AgNOs + s.

3. Analise da amostra

3.1 Pré-titulagcéao

3.2. Volume da amostra analisada.

3.3. Volume gasto (corrigido) da solucao padrao (Tabela 2).

Tabela 2. Resultados da determinacao do teor de NaCl na amostra de soro fisiolégico
Equipe 1 2 3 4 5 6 7 8 9 [ 10|11 ] 12

Vagnos (ML)
% NaCl

3.4. Aplicar o Teste Qgg9 para as % NaCl encontradas (Tabela 2)

3.5. Porcentagem média de NaCl na amostra + s.

3.6. Aplicar o limite de confianga (intervalo de confianga) para um nivel de 95% e encontrar
o intervalo mais provavel NaCl na amostra de soro.

4. Conclusoes

5. Bibliografia
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EXPERIENCIA N° 06
DETERMINACAO DE IODETO DE POTASSIO EM XAROPE

METODOLOGIA DE ANALISE: VOLUMETRIA DE PRECIPITAGAO

MATERIAIS REAGENTES

Bureta de 25 mL Solugéo padrao de AgNOs
Béquer 100 e 250 mL Amostra de xarope

Proveta de 50 mL HNO3 0,01mol/L

Erlenmeyer de 125 mL Eosina 0,1% em alcool 70% (m/v)

Pipetas volumétricas de 1 e 25 mL
Agitador e barra magnética

INTRODUCAO

Xaropes de iodeto de potassio sdo classificados como agentes antitussigenos.
Estes agentes ajudam a reduzir a frequiéncia da tosse. A tosse é um reflexo fisioldgico de
protecdo, parcialmente sob o controle voluntério, e sua fungcdo € expelir substancias
irritantes ou excesso de secrecdes do trato respiratério.

Os antitussigenos podem agir elevando o limiar do centro da tosse ou por reduzir o
nuamero de impulsos transmitidos ao centro da tosse por receptores periféricos.

Método de Fajans: este método baseia-se na mudanca de coloragdo que certos
corantes organicos de elevada massa molecular (geralmente maior que 150), apresentam
ao serem adsorvidos sobre a superficie de determinados precipitados. O indicador existe
em solugao geralmente na forma anibnica. As particulas do precipitado, antes do ponto de
equivaléncia, atrairdo os ions haletos que estdo em excesso na solugcdo, formando a
primeira camada de adsor¢cdo com carga negativa, atraindo como contra-ions os cations
da solugdo (AgX : X : Na¥). Apds o ponto de equivaléncia, o primeiro excesso de ions
prata se adsorvera sobre o precipitado, formando a primeira camada de adsorcao,
carregada positivamente, neste momento o anion do indicador sera atraido como contra-
ion (AgX : Ag" : In). A cor do indicador adsorvido sobre o precipitado é diferente
daquela do indicador livre.

PROCEDIMENTO

1. Pré-titulacao. Pipetar 1,0 mL da amostra, acrescentar 50 mL de HNO3; 0,01 mol/L e 1
mL de eosina. Fazer a titulagcdo prévia para determinar a concentracdo aproximada de Kl
na amostra de xarope. Calcular o volume de amostra que deve ser pipetada para consumir
cerca de 15mL de solugao de AgNO:s.

2. Andlise da amostra. Pipetar o volume calculado no item 1, transferir para um

erlenmeyer de 125 mL, adicionar 50 mL HNO; e 1 mL de eosina. Titular com solugao
padrdo de AgNO3 0,05 molL™ até a mudanca de coloragdo de rosa para purpura.
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RELATORIO: EXPERIENCIA N° 06

Objetivo(s)

2. Analise da amostra

2.1. Pré-titulacéao

2.2. Volume (mL) de amostra analisada.

2.3. Concentragao molar da solugao padrao AgNO; (Experiéncia N° 6)
2.4. Volumes gastos de solugao padrao de AgNO; (Tabela 1)

Tabela 1 — Resultados da andlise do xarope de KI.

Equipes Vagnos (mL) mg Kl / 5mL % Kl

olo|xo|Njolo|s|jwin=

11

12

2.5.
2.6.
2.7.

2.8.

Aplicar teste Qgo9, para mg de Kl / 5mL encontradas (Tabela 1)
mg de iodeto de potassio por 5 mL de xarope £ s
Aplicar teste Qgg, para as % Kl encontradas (Tabela 1)

% de Kl no xarope * s

3. Conclusoes

4. Bibliografia
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EXPERIENCIA N° 07
DETERMINACAO DE BROMETO EM SAIS DE BROMETO

METODOLOGIA DE ANALISE: VOLUMETRIA DE PRECIPITAGAO

MATERIAIS REAGENTES

Bureta de 25 mL Solugéo padrao de AgNOs
Béquer 100 e 250 mL Amostra de KBr solido

Proveta de 50 mL HNO3; 6 mol/L

Erlenmeyer de 125 mL NH4Fe(SO4) 2 40% em agua (m/v)

Pipetas volumétricas de 1 e 25 mL
Agitador e barra magnética

INTRODUCAO

Método de Volhard: E um método indireto para determinacdo de haletos e
tiocianatos que precipitam com os ions prata. Adiciona-se um excesso de solugdo de
nitrato de prata a solucao contendo o analito. O excesso da prata é titulado com uma
solucdo padrao de tiocianato, usando-se ions ferro (lll) como indicador, segundo as
reagoes:

X (aq) + Ag' (aq) (adicionada) — AgX (s) + Ag" (aq) (excesso)
Ag® (aq) (excesso) + SCN (ag) — AgSCN (s)
Fe®* (ag) + SCN (ag) — Fe(SCN)** (aq) (complexo vermelho)

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

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

Outra alternativa, é a adicao de pequena quantidade de nitrobenzeno a solugéo, o
qual recobrira as particulas de cloreto de prata, impedindo-as de reagirem com tiocianato.
O método de Volhard sera empregado para determinar o teor de KBr numa amostra de
sal.

PROCEDIMENTO

1. Preparacao e padronizacao da solucao de KSCN =0,05 mol/L. Calcular e pesar
quantidade de KSCN para preparar 1000 mL de solugao de aproximadamente 0,05 mol/L.
Dissolver em agua destilada, transferir e completar para um baldo volumétrico de 1000
mL. Pipetar quantidade de solucdo padrdao de AgNO; a ser titulada com essa solucéo de
KSCN que consuma aproximadamente 15 mL do titulante e transferir para um erlenmeyer
de 250 mL. Adicionar 5 mL de HNO3; 6 mol/L, 1 mL de solugdo saturada de NH4Fe(SOy).
(indicador) e titular com a solugdo de KSCN até a primeira mudanca perceptivel da
coloragao alaranjado-vermelho. Isto ocorre cerca de 1% antes do ponto de equivaléncia
devido ao fato dos ions prata estarem adsorvidos na superficie do precipitado. Continuar a
titulacdo até o aparecimento de uma coloragdo avermelhada persistente sob forte
agitacao. Determinar a concentracao de KSCN.

2. Analise da amostra. Pesar aproximadamente 0,065 g (+0,1 mg) de amostra em um
29



QMC 5305 — Quimica Analitica Quantitativa
erlenmeyer de 125 mL, dissolver em 10 mL de agua destilada e acrescentar 5 mL de
HNO3 6 mol/L. Calcular o volume aproximado de AgNO3 0,05 mol/L que se deve adicionar
para precipitar todo brometo e adicione um excesso de mais 15 mL. Acrescentar 1 mL de
solucdo saturada de NH4Fe(SQO,) o, (indicador), titular com a solugédo padrdo de KSCN
mantendo o sistema sob forte agitacdo até o aparecimento de uma coloragdo marrom-
avermelhada persistente.

RELATORIO: EXPERIENCIA N°07

Introducao

Objetivo(s)

Preparacao da solucao de KSCN

a. Massa (g) de KSCN utilizada

4. Padronizacao da solucao de KSCN

4.1. Concentragao molar da solugao padrao de AgNO; (Experiéncia N °6)
4.2. Volume (mL) de solucao padrao de AgNO3 usado na padronizagcao
4.3. Volumes gasto (mL) de solucdo de KSCN (Tabela 1)

wun =

Tabela 1 — Resultados da padronizacdo da solucao de KSCN

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 12

Vksen(mL)

MKSCN(moI/L)

4.5. Aplicar teste Qgo9 para as molaridades encontradas (Tabela 1)
4.6. Concentragao molar média da solugao de KSCN + s.

5. Analise da amostra

5.1. Massa (g) de amostra analisada.

5.2. Volume de solugao de AgNO; adicionado.
5.3.Volumes gastos de solugao de KSCN (Tabela 2).
Tabela 2. Resultados da analise de brometo na amostra

Equipes | @mostra | Vison mmol AgNOs | mmol Br~
quip (mg) (mL) |adicionado KSCN n (mmol)| m (g) %

]

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

5.4. Aplicar teste Qg para as porcentagens encontradas (Tabela 2)
5.5 Porcentagem (%) média de Br” na amostra % s.

6. Conclusoes

7. Bibliografia
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EXPERIENCIA N° 08

DETERMINACAO DE CALCIQ EM LEITE E EM PRODUTOS
FARMACEUTICOS

METODOLOGIA DE ANALISE: VOLUMETRIA DE COMPLEXACAO

MATERIAIS REAGENTES
Bureta de 25 mL EDTA 0,0200 mol/L
Béquer 100 e 250 mL Amostra de leite
Proveta de 50 mL Tampao de aménio (pH=10)
Erlenmeyer de 250 mL Indicador ErioT (0,5 g em 100 mL etanol)
Pipetas volumétricas de 10, 15 e 20 mL CaCOQOg3 p.a.
Balao volumétrico 100 mL NaOH 1mol/L
Agitador e barra magnética KCN sdlido

HCI 6 mol/L

MgCl..6H,O
INTRODUCAO

A complexometria € um método analitico volumétrico que compreende a titulagao
de ions metélicos com agentes complexantes ou quelantes. O agente complexante mais
utilizado é o EDTA.

O 4&cido etilenodiaminotetracético (EDTA) forma complexos estaveis de
estequiometria 1:1 com um grande numero de ions metdlicos em solu¢gdo aquosa. O
EDTA pode ser obtido com alta pureza, na forma do acido propriamente dito ou na forma
do sal dissddico diidratado. As duas formas possuem alto massa molecular, mas o sal
dissédico tem a vantagem de ser mais sollvel em agua.

Um composto organico que tenha dois ou mais grupos capazes de complexar
(formar ligantes) com um ion metdlico € chamado de agente quelante e o complexo
formado € chamado de quelato. A titulagdo com um agente quelante € chamada de
titulacdo complexométrica. A estrutura quimica do EDTA é apresentada na Figura 1.

HOOC—H,C-_ _ CH, COOH
N CH; CH, N
HOOC—H,C~ "CH, COOH

Figura 1. Estrutura quimica do EDTA.

Um par de elétrons disponivel capaz de complexar com o ion metdlico, esta
presente em cada um dos dois nitrogénios € em cada um dos quatro grupos carboxilicos
(é um acido tetraprotico). Assim, existem seis grupos complexantes no EDTA. Este agente
complexante pode ser representado pelo simbolo H,Y. O ligante ndo protonado Y* é o
que forma complexos com os ions metalicos. A Figura 2 ilustra a estrutura do complexo de
célcio—EDTA.

O ponto de viragem das titulagcbes 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 metalocrdmicos sdo corantes organicos coloridos que formam
quelatos com os ions metalicos. O quelato tem uma cor diferente daquela do indicador
livre. Para que este processo ocorra na pratica, € necessario que a estabilidade do
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complexo metal-indicador seja menor que a do complexo—EDTA. Se isto ndo acontecer, o
EDTA nao conseguira deslocar o metal do complexo com o indicador.
Me-Ind + EDTA <, Me-EDTA + Ind
(cor A) (cor B)

O indicador negro de eriocromo T nao pode ser empregado na titulagcao direta do
célcio com EDTA porque a formacao do complexo calcio—indicador provoca uma mudanca
de cor pouco definida no ponto final da titulagéo. Para evitar este problema, costuma-se
adicionar uma pequena quantidade de Mg®* & solugdo contendo Ca®*. O complexo
Ca—-EDTA é mais estavel do que o complexo Mg-EDTA e, portanto, é 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 Mg?* a solucdo de EDTA e ndo a
solucdo de célcio como descrito anteriormente. Estes ions Mg®* reagem rapidamente com
o EDTA formando o complexo Mg—EDTA, causando uma reduc¢ao na concentracdo molar
do EDTA, de tal modo que esta solugdo deve ser padronizada apés a adicido do Mg®*.
Esta padronizacao pode ser feita por meio de uma titulagdo com CaCOj; dissolvido em
acido cloridrico, ajustando-se o pH, adicionando o indicador a solugao e titulando com
EDTA. Nesta segunda alternativa ndo ha necessidade de se efetuar nenhuma corre¢éo
para a quantidade de Mg®* adicionado, pois este ja é considerado na padronizagdo do
EDTA.

Figura 2. Estrutura do complexo céalcio-EDTA.

PROCEDIMENTO

1. Tampao de aménio pH = 10. Calcular e pesar a massa de NH,Cl (MM=53,49 g/mol) e
o volume de NHj3; concentrado necessario para preparar 100 mL de uma solucao tampéao
de amoénio pH=10 na concentracdo 0,1 mol/L. Este tampao é melhor armazenar em frasco
de polietileno para evitar a passagem de ions metalicos do vidro para a solucéo.

2. Solucdo de Erio T. 0,5% (m /v) de negro de eriocromo T em etanol. A solugdo de
indicador deve ser preparada recentemente, pois € instavel.
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3. Solucao de EDTA =0,02 mol/L. Calcular e pesar uma massa do sal Na;H.Y.2H,O
(MM=372,24 g/mol) necessaria para preparar 100 mL de uma solu¢gdo 0,02 mol/L.
Dissolver com agua destilada contendo 0,005g de MgCl,.6H,0O, agitar até a dissolucao
total do sal e completar o volume num baldo volumétrico de 100 mL. Esta solugédo deve
ser armazenada em frasco de polietileno.

4. Padronizacao da solucao de EDTA =0,02 mol/L. Pesar 180 mg de CaCOj; p.a.
previamente dessecado e dissolver num béquer utilizando a minima quantidade de
solucdo de HCI 1:1. Evaporar até quase a secura, redissolver em agua destilada e
transferir para um baldao volumétrico de 100 mL. Pipetar uma aliquota de 20 mL desta
solugéo, acrescentar 10 mL de tampao de aménio, 6 a 8 gotas de negro de eriocromo T e
titular com a solugdo de EDTA .

5. Analise de Leite.

5.1. Pré-titulacao da amostra. Pipetar 1,0 mL da amostra, acrescentar 25 mL de agua
destilada, 2 mL de tampao aménio, 3 a 4 gotas de Erio T e titular com a solugéo de
EDTA padrao. Determinar a concentragcao aproximada de célcio no leite. Calcular o
volume de amostra que deve ser pipetada para consumir cerca de 15 mL de
solucdo de EDTA padrao.

5.2. Analise da amostra. Pipetar o volume da amostra calculado a partir do item 5 e
titular conforme o procedimento do item 4.

6. Analise de Leite de magnésia. Pesar uma amostra contendo cerca de 0,2 — 0,3g
(precisao de 0,1 mg) em um erlenmeyer. Adicionar 10 mL de HCI 0,1mol/L para dissolver a
amostra (suspensdo). Acrescentar 10 mL de tampdo NH,"/NH,OH. Aquecer a solugdo a
cerca de 60°C. Adicionar 3 a 4 gotas de indicador Erio-T e titular ainda quente com
solucdo padrdao EDTA até a mudangca de coloracdo da solugdo. Determinar a
concentracao de Mg(OH). na amostra.
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RELATORIO: EXPERIENCIA N° 08

1. Obijetivo(s)

2. Padronizacao da solucao de EDTA

2.1. Massa (mg) de CaCOs utilizada.

2.2.  Volume da solugéo padrao preparada

2.3. Volumes gastos (mL) de solugdo de EDTA (Tabela 1)

Tabela 1. Resultados da padronizacéo da solucdo de EDTA

EDTA
Equipes
V (mL) M (mol/L)

1

2
3
4
5
6
7
8
9
10

2.4. Aplicar teste Qg para as molaridades encontradas (Tabela1)
2.5. Concentragcdo molar média da solugdo de EDTA £ s

3. Analise da amostra de Leite

3.1. Pré-titulacao

3.2. Volume (mL) de amostra analisada.
3.3.Volumes gastos de solucdo de EDTA (Tabela 2).

Tabela 2. Resultados da determinacao do teor de calcio em amostra de leite

Equipe 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Vepta (ML)

mg célcio /100mL leite

3.4. Aplicar o teste Qg9 para as massas encontradas
3.5. Massa média (mg) de calcio por 100 mL de leite £ s.

4. Analise de Leite de Magnésia

4.1. massa (g) de amostra analisada (completar Tabela 3)

4.2. Volumes gastos de EDTA (completar Tabela 3)

4.3. %s de Mg(OH), na amostra (completar Tabela 3)

4.4. Aplicar o Teste Q 90%

4.5.Porcentagem média de Mg(OH), = s

Tabela 3. Resultados da determinacao do teor de hidroxido magnésio em amostra

Equipe 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Massa (g)

VepTa (ML)

%

5. Conclusoes
6. Bibliografia
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EXPERIENCIA N° 09

DETERMINACAO DE CAL~CIO EM SUPLEMENTO ALIMENTAR E
DETERMINACAO DA DUREZA DE AGUAS

METODOLOGIA DE ANALISE: VOLUMETRIA DE COMPLEXACAO

MATERIAIS REAGENTES

Bureta de 25 mL EDTA padrao

Béquer 100 e 250 mL Amostra de suplemento alimentar
Proveta de 50 mL Amostra de dgua mineral
Erlenmeyer de 125 mL Tampao de aménio (pH=10)
Pipetas volumétricas de 10, 15 e 20 mL Indicador ErioT

Baldo volumétrico 100 mL Calcon

Agitador e barra magnética NaOH

INTRODUCAO

De todos os minerais presentes no corpo humano o elemento célcio é o mais
abundante: 98% deste elemento esta presente nos 0ssos e 1% nos dentes, o restante em
todos os outros tecidos Trata-se de um elemento essencial para determinadas reagbes
metabdlicas tais como a contracdo muscular. O soro sanguineo contém de 4,5 a 5,5
mmol/L de calcio e um aumento ou decréscimo significante de calcio produz sintomas
patolégicos como a hipocalcemia, que ocorre quando a concentracdo de calcio cai para
3,5 mmol/L, resultado de uma deficiéncia no hormbnio paratiredide ou de uma deficiéncia
em vitamina D. O tratamento padrdo de um paciente hipocalcémico consiste na injecao
intravenosa de gluconato de calcio, extrato de paratiredide e vitamina D. Em casos menos
agudos, 1 a 5 gramas de carbonato ou gluconato de célcio devem ser administrados
oralmente trés vezes ao dia. Gluconato de calcio é encontrado em tabletes ou em solugéo.
O éanion é resultante de um &cido organico fraco e nado produz acidez como a do ion
cloreto no estémago.

A dureza da agua é propriedade decorrente da presenca de metais alcalinos
terrosos e resulta da dissolugdo de minerais do solo e das rochas ou do aporte de
residuos industriais. E definida como uma caracteristica da agua, a qual representa a
concentracao total de sais de calcio e de magnésio, expressa como carbonato de célcio
(mg L™). Quando a concentragdo desses sais é alta, diz-se que a agua é dura e, quando
baixa, que € mole. Geralmente se classifica uma agua de acordo com a sua concentragao
total de sais conforme mostra a Tabela 1 (Langelier, 1946).

A dureza total de uma amostra de agua € determinada por titulagdo dos ions calcio
e magnésio, com solugdo de EDTA em pH 10, usando o negro de eriocromo T como
indicador. O resultado é expresso como CaCOs mg L.

Tabela 1. Classificagdo de aguas naturais, de acordo com a concentragao total de
sais de calcio e de magnésio, expressa em carbonato de calcio (mg L™).

Classificacao Concentragdo como CaCOs(mgL™)
Aguas moles <50

Aguas moderadamente moles 50 a 100

Aguas levemente moles 100 a 150

Aguas moderadamente duras 150 a 250

Aguas duras 250 a 350

Aguas muito duras > 350
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PROCEDIMENTO

1. Preparacao da solucao da amostra de suplemento alimentar. Triturar um tablete de
carbonato de calcio, dissolver em 30 mL de HCI 0,1 mol/L e diluir com agua destilada num
baldo volumétrico de 1000 mL.

1.2. Pré-titulacao. Pipetar uma aliquota de 1,0 mL de amostra, 20 mL de agua destilada e
transferir para um erlenmeyer de 125 mL. Adicionar 2 mL de tampao de aménio (pH=10),
8 gotas de indicador negro de eriocromo T e titular com a solugdo padrdao de EDTA até a
mudanca de cor vermelho-vinho para azul. Determinar a concentracdo aproximada de
calcio na amostra. Calcular o volume de amostra que deve ser pipetada para consumir
cerca de 15 mL da solugéo padrao de EDTA.

1.3. Andlise da amostra. Pipetar o volume calculado no item 2 e transferir para um
erlenmeyer de 250 mL. Adicionar a cada aliquota 20mL da agua destilada, 10 mL de
tampao de amédnio (pH=10) e 8 a 10 gotas de indicador negro de eriocromo-T. Titular com
a solucao padrao de EDTA até a mudanca da coloracao vermelho-vinho para azul.

2. Analise de amostras de agua

Determinacao da dureza de aguas.

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 de EDTA os ions célcio e magnésio até a
mudanca da coloracdo da solucao de vinho para azul. Repita com mais duas amostras. O
resultado é expresso como CaCOs; mgL™. Classifique a 4gua de acordo com a Tabela 1
(Langelier, 1946).

Determinacao de calcio utilizando Calcon como indicador.

Pipetar 50 mL da amostra, adicionar 30 gotas de NaOH 50% (ou adiciona-se solucéo de
NaOH 1 molL™" para fixar em pH 12), agitar durante 2 minutos para precipitar o Mg(OH),
(que pode nao estar visivel) e 6 gotas de indicador Calcon. Titular com solugdo de EDTA
os ions calcio até a mudanca da coloracdo da solugao de violeta para azul. Repita com
mais duas amostras. O resultado é expresso como Calcio mgL™”.

Logo o numero de mols de EDTA gastos na titulagcdo da mistura dos ions Ca e Mg (Erio T
em pH 10), menos o numero de mols gastos na titulacdo dos ions Ca (Calcon em pH 12),
€ igual ao numero de mols de ions Mg presentes na amostra.

RELATORIO: EXPERIENCIA N° 09
1. Obijetivo(s)

2. Analise da amostra de suplemento alimentar

2.1. Massas de amostra tomada para analise.

2.2. Volume (mL) de solugao de amostra preparada.

2.3.  Pré-titulacao (V=1,0 mL)

2.4. Volume de solucao de amostra tomada para andlise.

2.5. Concentragdao molar da solucéo padréao de EDTA £ s (Experiéncia 9)
2.6. Volumes gastos de solugéao padréo de EDTA (Tabela 2)

2.7. mg de célcio por comprimido (Tabela 2)

Tabela 2. Resultados da determinacao do teor de calcio em suplemento alimentar
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Equipe

1 2 |13 |4 5 6 7 8 9 10 11 12

V(mL)EDTA
Suplemento
alimentar

mg de célcio
por comprimido

2.8.
2.9.

2.10.

Aplicar Teste Q para mg de calcio por comprimido.

Porcentagem de Ca®* no comprimido + s.

Comparar o resultado obtido (mg de calcio por comprimido) na experiénica N2
(Analise Gravimétrica). Aplicar o Teste F para verificar se existe uma diferenca
significativa entre os dois métodos.

3. Analise da amostras de Agua mineral

3.1.
3.2.
3.3.
3.4.
3.5.
3.6.
3.7.

Volume de amostra tomada para analise.

Concentracao molar da solucao padrdao de EDTA + s (Experiéncia 9)

Volumes gastos de solucao padrao de EDTA (Tabela 3)

mg de célcio + magnésio por litro de amostra (Tabela 3)

mg de célcio por litro de amostra (Tabela 3)

mg de carbonato de calcio por por litro de amostra (dureza da agua) (Tabela 3)
mg de carbonato de calcio por por litro de amostra + s (dureza da agua)

4. Analise da amostra de Agua de coco

4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.6.
4.7.

Volume de amostra tomada para analise.

Concentracao molar da solucao padrdao de EDTA + s (Experiéncia 9)
Volumes gastos de solucao padrao de EDTA (Tabela 3)

mg de calcio + magnésio por litro de amostra (Tabela 3)

mg de célcio por litro de amostra + s (Tabela 3)

mg de carbonato de calcio por por litro de amostra (Tabela 3)

mg de carbonato de célcio por por litro de amostra s

Tabela 3. Resultados da determinagao do teor de calcio em aguas e da dureza de aguas.
Volumes gastos de EDTA na titulacao de calcio e de célcio + magnésio.

Equipe

1 2 |13 |4 5 6 7 8 9 10 11 12

V(mL)EDTA
Agua mineral

mg Ca+Mg/L

mg célcio/L

mg CaCO3/L

V(mL)EDTA
Agua de coco

mg Ca+Mg/L

mg célcio/L

mg CaCO3/L

5. Conclusoes

6. Bibliografia
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EXPERIENCIA N° 10

DETERMINACAO DE PEROXIDO DE HIDROGENIO EM AGUA
OXIGENADA

METODOLOGIA DE ANALISE: VOLUMETRIA DE OXIDO-REDUGAO

MATERIAIS REAGENTES

Bureta 25mL KMnO4 0,0200 mol/L

Béquer 100 e 250mL H.SO4 1 mol/L

Proveta de 50 mL NaxC.04 0,0500 mol/L(Sol. Padréo)
Erlenmeyer 125mL Agua oxigenada 10 volumes

Pipeta volumétrica 5 e 20mL

Vidro relégio

Baldo volumétrico 1000mL
INTRODUCAO

O permanganato de potassio € um agente titulante largamente empregado em
volumetria redox. Ele mesmo atua como indicador para a detecgdo do ponto final da

titulagdo, sendo um agente oxidante forte ( E° =1,51 V).
MnO4 (ag) + 8H' (ag) + 56 — Mn** (ag) + 4H:0 ())

Sua solugao é estavel se precaugbes forem tomadas durante a sua preparagao.
Quando a solucédo é recém preparadas pequenas quantidades de impurezas redutoras
estdo presentes reduzindo uma quantidade de MnO,". A solucédo pode ser estabilizada
quando submetida a fervura para acelerar a oxidacdo das impurezas redutoras, e apos
repouso por uma noite o MnO, produzido é removido em cadinho filtrante, enquanto a
solucdo de KMnO4 € recolhida e armazenada em frasco escuro. Em meio acido, o
permanganato pode ser padronizado com uma solugao padrao de oxalato de sédio.

5H,C204 (aq) + 2MnO4 (ag) + 6H* (ag) — 10C0O2 (g) + 2Mn* (ag) + 8H.O (/)

No inicio, a reagcao é lenta mesmo sob aquecimento solugao, mas com o aumento
da concentracdo do catalisador Mn®* a reagao é acelerada.

O peroxido de hidrogénio é um agente oxidante que tem efeito bactericida
proveniente da liberacdo de oxigénio nascente. Na concentracdo de 3% a solucdo € usada
como anti-séptica que se apresenta incolor, podendo apresentar odor que lembra o de
ozénio. Decompde-se rapidamente em contato com substancias oxidantes ou redutoras e
por efeito de luz e calor. As solugdes de peroxido de hidrogénio ndo sao estaveis, razao
pela qual os produtos comerciais costumam conter certas substancias organicas, por
exemplo, acetanilida, uréia e acido urico adicionado para torna-las mais estaveis. Das
referidas substancias, somente a uréia ndo consome permanganato. As concentragdes
das solugdes comerciais de peréxido de hidrogénio sdo expressas em volumes de
oxigénio (10, 20, 30, 40 e 100 volumes) que sao capazes de produzir por decomposicao.

2H202 (/) — 2H20 (/) + 02 (g)

Assim, uma soluga@o de peréxido de hidrogénio 10 volumes, aproximadamente 3%
em H.O,, é capaz de fornecer volume 10 vezes maior em gas oxigénio medido a 0°C e
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760 torr (mmHg).
Na titulagdo de perdxido de hidrogénio com permanganato em meio &cido é
representada pela reacéo estequiométrica:

2MnO4 (aq) + 5H.0: (ag) + 6H" (aq) — 2Mn** (aq) + 502 (g) + 8H0 (/)

As primeiras gotas da solugdo descoram lentamente, mas depois de iniciada a
titulacdo a reacao é rapida até o ponto final.

PROCEDIMENTO

1. Preparacao da solucao de KMnO,4 =0,02 mol/L. Pesar de 3,2 a 3,3 g de KMnO4 em
vidro relégio, transferir para um béquer de 1500 mL adicionar 1000 mL de agua, cobrir
com um vidro relégio e aquecer a solucao até a ebulicdo e ferver moderadamente durante
30 a 60 minutos. Deixar em repouso durante uma noite e filtrar através de um cadinho
filtrante. Recolher o filirado num frasco limpo com solugdo sulfurico-crédmica e agua
destilada. Transferir a solugdo de permanganato para um frasco escuro bem vedado.

2. Preparacao da solucao padrao de Na,C.O, 0,05000 mol/L. Pesar 6,7000 g do
padrdao primario Na,C.O4 previamente seco a 110 °C por uma hora. Dissolver em agua
destilada, transferir para um baldo volumétrico de 1000 mL e completar o volume.

3. Preparacao de solucao de H;SO; 1 mol/L. Pipetar 55 mL de acido sulfarico
concentrado, densidade 1,84, e diluir para um litro de solugéo.

4. Padronizacao da solucao de KMnO,. Calcular volume de solucédo padrao de oxalato
de so6dio 0,05000 mol/L que consuma aproximadamente 15 mL de solucdo de KMnOs,.
Utilizando pipeta volumétrica adequada transferir a solucdo padrdo de oxalato de sédio
para um erlenmeyer de 125 mL, adicionar aproximadamente 30 mL de agua destilada, 20
mL de &cido sulfurico 1 mol/L. Aquecer a solucao préximo a 80°C, tomando o cuidado de
nao ultrapassar esta temperatura para evitar a decomposicdo do oxalato. Titular
lentamente a quente com solugdo de permanganato de potassio. Inicialmente a reacdo €
lenta, aumentando sua velocidade com o acréscimo da quantidade de Mn(ll) catalisador
em solugdo. O ponto final da titulagcdo é alcangado com pequeno excesso de solugao
titulante, visualizado pelo aparecimento de uma coloragdo violeta clara (résea)
permanente.

5. Pré-titulacao. Pipetar 1,0 mL de amostra, transferir para um erlenmeyer de 250 mL,
adicionar aproximadamente 30 mL de agua destilada e 20 mL de acido sulfarico 1 mol/L.
Iniciar a titulagdo com a solucao padrao de permanganato, lentamente até o aparecimento
de uma coloragao violeta clara (a reacao é lenta no inicio da titulagdo). Calcular o volume
de agua oxigenada necessario para preparar 100 mL de solugdo diluida, com
conenctracao aproximada de 0,02 mol/L (que consuma 0 mesmo volume de NaxC>04).

6. Analise da amostra. Transferir 20 mL de solucdo de agua oxigenada a um erlenmeyer
de 250 mL, adicionar aproximadamente 30 mL de agua destilada, 20 mL de acido sulfdrico
1 mol/L e iniciar a titulagdo com a solugdo de permanganato padrao, lentamente, até o
aparecimento de uma coloragéo violeta clara.
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RELATORIO: EXPERIENCIA N° 10

1. Obijetivo(s)

2. Padronizacao da solucao de KMnO,

2.1. Concentragao molar da solugéao de NaxC,O4,

2.2. Volume (mL) de solugao de NaxC»0Oy4 titulado.

2.3. Volumes gastos de solugao de KMnOy4 (Tabela 1).

Tabela 1 — Resultados da padronizacdo da solucdo de KMnO,4
KMI’]O4

V (mL) M (mol/L)

Equipes

Slo|m|Njo|la|s|jwihd=

11
12

2.4. Aplicar teste Qg0 para as molaridades encontradas (Tabela 1)
2.5. Concentracdao molar média da solucdo de KMnOy4 £ s:

3. Analise da amostra (Resultados experimentais e calculos)
3.1. Pré-titulacao

3.2. Volume (mL) de amostra analisada.

3.2. Volume de solucao de amostra preparada.

3.3. Aliquota de solugao de amostra tomada para analise.

3.4. Volumes gastos de solugao padrao de KMnQO4 (Tabela 2).

Tabela 2 — Resultados da analise de H-O, na amostra

12

Vkmnos (ML)

% H205

3.5. Aplicar teste Q para as % de H2O, na amostra (Tabela 2).
3.6. Porcentagem de H,O, na amostra + s.

3.7. Forga em volume da agua oxigenada.

4. Conclusoes

5. Bibliografia
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EXPERIENCIA N° 11

DETERMINACAO DE CLORO ATIVO EM ALVEJANTE

METODOLOGIA DE ANALISE: VOLUMETRIA REDOX

MATERIAIS REAGENTES

Balao volumetrico de 100 mL Na,S,035 0,100 mol/L
Erlenmeyer de 125 e 250 mL KIO; sélido

Bureta de 25 mL Kl sélido

Pipetas volumétricas de 1, 10, 20 e 50 mL HCI 1mol/L

Proveta de 50 mL Amido

Termbmetro CH3COOH (1:4)
INTRODUCAO

Na analise volumétrica, os métodos que envolvem a reducdo do iodo (método
iodimetrico) ou a oxidacao do ion iodeto (método iodométrico) sdo baseados na semi-
reacao:

lo(s) + 26 — 21" (aq) E°=0,535V

Titulagdes com iodo (I2) sdo chamadas de Métodos lodimétricos. Na iodimetria o iodo
€ um agente oxidante moderadamente forte e pode ser usado para titular agente redutor.
Estas titulagbes sdo geralmente realizadas em meio neutro ou alcalino (pH=8) ou
fracamente acido.

O iodo (l2) tem uma baixa solubilidade em agua, mas o complexo I3~ € muito soltvel.
Assim, solucdes de iodo sao preparadas dissolvendo I, em uma solugdo concentrada de
iodeto de potassio:

l2 (s) + 1" (aq) — I~ (aq)

I3 € a espécie usada na titulagao.
A formagao de |3 nao altera nem produz erros no método porque os potenciais
padrdes de eletrodo das semi-reacdes sao praticamente iguais.

lo(s) + 267 — 2l (aqg) E°=0,535V
I3 (aq) + 2e° — 3l (aq) E° =0,536 V

O ponto final na iodimetria, onde o titulante é o I3 e o analito é um agente redutor, é
detectado pelo aparecimento da cor azul do complexo com o amido, usado como
indicador.

Na iodometria o ion iodeto € um agente redutor fraco e reduzira 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 reacéo.

Quando um excesso de iodeto é adicionado a uma solugao de um agente oxidante, I,
€ produzido em uma quantidade equivalente ao agente oxidante presente. Este |, pode ser
titulado com um agente redutor e o resultado sera 0 mesmo como se 0 agente oxidante
fosse titulado diretamente. O titulante usado é o tiossulfato de sédio, NaxS>O3. A andlise
de um agente oxidante desta forma é chamada de Método lodométrico.

Considere, por exemplo, a padronizagao de ion tiossulfato com iodato em meio acido
na presenca de iodeto:
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105~ (aq) + 8l (aq) (excesso) + 6H" (aq) — 3lz™ (ag) + 3H20 ()
ls (ag) + 2S:05° (aq) — 3l (ag) + S4O¢ (aq)

Cada 105~ produz 3ls-, que reagem com 6S,05%. O ponto final da iodometria, em que
o analito é um agente oxidante que reage com | para formar I, e, este é titulado com o
tiossulfato, € alcangado com o desaparecimento da cor azul do complexo amido-iodo.

O indicador mais empregado nos métodos iodométricos e iodimétricos é a
suspensdo de amido. Uma suspensdo aquosa de amido quando adicionada a uma
solugdo que contenha tragos de ion triiodeto, produz intensa coloragdo azul devido a
adsorcao do ion triiodeto pelas macromoléculas coloidais do amido. O amido é formado
por dois constituintes: amilose (B-amilose) e a amilopectina (a-amilose). A amilose forma
um complexo de adsor¢cdo com o I3 de cor azul intensa e a amilopectina, de cor violacea,
sendo este Ultimo mais estavel e indesejavel por ndo apresentar um comportamento
reversivel.

A maioria dos produtos de limpeza comerciais contém um meio abrasivo e um
agente de limpeza tais como carbonato de calcio e de sddio, que compde mais do que
98% da massa do produto. Além disso, estes produtos geralmente contém pequenas
quantidades de alvejantes (oxidantes), detergentes anidnicos, fragrancia e corantes. Para
a determinacdo da capacidade oxidante de um produto de limpeza, uma quantidade
suficiente de éacido deve ser adicionada para neutralizar os carbonatos presentes e
proporcionar um meio acido para a oxidagao do ion iodeto pelo agente oxidante.

A agua sanitaria € uma solucdo alvejante e desinfectante que possui até 5% de
hipoclorito de sodio (m/m) como agente oxidante. A determinagéo do teor de hipoclorito
baseia-se na seguinte reacao:

CIO (aqg) + 3l (ag) + 2H" (aq) — I3 (ag) + CI (ag) + H20 (/)

O iodo liberado é titulado com a solugéo de tiossulfato de s6dio em presenca de
amido na qualidade de indicador, segundo a reagao:

ls~ (ag) + 2S:05° (aq) — 3l (ag) + S406> (aq)
PROCEDIMENTO:

1. Preparacao de solucao de Na>S,0; =0,1 mol/L. Ferver cerca de 1200 mL de agua
destilada por 5 a 10 minutos para assegurar a esterilidade (solucdes de tiossulfato de
sodio sdo suceptiveis ao ataque por bactérias, alterando a concentragcdo molar com o
tempo) e para expelir o CO,. Resfriar a temperatura ambiente. Pesar 25 g de
NazS203.5H,0, transferir para um baldo volumétrico de 1 litro e dissolver na agua
destilada previamente fervida. Adicionar 0,1 g de Na,CO; e agitar até dissolugéo total (o
carbonato de sodio é adicionado para manter a solugdo neutra ou ligeiramente alcalina e
estabilizar a mesma. Estocar esta solugéo na geladeira).

2. Solucao de amido como indicador. Fazer uma pasta com 2 g de amido e 25 mL de
agua, acrescentar sob agitacdo 250 mL de agua fervendo e manter o sistema fervendo
por mais 2 minutos. Adicionar 1g de acido bdrico. Resfriar e guardar em frasco bem
fechado.

3. Padronizacao da solucao de Na,S,0; =0,1 mol/L. Pesar aproximadamente 0,0500 g
de KlO3; previamente dessecado a 150 a 180°C durante cerca de 1 hora. Transferir para
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um erlenmeyer de 125 mL e dissolver em 25 mL de agua destilada. Adicionar 1 g de Kl e,
apds a dissolucdo, 10 mL de HCI 1 mol/L. Titular imediatamente com solucao de Na>S,03
até que a coloragéo da solugao se torne amarela muito fraca. Adicionar entdo, 5 mL de
suspensao de amido e prosseguir a titulagdo até o desaparecimento da coloragao azul.

4. Pré-titulacao da amostra. Pipetar 1 mL de amostra, adicionar 1 g de Kl e 25 mL de
agua. Acrescentar 20 mL de &cido acético 1:4 e titular com NaS,0O; até obter uma
coloracdo amarela fraca. Adicionar 5 mL de amido e continuar a titulagdo até o
desaparecimento da cor azul. Calcular a concentragdo aproximada da NaClO na amostra
observando a estequiometria da reacdo. Calcular o volume de amostra necessario para
preparar 250 mL de solucado diluida da amostra com concentragdo aproximada de 0,05
mol/L (que consuma o mesmo volume de Na,S.03).

5. Analise da amostra de hipoclorito (NaClO). Pipetar uma aliquota da solugcdo da
amostra (preparada no item 4) que consuma aproximadamente 15 mL da solucdo de
Na>S>03 para um erlenmeyer. Adicionar 1 g de Kl, 25 mL de agua, 20 mL de acido acético
1:4 e, com o auxilio de uma bureta, titular com solucado padrdao de Na,S.,0O; até a cor
amarela clara. Adicionar 5 mL de suspensao de amido e titular até desaparecer a
coloracgéao azul.
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RELATORIO: EXPERIENCIA N° 11

1. Obijetivo(s)

2. Padronizacao da solucao de Na,S,03;

2.1. Massa (mg) de KIOj3 utilizada.

2.2. Volumes (mL) gastos de solucédo de Na,S,03 (Tabela 1)

Tabela 1 - Resultados da padronizacdo da solucao de Na,S,03

Equipes KIOg 105 NazS20s
m (mg) n(mmol) | v (mL) | M (mol/L)

1

2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12

2.3. Aplicar teste Qg para as molaridades encontradas (Tabela 1)
2.4. Concentracdo molar média da solugao de Na,S,03 + s.

3. Analise da amostra (Resultados Experimentais e Calculos)
3.1. Pré-titulacao.

3.2. Volume (mL) de amostra tomada para analise.

3.3. Volume de solucao de amostra preparada.

3.4. Aliquotas de solucao de amostra tomada para andlise.

3.5. Volumes gastos de solugao de Na,S,03 (Tabela 2).

Tabela 2. Resultados da analise de NaCIlO na amostra

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11

12

V Nazs203(mL)

% NaClO

3.7. % de NaClO na amostra (Tabela 2).

3.8. Aplicar Teste Q para as % de NaClO na amostra.

3.9. % de NaClO na amostra + s.

3.10.Aplicar o limite de confianga (intervalo de confianga) para um nivel de 95% e
encontrar o intervalo mais provavel de % de NaCIO na amostra.

5. Conclusoées

6. Bibliografia
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EXPERIENCIA N° 12
DETERMINACAO DE ACIDO ASCORBICO

METODOLOGIA DE ANALISE: VOLUMETRIA REDOX

MATERIAIS REAGENTES

Bureta de 25 mL l> s6lido

Béquer de 100 e 250 mL Kl sélido

Erlenmeyer de 125 mL Amido so6lido

Balbes volumétricos de 200 e 500 mL Na>S,03 0,100 mol/L
Pipetas volumétricas de 5, 10, 25 e 50 mL Comprimidos de vitamina C

Sucos citricos

INTRODUCAO

A vitamina C ou acido ascérbico (CsHsOs 176,13 g/mol) é faciimente oxidada ao
acido deidroascorbico:

Cl)H (éH
(0] CHCH 20H HCH »OH
— Y
HO \OH O/ \\O
ac. ascorbico ac. dehidroascorbico

O iodo é um oxidante de poder moderado de tal modo que oxida o acido ascorbico
somente até acido deidroascorbico. A reagdo basica envolvida na titulagao é:

CHCHOH CHCHOH
+ 2H+ + 3t
—\ + I3 7/ N\
HO OH J \O
ac. ascorbico ac. dehidroascorbico

ls~ (aq) (excesso) + 25,05 (ag) — 31" (ag) + S406” (aq)

Lembre-se que a vitamina C é rapidamente oxidada pelo préprio oxigénio dissolvido
na solugao. Assim, as amostras devem ser analisadas 0 mais rapido possivel depois de
dissolvidas. O frasco de titulacao deve ser fechado com papel aluminio durante a titulagao
para evitar a absorcao 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 é analisar o acido ascérbico através da titulagdo de retorno. Adiciona-se um
excesso de solucao de iodo (I37) a solucédo contendo o analito. O I3~ que néo reagiu com a
vitamina C é titulado com solugdo padrao de Na.S.O; empregando o amido como
indicador.
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PROCEDIMENTO

1. Preparacao da solugao de I; =0,03 mol/L. Calcular a massa necessaria para preparar
100 mL de uma solugéo de iodo 0,03 mol/L. Pesar o iodo em um vidro relégio, transferir
para um béquer de 100 mL contendo 2,0 g de iodeto de potassio dissolvido em 2,5 mL de
agua e agitar cuidadosamente para dissolver o iodo. Transferir para um baldo de 100 mL,
completar o volume e estocar em frasco escuro.

2. Padronizacao da solucao de I, =0,03 mol/L. Pipetar 25 mL da solu¢do de iodo e
transferir para um erlenmeyer de 125 mL. Titular com solugdo padrdo de Na>S.0O3 até a
coloracé@o da solugdo se tornar levemente amarelada. Adicionar 1 a 2 mL de solugéo de
amido e prosseguir a titulagcdo até o desaparecimento da coloragdo azul. Calcular a
concentracao molar da solucéao de ;.

3. Preparacao da solucao de vitamina C. Pesar um comprimido efervescente contendo
1,0 g de acido ascorbico. Adicionar aproximadamente 50 mL de agua destilada isenta de
O,, fechar o frasco e agitar até a dissolucdo. Completar o volume até 250 mL com agua
destilada isenta de O,. (1 comprimido de 2g / 500 mL)

4. Pré-titulacao (pelo Método Direto). Pipetar uma aliquota de 1 mL da solugdo da
amostra, transferir para um erlenmeyer de 125 mL, adicionar 5 mL de solucdo de amido.
Titular rapidamente com solucéo padrao de |, até o aparecimento da cor azul e calcular a
concentracao aproximada de acido ascérbico na solugdo da amostra.

5. Analise da vitamina C pelo método de titulacao de retorno. Pipetar uma aliquota de
10 mL da solucdo da amostra e transferir para um erlenmeyer de 125 mL. Calcular o
volume de solucao de I, necessario para reagir completamente com o acido ascérbico na
aliquota e adicionar um volume em excesso de 15 mL. Titular o excesso de iodo com
solucdo padrdao de Na,S,03 até a coloragdo da solugdo se tornar levemente amarelada.
Adicionar, entdo, 5 mL de suspensdao de amido e prosseguir a titulagdo até o
desaparecimento da coloragao azul. Repetir mais duas vezes, porém sem transferir a
amostra seguinte para o erlenmeyer até que a anterior tenha sido titulada. Calcular a
quantidade de acido ascoérbico em mg/g e mg/comprimido.

6. Experimento opcional: analise de amostras de sucos citricos. Pipetar uma aliquota
de 25 a 50 mL de amostra previamente filtrada. Acrescentar 10 mL de solucao padrao de
l> e titular conforme item 5. Compare o conteuddo de vitamina C de uma amostra de suco
recém preparada com uma segunda amostra do suco que tenha sido agitada durante 30
min. Faga o mesmo procedimento com uma amostra de suco comercial.
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RELATORIO: EXPERIENCIA N° 12

1. Introducao

2. Objetivo(s)

3. Padronizacao da solucao de I,

3.1. Volume (mL) de solugéo de I3~ titulado.

3.2. Concentragdo molar da solugéo de Na,S,03 + s (Experiéncia 12).

3.3. Volumes gastos de solugao de Na,S,03 (Tabelal)

Tabela 1 — Resultados da padronizacdo da solucéo de I5".
Equipes V Nay$,05 (mL) M ;- (mol/L)

N2 |e|o|No o s w(nd| =

3.4. Aplicar teste Qqo para as molaridades de I3~ encontradas (Tabela I).
3.5. Concentracdo molar média da solucéo de I3~ £ s.

4. Analise de amostra de comprimido (Resultados Experimentais e Calculos)
4.1. Pré-titulacao

4.2. Massa (g) do comprimido analisado.

4.3. Volume (mL) de solucédo de amostra preparada.

4.4, Volume de solucado de amostra tomada para analise.

4.5. Volume de solucdo de iodo adicionada.

4.6.Volumes gastos de solugdo de Na,S,03 (Tabela 2).

Tabela 2. Resultados da analise de acido ascoérbico na amostra

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11

V Nazs203 (ML)

Massa (g) acido
ascorbico/ comp.

4.7. Aplicar teste Qgoo, massa (g) de acido ascorbico por comprimido (Tabela 2).

4.8. Massa (g) de acido ascorbico por comprimido + s.

4.9. Aplicar o limite de confianga (intervalo de confianga) para um nivel de 95% e
encontrar o intervalo mais provavel da massa (g) de acido ascérbico por
comprimido.
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5. Analise de amostra de suco.

5.1. Pré-titulacao.

5.2. Volume (mL) de amostra analisada.

5.3. Volume de solucao de iodo adicionada.

5.4. Volumes gastos de solugdo de Na>S,03 (Tabela 3)

5.5. Massa (mg) de acido ascérbico por 200 mL de suco (Tabela 3).

5.6. Aplicar teste Qgo9, para a massa (g) de acido ascérbico / 200 mL de suco (Tabela 3).

5.7. Massa (mg) de acido ascorbico por 200 mL de suco + s.

Tabela 3. Resultados da analise de acido ascérbico na amostra

Equipes 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 12

V Nazsz03 (ML)

Massa (mg)
acido ascorbico/
200mL suco

6. Conclusoes

7. Bibliografia
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EXPERIENCIA N° 13

DETERMINACAO GRAVIMETRICA DE CALCIO EM SUPLEMENTO
ALIMENTAR

METODOLOGIA DE ANALISE: GRAVIMETRIA

MATERIAIS REAGENTES

Pesa filtro NH.CI 1 mol/L

Béquer 400, 250 e 100 mL NH3 6 mol/L

Proveta 50 mL NH4sNO3 2% (m/v)

Papel filtro quantitativo rapido (NH4)2C204 0,1% (m/v)

Funil analitico Amostra de suplemento alimentar
Termdmetro Vermelho metila (0,02 g +

Cadinho filtrante n° 3 60 mL etanol + 40 mL agua destilada)
Mufla HCI concentrado e 6 mol/L

AgNO3 solugéo diluida
N HNOj; solucao diluida
INTRODUCAO

O método consiste em adicionar oxalato de aménio a solu¢do acida que contém o
ion célcio e, entdo, elevar gradualmente o pH mediante lenta adicdo de solucdo de
amoénia. O oxalato de calcio precipita na forma de monohidrato:

C3.2+(aq) + 02042_(aq) + HQO(l) - CaCQO4.H20(S)

O precipitado obtido através da adicao de oxalato de amoénio a solugao fria, neutra
ou amoniacal, é constituido de cristais muito finos. A adicdo do precipitante a solucéo
quente origina cristais maiores, nao oferecendo dificuldades a filtracdo. Entretanto,
resultados mais satisfatérios sdo obtidos por meio da adicdo de oxalato de aménio a
solugdes acidificadas e aquecidas, seguidas de gradual neutralizagdo pela adicao lenta de
amonia.

A precipitagdo do oxalato de calcio requer auséncia de cations capazes de formar
oxalatos pouco sollveis nestas condigbes. E admissivel apenas a presenga de ions
alcalinos e magnésio. O oxalato de calcio e de magnésio é pouco soluvel, mas a
separacao é possivel, porque o oxalato de calcio precipita rapidamente, enquanto que a
velocidade de precipitacdo do oxalato de magnésio é muito lenta.

Dentre os éanions capazes de contaminar o oxalato de célcio, encontram-se:
sulfato, iodato e cromato. Fosfato e arseniato ndo sdo coprecipitados em quantidades
significativas. A lavagem do oxalato de calcio € efetuada com o auxilio de uma solugao
diluida de oxalato de aménio; o efeito do ion comum reduz as perdas por solubilidade. O
precipitado, depois de filtrado e lavado, é convertido mediante aquecimento a
temperaturas adequadas em carbonato ou 6xido. O oxalato de calcio monohidratado
(CaC,04.H-0), além de ser higroscopico, conserva agua oclusa, mesmo sob prolongado
aquecimento a 120°C. Portanto ndo é considerada uma forma de pesagem apropriada,
sendo que a completa conversdo do oxalato de calcio em carbonato requer uma
temperatura na ordem de 500 °C.

C&CzO4.H20(s) — C&COs(s) + H20(|) + CO(g)

Outra forma de pesagem também adotada é o 6xido de célcio. A decomposicao do
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carbonato de calcio, nas condi¢cdes normais de aquecimento, pode completar-se de 840-
850 °C. A temperatura de 900 °C a decomposicdo é lenta recomenda-se efetuar a
calcinagdo entre 1100 - 1200 °C. Quando se adota o Oxido de célcio como forma de
pesagem, o precipitado de oxalato de célcio é recolhido por filtracdo através de papel de
filtro e as cinzas sédo conhecidas. O 6xido de calcio absorve rapidamente umidade e, além
disso, reage lentamente com o diéxido de carbono da atmosfera. Desta maneira o cadinho
deve ser mantido dentro do dessecador durante o esfriamento. Deve-se utilizar um
dessecante eficiente, tal como o acido sulfurico concentrado ou Oxido de célcio
recentemente calcinado; o cloreto de célcio nao é apropriado.

CaCOz) —» Calgs) + COzg

PROCEDIMENTO

1. Dissolucao da Amostra. Pesar aproximadamente 0,5000g (com precisao de 0,1mg) da
amostra de comprimido triturado. Transferir para um béquer de 250 mL, dissolver com 20
mL de HCI 6 mol/L, cobrir com um vidro relégio e aquecer num banho de areia até a
completa dissolucdo da amostra. Retirar e lavar o vidro rel6gio com agua destilada,
recolher o liquido no béquer e continuar aguecendo até préximo a secura. Adicionar 100
mL de agua destilada e aquecer até inicio da fervura.

2. Eliminacao de Ferro, Aluminio e Silica. Adicionar 10 mL de NH,CI 1mol/L, aquecer, e
a quente acrescentar gota a gota aproximadamente 3 mL da solucdo de NH; 6 mol/L,
mantendo o sistema sob agitacdo, até a precipitacao total de ferro e aluminio. Filtrar em
papel analitico rapido e lavar 4 vezes com solugao de NH4;NO3; 2% (m/v) recolher o filtrado
em um béquer de 400 mL e descartar o papel de filtro com o precipitado.

3. Precipitacao. Adicionar ao filtrado 3 gotas de vermelho de metila, acidificar com HCI
concentrado até a mudanga de coloragcdo do indicador. Aquecer a solugcdo préxima a
ebulicdo. Adicionar aproximadamente 30mL de solucdo de (NH4)2.C>O4 (1g de sal, 30mL
de agua e 4 mL de HCI 6mol/L aquendo até a dissolucao). Adicionar sob agitacdo gota a
gota da solugdo de NH3z 6 mol/L, até que a coloragdo da solucdo mude de vermelho para
amarelo, a precipitagdo estara completa em pH > 4. Deixar o precipitado com a solucéo
mae em repouso durante 1 a 2 horas.

4. Filtracdo e Lavagem. Filtrar a solucéo através de um cadinho filtrante n° 3 previamente
aferido e lavar o precipitado com oxalato de aménio 0,1% (m/v). Adicionar pequenas
porcoes desta solugdo até que a agua de lavagem coletada por ultimo em um tubo ensaio
e acidificada com HNO3 n&o dé reagéo positiva com Ag™ (precipitado branco).

5. Calcinacao e Pesagem

5.1. Pesagem na forma de CaCO;. Calcinar a 500 °C numa mufla durante duas horas.
Resfriar num dessecador e pesar. Repetir este procedimento até massa constante.

5.2. Pesagem na forma de CaO. Filtrar através de um papel filtro quantitativo médio

seguindo procedimento 4. Transferir o papel de filtro com o precipitado para um cadinho
de porcelana previamente aferido e calcinar numa mufla até 1200 °C durante 30 minutos.
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RELATORIO: EXPERIENCIA N° 13

2.Resultados e Discussao

Tabela 1. Resultados da determinagéo de calcio em suplemento alimentar.

Equipes Amostra Cadinho Cadinho CaCO; Calcio CaCO; Calcio
(mg) (mg) +CaC0s (mg) (mg) (mg)/ (mg)/
(mg) comprimido | comprimido
1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
3. Calculos

4.1. Aplicar teste Qgo9 para mg de calcio e CaCO3 por comprimido (Tabela 1).

4.2. Determinar a média de mg de célcio + s, de mg de CaCO3 + s por comprimido.
4.3. Aplicar o limite de confianga (intervalo de confianga) para um nivel de 95% e
encontrar o intervalo mais provavel do valor verdadeiro em mg de calcio e em mg de

CaCO3 por comprimido.

4. Conclusoes

5. Bibliografia
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