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APRESENTACAO

As préticas descritas neste manual foram selecionadas para aprofundar o conhecimento
de quimica a estudantes da disciplina de quimica analitica experimental. O conhecimento
de quimica analitica é fundamental para a formacdo de qualquer estudante que deseje

utilizar o laboratério para quantificagdo de analitos.

Esta disciplina tem como objetivo aprofundar os conhecimentos de quimica, de modo que
0s estudantes sejam capazes de compreender as no¢des fundamentais de quimica analitica
necessarias a formacdo académica; desenvolver métodos de trabalho, capacidade de
observacdo critica e de resolucdo de problemas inerentes ao trabalho de laboratorio;
desenvolver habilidades para manipulacdo de reagentes e materiais; aprimorar a
capacidade de observacdo, raciocinio e deduc¢éo logica; promover o dominio dos métodos
classicos quantitativos de analise e interpretacdo de resultados; ensinar as ferramentas
analiticas para independéncia no laboratério, tornando o aluno apto a formular
experimentos que demandem rigor analitico; promover o conhecimento de aplicacdes

relevantes para a futura atuacdo como docente no ensino de quimica.
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NORMAS DE APRESENTACAO DE CADERNO DE LABORATORIO

Por que ter um caderno de laboratorio?

Um caderno de laboratério tem como objetivo central incluir todas as informacdes
relacionadas a uma atividade laboratorial, como os conhecimentos prévios necessarios
para o desenvolvimento do experimento, a coleta de dados ou o desenvolvimento dos
calculos. A organizacdo de um caderno de laboratério € algo pessoal, sendo algumas
pessoas mais detalhistas, enquanto outras sdo mais diretas. Assim, ndo ha um formato

Unico; entretanto, todos os cadernos devem contar com itens essenciais.

Por que ele deve ser completo?

Um caderno de laboratério organizado e completo tem como objetivo o registro de todas
as atividades desenvolvidas no laboratorio, servindo como apoio para o desenvolvimento
de futuras pesquisas e atividades profissionais. As informac6es pessoais, as modificacdes
no roteiro experimental e os ajustes feitos para a analise de determinadas amostras podem
auxiliar em procedimentos que serdo desenvolvidos na vida profissional. N&o raro ha
relatos de pesquisadores que ainda recorrem aos seus cadernos de laboratdrio para

consulta de informacg6es ndo descritas nos roteiros experimentais.

Por que o caderno de laboratdrio precisa ser individual?

Outro objetivo do caderno de laboratério é o desenvolvimento da habilidade da escrita
cientifica, cuja principal caracteristica € a objetividade. Portanto, é primordial descrever
todas as observacdes relevantes diretamente no caderno, sem a necessidade de adiciona-
las em rascunhos. Toda atividade de redacéo € um exercicio individual de aprendizagem,

assim como o treinamento da redagéo cientifica.
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Como devo me preparar para a aula préatica?

O caderno de laboratdrio tem a funcdo de auxiliar o estudante a se preparar para a aula
pratica. Em geral, um caderno organizado denota a habilidade de organizacéo do analista
antes da execucdo da prética, seja pela realizacdo dos célculos necessarios, seja pela
pesquisa de informacdes relevantes para a plena execucao do experimento. Apoés a leitura
da prética, o estudante deve indicar no caderno de laboratorio as informac6es essenciais
para a execucdo da pratica, sem a consulta excessiva ao roteiro experimental. Alguns
estudantes optam por redigir todo o contetdo do roteiro experimental; outros, preferem
um resumo; ainda ha aqueles que preferem adicionar as informac6es de modo bastante
visual. Nao ha apenas um modo. Sugere-se que o estudante procure sua melhor forma de

se preparar para aula préatica, buscando, a cada aula, melhorar seu desempenho.

O que anotar no caderno de laborato6rio?

Tudo que envolver a aula pratica! Essa é a melhor resposta. Todas as observacgdes sobre
a execucao dos experimentos devem estar contidas no caderno. Estas anotagdes faréo toda
a diferengca no momento da discusséo dos resultados, pois irdo fornecer elementos sobre
como os resultados foram atingidos, as evidéncias de erros experimentais ou de método.
Séo essas informaces que trazem a pessoalidade de quem executou a pratica. Além disto,
a escrita tem como objetivo organizar os dados coletados durante as praticas e incluir

todas as observacdes cientificas durante o experimento.

Seguem algumas normas para o preparo do caderno de laboratorio:

1. Nao se esqueca de trazer o caderno de laboratorio em todas as aulas. Néo faca uso
de papeis soltos ou bloco de anotagdes, visto que todas as informacgdes devem ser
transcritas diretamente no caderno. Facga as anotagdes imediatamente para evitar

esquecimento.

2. Escolha um caderno de capa dura e brochura, por dois motivos: a capa dura torna

0 caderno mais resistente e a brochura evita que folhas sejam removidas.



10.

11.

12.
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Destine o caderno unicamente para o uso no laboratorio.

Numere as paginas do caderno. Vocé pode comprar um caderno com folhas

numeradas ou numera-las a préprio punho.
O caderno é de uso individual.

Faca as anotacGes de forma legivel e a caneta (preferivelmente). Os célculos
podem ser feitos a lapis, mas a versdo definitiva deve ser feita a caneta.

A cada novo experimento, sempre comece a escrever em uma nova folha,
inutilizando o espago em branco eventualmente deixado na péagina anterior.
Indique a data e o horario de inicio do experimento, os estudantes que participaram
da atividade, o titulo do experimento, o objetivo, o resumo (esquema), as

pesquisas e os calculos prévios.

Nunca apague um dado ou rasgue uma pagina. 1sso tira toda a autenticidade e
validade do caderno. Se houver essa necessidade, em caso extremo, use a
expressao “digo”, colocando a parte a ser substituida entre parénteses e, apds, a
parte que ird substituir. As correcdes devem ser feitas tracando-se uma linha por

cima, de forma que permaneca legivel; ndo rasure nem apague.

N&o deixe espagos em branco. Inutilize, com um traco, o espagco em branco entre

0s dados registrados e a assinatura ou o restante do texto.
Indique todas as formulas usadas para os calculos.

Indique quaisquer modificagdes no roteiro e inclua as observagGes durante o
experimento, as marcas comerciais dos reagentes e 0s equipamentos usados

(chapa aquecedora, agitador etc.).

Os resultados de cada experimento devem ser claramente descritos com suas
possiveis conclusdes e interpretagdes sobre cada passo. Se possivel e aplicavel,

inclua a analise estatistica. Indique a bibliografia consultada quando pertinente.
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NORMAS DE APRESENTACAO DE RELATORIO

1. Digite os manuscritos em fonte Times New Roman 12.

2. Utilize o formato A4 (210 mm x 297 mm), com alinhamento justificado,

mantendo margens laterais de 2,5 cm e espacamento de 1,5 cm em todo o texto.
3. Remova o espagamento entre os paragrafos.
4. Apenas as tabelas devem ser confeccionadas com espagamento simples.

5. O recuo para elaboracdo do paragrafo deve ser: tab=1,25 cm. Todas as paginas

devem ser numeradas no canto inferior direito.
6. Numere as paginas consecutivamente a partir da introducao.

7. Para evitar os frequentes problemas com impressoras, imprima o documento com

antecedéncia.
8. Ultilize o corretor de revisdo de ortografia e gramatica para evitar erros no texto.
9. Redija os relat6rios em portugués ou espanhol.

10. Em relacdo a unidades, utilize mg Lt em vez de mg/L ou mg.L™.

As questdes propostas como atividades tem o objetivo de orienta-los sobre os aspectos

principais das préaticas que devem estar incluidos na discussdo dos resultados.

A seguir, apresentamos o modelo de capa e outras normas a serem seguidas para

elaboracgéo do relatorio.
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INSTITUTO LATINO-AMERICANO DE CIENCIAS DA VIDA

E DA NATUREZA (ILACVN)

Curso: Quimica — Licenciatura
UNILA o e R .
versidade Feders Disciplina: Quimica Analitica Quantitativa (QUI0052)

Professora: Marcela Boroski

Atencdo para as margens!
Superior, inferior, direita e
esquerda: 2,5cm

RELATORIO DA PRATICA 1
“DETERMINACAO DO TEOR DE CALCIO EM BEBIDAS LACTEAS”

Os nomes dos estudantes
devem estar completos e
com a mesma redacao que

. consta no Sigaa.
Estudantes: Aline S. Fontana Colocar em ordem

Clarissa N. de Souza alfabética.

Foz do Iguagu, 10 de marco de 2023
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O relatério é dividido nestas

1. Introducéo secOes:
1. Introdugéo
Nesta secéo, antes de iniciar a pesquisa, 2. Objetivo
leia 0 objetivo da prética. 3. Materiais e métodos
As referéncias devem ajudar a atingir 4 Resultados e discussio
0 objetivo da préatica, embasando 5 Conclusdes
as discussdes dos resultados. 6. Referéncias
7. Anexos

Esta secdo deve ter entre 1 e 2 paginas.

Nao é necessario colocar um item

Citar pelos menos 3 referéncias. em cada pagina. Com excecdo da
Artigos que ndo tenham a autoria capa, o relatério pode ser impresso
ndo servem como referéncia para os relatorios. frente e verso. Todos os titulos das
diferentes se¢des do texto devem
Nada de copiar um paragrafo inteiro ou, ser apresentados em negrito e ter
pior, um texto inteiro sem citar a referéncia. apenas a primeira letra de cada
Isto pode ser considerado plagio palavra em letra maiGscula. Caso
e trazer indesejaveis consequéncias! seja necessaria a utilizagéo de
subtdpicos nas secdes do texto,
Vamos aprender a fazer um relatério esses devem ser apresentados sem
corretamente, que sirva para toda a vida negrito, mas em italico.

académica e profissional de vocés!

As citacdes literais ou as que se referem a ideias de autores devem ser feitas pelo
sobrenome do autor (em letras mailsculas), seguido do ano de publicacdo e pagina
(SOARES, 2017, p. 5). Quando houver dois ou mais autores, 0s sobrenomes devem ser
separados por ponto e virgula (SOARES; KALIW, 2008). Quando houver trés ou mais

autores, deve-se citar o primeiro autor seguindo de et al. (SILVA et al., 2014).

Exemplo:

O linho (Linum usitatissimum L.) é uma espécie que se destina a producao de fibras téxteis
de alta qualidade e sua semente, a linhaca, € matéria-prima para producdo de 6leo e
diversos produtos alimenticios (MORRIS, 2005).
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2. Objetivos

Determinar os niveis de calcio em bebidas lacteas.
Comparar duas metodologias volumétricas e indicar a mais adequada para avaliacdo do

teor de calcio em bebidas lacteas.

3. Materiais e métodos

Usar a terceira pessoa do singular ou do plural do tempo verbal pretérito perfeito para
relatar com detalhes o experimento. Atencdo! Frequentemente ocorrem modificagcdes da

aula pratica. Descreva as modificacBes nesta secéo.

Exemplo:

Para a obtencdo dos extratos, utilizaram-se 10,0 g das folhas desidratadas de trigo
colhidas aos 80 dias. O extrato metandlico foi obtido por meio da percolacdo de 70 mL
de solvente metanol atraves das amostras trituradas durante 48h, com adi¢do de novas
aliquotas de metanol a cada 24h. O solvente foi removido em evaporador rotatorio a

pressdo reduzida a 40 °C.

4. Resultados e discussao

o Tabelas, quadros e figuras

As tabelas tém por finalidade sintetizar dados numeéricos, geralmente com tratamento
estatistico. Os quadros apresentam os resultados brutos e possuem linhas de grade, de
modo a formar um quadro. As tabelas ndo devem apresentar grades laterais e as grades
internas devem ser utilizadas apenas se necessario (ver exemplo a seguir). As notas tém
por funcdo conceituar ou esclarecer o contetido da tabela e, se necessario, devem ser
indicadas no rodapé da tabela por letras ou simbolos graficos e em tamanho de letra menor

do que aquela utilizada no corpo da tabela.
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Os resultados dever ser apresentados em tabelas, quadros e figuras, os quais devem ser
numerados em algarismos arabicos, segundo a ordem em que aparecem no texto. Tabelas,
quadros e figuras devem sempre ser acompanhados de um titulo que descreva claramente
0 conteudo apresentado. Ele deve ser autoexplicativo e complementar o texto. Néo é
necessario utilizar o mesmo titulo da apostila; o ideal é complementé-lo. Para tabelas e
quadros, o titulo deve ser apresentado na parte superior; j& para as figuras, ele aparece na
parte inferior. As tabelas, as figuras e os quadros devem ser mencionados no texto como

apresentado a seguir:

A tabela 1 apresenta os valores de concentracéo de diferentes fragcdes preparadas a partir
dos extratos obtidos das folhas de linho. Quanto menor os valores, maior a eficiéncia
como antioxidante para promover a inibicao do radical DPPH. Desse modo, os melhores
resultados foram encontrados para a fragéo acetato, seguido da butanoica e hexanica. Os
dados encontrados foram similares aos de Castro e Souza (2005), que investigaram folhas
de linho colhidas aos 40 dias. Embora o tempo de colheita seja inferior, os resultados

foram similares.
Submeter a tabela ao
autoajuste de janela

Tabela 1 — Concentragdo (ug mL™) dos extratos obtidos das folhas de linho colhidas
aos 80 dias, necessario para inibir 50% do radical DPPH

Fracdo Concentrag¢io (ug mL™?)
Hexanica 2419423
Acetato 153,7£1,0
Butanoica 228,7+0,9
Metandlica 387,0+£3,8
Aquosa > 500

Os resultados sdo médias + desvio padréo de analises em triplicata.
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o Equacgbes matematicas

As equacgdes devem ser centralizadas e numeradas sequencialmente. Quando da
apresentacdo de formulas matematicas no texto, essas devem ser confeccionadas
utilizando-se a ferramenta Microsoft Equation, implementada no Word® (ou similar), e
devem ser numeradas no canto direito com a numeragdo entre parénteses. Quando

necessario, deve-se utilizar legenda para descrever os componentes das formulas.

Exemplo:

Os calculos foram feitos segundo método de Joseph e Ackman (1992), conforme a
equacéo 1:

Mx =

ApxXMgXFceq

1)

Onde:

Mx: massa do acido graxo x em mg g* de lipidio;

Mp: massa do padréo interno em mg;

Ma: massa da amostra de lipidios totais em g;

Ap: area do padrdo interno;

Ax: &rea do &cido graxo X;

Fcea: fator de conversdo de metil éster para acido graxo;

Fct: fator de correcdo (do detector de ionizagdo chama) tedrico do acido graxo.

Importante!! Figuras, quadros e tabelas ttm como objetivo organizar a apresentacao dos
resultados. Torna-se essencial discuti-los no texto, citando os principais resultados
obtidos na tabela, indicando a média acompanhada do desvio padréo e o coeficiente de

variancia.
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5. Conclusodes
As conclusdes devem ser relevantes e congruentes com 0s objetivos, ou seja, devem
responder a(s) pergunta(s) de pesquisa. Nesta se¢éo, ndo devem ser apresentadas citacoes
bibliograficas, sugestdes e/ou consideracdes adicionais.

6. Referéncias

As referéncias devem ser apresentadas de acordo com as normas da ABNT NBR
6023:2018.

7. Anexos

Caso sejam incluidas informagfes adicionais, como céalculos, estes podem ser

apresentados NOS anexos.
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PRATICA 1 - PREPARO DE SOLUCOES

Preparacdo para a pratica:

o Leroroteiro experimental e fazer o esquema da pratica no caderno de laboratorio.

« Pesquisar a solubilidade do carbonato de calcio (mg L) em agua.

o Apresentar um resumo sobre os cuidados no manuseio de HCl e NaOH no caderno
de laboratorio.

o Fazer os célculos das questdes 1 a 7 no caderno de laboratério (individualmente).

Objetivo:
Aprender e aprofundar os conhecimentos referentes ao preparo de solugdes no

laboratorio.

1. INTRODUCAO

O preparo de solucdes no laboratério de quimica envolve uma série de etapas, como a
limpeza das vidrarias, a pesagem correta dos solutos e 0s célculos para indicar a
concentracdo das solugdes, que sdo conhecimentos adquiridos na disciplina de quimica
geral experimental. A quimica analitica, por sua vez, requer um aprofundamento desses
conhecimentos, visto que, em geral, o preparo de solucBes exige precisdo e exatiddo
elevadas, especialmente quando se deseja preparar solu¢bes empregando um padrédo

primario, fazendo uso das técnicas de padronizacao.

Em busca da exatiddo dos resultados, deve-se considerar a necessidade de calibracdo das
vidrarias. O preparo de uma solugédo de acido cloridrico, em geral, ndo requer o uso de
baldes volumétricos calibrados, enquanto o preparo de qualquer solucdo padréo requer

vidrarias aferidas.
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A afericdo de aparelhos volumétricos consiste em verificar se os valores nominais das
graduacdes originais correspondem aos valores verdadeiros, dentro dos limites de
tolerancia admitidos, e em fazer a respectiva correcdo, se for o caso. Como toda medida
quimica é passivel de erros, as medicdes sao feitas diversas vezes, para calcular o desvio
padrdo e verificar se a tolerdncia é admitida. No quadro 1 séo indicadas as tolerancias
admitidas para materiais volumétricos. No quadro 2 sdo apresentados os valores de
densidade da agua a diferentes temperaturas, 0s quais sdo empregados nos ensaios de

afericdo de vidrarias volumétricas.

Quadro 1 — Tolerancia das vidrarias volumétricas classe A

Buretas Baldes volumétricos Pipetas volumétricas
Volume Desvio Volume Desvio Volume Desvio
(mL) (mL) (mL) (mL) (mL) (mL)
5 +0,01 5 +0,02 0,5 +0,006
10 +0,02 25 +0,03 1 +0,006
25 +0,03 50 +0,05 2 +0,006
50 +0,05 100 +0,08 5 10,01
100 +0,10 250 +0,12 10 10,02
- - 500 +0,20 20 10,03

- - 1000 +0,30 25 +0,03
2000 +0,50 50 +0,05

100 10,08

Fonte: Adaptado de HARIS, D. C. (2008).

*Observacéo: Estes dados podem variar de acordo com o material e fabricante das vidrarias.




Quadro 2 — Massa especifica da agua a diferentes temperaturas
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Temperatura (°C)

Densidade (g mL™)

15 0,9991
16 0,9989
17 0,9988
18 0,9986
19 0,9984
20 0,9982
21 0,9980
22 0,9978
23 0,9975
24 0,9973
25 0,9970
26 0,9968
27 0,9965
28 0,9962
29 0,9959
30 0,9956
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2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Materiais e reagentes

Materiais / Vidrarias (quantidade)

Reagentes

Bal&o volumétrico 25 mL (1)
Bal&o volumétrico 50 mL (1)
Baldo volumétrico 100 mL (1)
Baldo volumétrico 250 mL (1)
Béquer 50 mL (2)
Béquer 100 mL (2)
Pipeta volumétrica 1 mL
Pipeta graduada 5 mL
Proveta 50 mL (2)
Proveta 100 mL (1)
Funil (1)
Bastdo de vidro (1)
Vidro de relégio (3)
Pipeta de Pasteur (2)
Balanca analitica (1)
Frasco para armazenar as solucdes de HCI
0,010 mol Lt e NaOH 0,010 mol L™ (1)
Pissete com agua destilada (1)

Termdmetro (1)

Caneta para marcar vidrarias (1)

HCI PA 37% (m/m) d = 1,184 g mL™*
NaOH PA 95% (m/m) (sélido)
NaCl (padrédo primario) previamente seco
CaCOgs)
Alcool etilico (95% v/v)

Solucdo indicadora de fenolftaleina
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2.2 Metodologia

2.2.1 Afericédo do baldo volumétrico

Nesta aula experimental serdo preparadas solucGes a partir dos reagentes HCIl, NaOH,
NaCl, CaCOs e alcool etilico. Leia o roteiro experimental e indique quais solucGes
necessitam ter a afericdo das vidrarias para correcdo dos calculos. Faca a afericdo

conforme descrito a seguir:

Para a calibracdo, o baldo volumétrico deve estar seco e sem tampa. Coloque-o sobre o
prato de uma balanga analitica, sem toca-lo diretamente com as mdos. Anote a massa no
caderno de laboratorio. Apos isso, encha-o com agua destilada até o menisco e leve-0 a
balanca para medir a massa. Com o mesmo baldo, repita o procedimento com &gua
destilada por 10 vezes, descartando a dgua e aferindo o menisco em cada procedimento.
N&o é necessario repetir a pesagem do baldo vazio. Anote a temperatura da agua e calcule
o0 volume do baldo empregando a densidade da agua tabelada correspondente a
temperatura de trabalho (quadro 2). O quadro 3 devera ser preenchido com todas as
medidas aferidas e os respectivos volumes calculados no laboratério. Preencha o quadro
4 com o tratamento dos dados do quadro 3.

IMPORTANTE! Antes de iniciar a aferiacdo do volume do baldo, analise qual das

solucBes descritas anteriormente ira demandar um baldo volumétrico calibrado.



Quadro 3 — Valores experimentais da aferi¢do de baldo volumétrico
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Medidas | Massa do baléo + Massa de agua Volume real do
massa de agua (g) pesada (Q) baldo (mL)
1
2
3
4
5
6
7
8
9
10

Quadro 4 — Tratamento dos dados experimentais obtidos a partir da afericao de baldo
volumétrico

Temperatura da agua

Densidade

Meédia do volume real do balao

Desvio padréo (s) +

Coeficiente de variancia (CV) (%)
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2.2.2 Preparo da solucéo de acido cloridrico 0,010 mol L*

1. Calcule o volume de HCI concentrado (36,5% em massa e densidade
1,184 g mL 1) necessario para preparar 25 mL de uma solugio de HCI 1 mol L™
(atividade 1).

2. Pipete o0 volume calculado e transfira gota a gota, deixando escorrer pelas paredes

do béquer de 25 mL, o qual ja contém aproximadamente 10 mL de agua destilada.

3. Apos esfriar, transfira para um balao volumeétrico.

4. A partir da solugdo preparada anteriormente, prepare, por diluigdo, 100 mL de
solug&o 0,010 mol Lt de &cido cloridrico (atividade 2). Transfira as solugdes para

frascos apropriados e rotule.

IMPORTANTE! Toda solucéo acida ou basica deve ser preparada adicionando-se &cido
ou base a agua (e nunca o contrario), para evitar explosdo devido ao alto calor de

dissolucdo desses reagentes.
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2.2.3 Preparo da solucéo de hidroxido de sédio 0,010 mol Lt

1. Calcule a massa necessaria para preparar uma solucdo de NaOH 0,010 mol L™ em

um baldo de 250 mL a partir do reagente sélido PA a 95% de pureza (atividade 3).

2. Pese a massa calculada em um vidro de reldgio utilizando uma balanca analitica.

3. Transfira a massa pesada para um béquer de 100 mL, o qual ja contém
aproximadamente 50 mL de agua destilada. Dissolva completamente com o
auxilio de um bastdo de vidro e, apés esfriar, transfira para um baldo volumétrico
de 250 mL.

4. As solugbes de HCI a 0,010 molL? e NaOH 0,010 mol L' devem ser
acondicionadas corretamente e rotuladas individualmente entre os grupos. Estas

solucdes serdo utilizadas nas praticas futuras de volumetria de neutralizacéo.

2.2.4 Preparo das demais solucgdes

1. Prepare as solucBes das atividades 4, 5 e 6 considerando 0s volumes e
concentragOes descritos nas atividades 4, 5 e 6, respectivamente.
2. A solucdo indicadora de fenolftaleina estara disponivel para avaliacdo do caréater

acido ou basico das solucdes.

IMPORTANTE! Nunca se deve secar baldo volumétrico, pipeta, bureta ou qualquer

vidraria volumétrica em estufa.
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ATIVIDADES

Qual o volume de HCI necessario para preparar uma solugdo 1 mol L™ utilizando um
baldo de 25 mL?

Qual o volume da solucédo de HCI 1 mol L (preparada na atividade 1) necessario para
preparar uma solugdo 0,010 mol L* utilizando um bal&o de 100 mL?

Qual a massa de NaOH necessaria para preparar uma solucdo de NaOH 0,010 mol L em

um baldo volumétrico de 250 mL? Considere a pureza de 95% (m/m).

O NaCl é empregado como padrao primario na volumetria de precipitacdo. Qual a massa

necessaria para preparar 50 mL de uma solugéo 0,10 mol L*?

Qual a massa necessaria para preparar uma solucéo saturada de carbonato de calcio em
um volume de 100 mL? Esta solucéo tem carater &cido, neutro ou bésico? (realizar a

confirmacgdo com fenolftaleina). Mostre as reacoes.

Qual o volume de alcool etilico comercial (95% v/v) necessario para preparar 100 mL de
uma solucdo etandlica 70% (v/v)? Para o preparo desta solugdo, meca o volume de etanol
e agua em provetas separadas e misture. Qual o efeito observado? Faca 0 mesmo
procedimento substituindo o etanol por &gua em uma proveta e outra aliquota de agua na
segunda proveta, misturando o conteldo das duas provetas. Anote o volume. Explique as

diferencas observadas.

Qual(is) das solucdes preparadas acima demanda(m) que o baldo volumétrico seja

previamente aferido? Explique.

O baldo esta dentro da tolerancia admitida? Por que se deve evitar tocar o baldo

diretamente com as maos? Inclua na discussao do relatorio.
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9. Quais sdo as possiveis fontes de erros gue ocorrem durante o preparo das solugdes?Por

gue saem vapores do frasco de HCI concentrado quando aberto?

10. Por gue o teor de HCI concentrado ndo ultrapassa 37%?

11. Quais os cuidados que devem ser tomados na medicdo de volume de solugdes
concentradas de acidos?

12. Por que ndo é conveniente medir a massa de HCI concentrado?

13. Qual o destino dado a cada solugéo preparada na aula préatica?

4. REFERENCIAS

BACCAN, N. Quimica analitica quantitativa elementar. 3. ed. S0 Paulo: Edgar
Blucher, 2001. 308 p.

HARRIS, D. C. Analise quimica quantitativa. 7. ed. Rio de Janeiro: LTC, 2008. 868 p.

VOGEL, A. I.; MENDHAM, J.; DENNEY, R. C.; BARNES, J. D.; THOMAS, M. J. K.
Anélise quimica quantitativa. 6. ed. Rio de Janeiro: LTC, 2012. 462 p.
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PRATICA 2 - AMOSTRAGEM E TRATAMENTO DE DADOS

Preparacdo para a pratica:

o Leroroteiro experimental e fazer o esquema da pratica no caderno de laboratorio.

Objetivo:

Aprender os principios basicos de amostragem e aplicar o tratamento estatistico de dados.

1. INTRODUCAO

Amostragem ou, de uma forma menos abreviada, estudo por amostragem, € o estudo de
um pequeno grupo de elementos retirado de uma populagdo (estatistica) que se pretende
conhecer. A amostragem ¢é de dominio da &rea da Estatistica. Entretanto, é frequente no
laboratdrio nos depararmos com situacGes de delimitagdo do tamanho da amostragem

frente ao universo amostral.

A amostragem constitui a primeira etapa de execucdo de um processo analitico, seguida

da anélise dos constituintes, tratamento dos dados, analise e interpretacdo dos resultados.

Entre os aspectos mais relevantes a se considerar no planejamento de uma amostragem
estdo os objetivos do trabalho, as concentracfes esperadas do analito, a disponibilidade
de dados meteoroldgicos, o transporte e estocagem das amostras e as condi¢des de analise
(CRUZ; CAMPOQOS, 2008).




No tratamento dos dados séo usadas as equacdes 1 a 3:

Estimativa de desvio padrao (s):

Zlivzl (Xi—f)z
N-1

Desvio padréo relativo (DPR):

S
DPR =§>< 100

Intervalos de confianca com 95% e 99% de confianca:

(txs)

Vn

Xt
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1)

()

©)

Esta pratica, na qual sera estudada uma amostra heterogénea tipica do trabalho no

laboratério, tem como objetivo avaliar o impacto do tamanho da amostra no resultado

final. Na anélise quantitativa é frequente o analista trabalhar com analitos a nivel traco.

Assim, nesta préatica sera estudado o efeito do tamanho da amostragem na determinacéao

dessas espécies.
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2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Metodologia

Nesta pratica serdo utilizadas bolas coloridas, as quais podem ser visualizadas na figura 1.
Use luvas para manusear as bolas coloridas, evitando derruba-las fora da bancada.

Figura 1 — Bolas coloridas ou migcangas para serem utilizadas na pratica de

amostragem. Diametro aproximado de 0,5 cm

Fonte: AUTORA (2021).

2.1.1 Separacdo e contagem das bolas coloridas

Os estudantes serdo divididos em grupos conforme orientagao do professor.

Cada grupo deve contar e separar as bolas coloridas de cada um dos pacotes, nas
diferentes cores. Anote 0 nimero total de bolas e calcule as porcentagens de cada uma
das cores. Preencha a tabela 1. A porcentagem deve ser expressa com uma casa decimal.
Neste exercicio, considere que cada pacote representa uma amostra obtida a partir da
populacéo total, por exemplo, uma amostra para controle de qualidade de um processo.
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O erro relativo (ER) sera calculado comparando-se o valor obtido com os dados do

quadro 5.

Tabela 1 — Dados individuais

Célculos Azul Marrom Verde Roxo

Ndmero total

Total em %
ER"%

*Erro relativo calculado em comparacéo com os dados fornecidos pelo fabricante (quadro 1).

Quadro 5 — Valores percentuais (%) das diferentes cores contidas no pacote de bolas
coloridas, fornecido pelo fabricante

Cores Valores (%)
Azul 37,5
Marrom 12,5
Verde 19,8
Roxo 30,2

Calcule a média percentual de todos os resultados da turma, preenchendo a tabela 2.
Verifique se o valor obtido para cada cor difere significativamente do valor teorico
fornecido pelo fabricante. Preencha os dados da tabela 2. Verifique a possivel presenca

de valores suspeitos (andmalos) obtidos na parte 1, empregando o teste Q de Dixon.
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Tabela 2 — Dados dos grupos, expressos em valores percentuais (%)

*

Grupo Média | DP | ER™ | Tst** | Tst**

Cores

11 2]3[4] 5 (%) |95% | 99%

Azul (%)

Marrom (%)

Verde (%)

Roxo (%)

*Erro relativo calculado em comparacdo com os dados fornecidos pelo fabricante (quadro 5).
**Intervalo de confianga estabelecido pelo teste t student.

Discussao da tabela 2:

Estabeleca o intervalo de confianca obtido pelo teste t student (Tst) utilizando os dados
percentuais obtidos pelos grupos. Compare se o intervalo de confianca obtido engloba o

resultado fornecido pelo fabricante.



2.1.2 Diferengas na quantidade amostrada

Ao final da contagem das bolas de todos os grupos, junte-as em uma bandeja plastica, a
fim de homogeneiza-las, e faca novas coletas de amostra. Utilize um copo de 50 mL e um

copo de cerca de 200 mL. Faca trés coletas, contando as bolas e separando-as novamente

em cores. Preencha a tabela 3.

Tabela 3 — Avaliagdo da amostragem

Observagao Azul

Marrom

Verde

Roxo

Amostragem copo pequeno

NuUmero total

Total em %

ER™%

A

mostragem copo grande

NUmero total

Total em %

ER™%

*Erro relativo calculado em comparacdo com os dados fornecidos pelo fabricante (quadro 5).

Discussdo da tabela 3:

Compare o erro relativo obtido com as duas amostragens. Em qual delas foi obtido o

menor erro relativo? Explique.
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2.1.3 Anélise de constituinte em baixos niveis de concentracao

Apds o término da parte 2, reiina todas as bolas coloridas novamente na bandeja e adicione
as bolas amarelas a todo o conjunto, de maneira a simular a presenca de um constituinte
em baixos niveis de concentracdo. Para tanto, deve-se homogeneizar o conjunto e fazer,
em seguida, novas amostragens com 0s copos de 50 mL e 200 mL. Preencha a tabela 4.

Faca o procedimento em triplicata.

Nesta situacao, verifique se existe diferenca significativa (precisdo e médias) entre as duas
amostras com 95% de confianca. Compare, portanto, as estimativas de desvio padrao,
aplicando o teste F, e as duas médias, aplicando o teste t para comparacao de duas médias

experimentais.

Estabeleca comparacdes acerca dos métodos de coleta de amostras, buscando identificar
situacOes onde 0 método de amostragem seja capaz de influenciar os resultados da analise
a ser feita. Em seguida, avalie a importancia do tamanho da amostra quando se pretende
fazer uma andlise envolvendo a determinacdo de um analito presente em baixos niveis de

concentracéo.

Tabela 4 — Constituintes (bolas amarelas) em baixos niveis de concentracdo

Observacéo Amostragem copo pequeno Amostragem copo grande

NUmero total

Total em %
ER"%

*Erro relativo calculado em comparacdo com os dados fornecidos pelo fabricante (quadro 5).

Discussédo da tabela 4:

Compare o erro relativo obtido com as duas amostragens. Em qual delas foi obtido o

menor erro relativo? Explique.
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PRATICA 3 - PADRONIZACAO DE ACIDOS E BASES

Preparacdo para a pratica:

o Ler o roteiro experimental.

o Fazer os calculos solicitados nas atividades 1, 2 e 5 antes da pratica,
individualmente e no caderno de laboratério (ndo serdo considerados célculos
feitos em grupo ou em rascunhos).

o Pesquisar quais sdo os padrfes primarios comumente utilizados na padronizacdo
de acidos e bases. Anotar no caderno de laboratorio.

» Pesquisar quais sdo 0s requisitos necessarios para uma substancia ser considerada
padrdo primario.

o Escrever as reacOes de neutralizagdo descritas na pratica.

o Trazer calculadora e tabela periddica para o laboratorio.

Objetivo:
Padronizar as solucdes de acido e base.

1. INTRODUCAO

As volumetrias ou titulagdes envolvem um rol de analises que se baseiam na reagdo

guimica entre a quantidade de matéria do titulado necessaria para reagir com o titulante.

A volumetria de neutralizagdo envolve a reagéo entre uma substancia com caracteristica
acida e uma substancia com caracteristica basica, cujo produto da reagdo ¢ um sal e
molécula(s) de agua. A volumetria de neutralizacdo pode ser utilizada com a finalidade
de padronizar um &cido ou uma base, ou seja, conhecer a concentracdo exata dessa
especie. Quando uma solucéo é preparada no laboratorio, a partir de um reagente que nao
apresenta elevado grau de pureza (padrdo primario), esta solucdo apresenta uma

concentracdo aproximada.
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Assim, com a finalidade de se estabelecer a concentracao exata de um acido ou uma base,
pode-se utilizar a técnica de padronizacdo. Para isto, utiliza-se uma substancia padrao ou
padrdo primario, que pode ser um composto solido de alta pureza ou uma solucdo
preparada a partir de uma substancia padréo.

Um padréo primério € uma substancia que atende ao maior nimero de requisitos descritos
abaixo (HARRIS et al., 2008):

Apresentar pureza acima de 99,9%;

Né&o deve sofrer decomposicdo quando estocado em condic¢des normais;
N&o ser higroscépico;

Apresentar elevada massa molecular;

Deve ser estavel quando aquecido em estufa (para eliminacdo de agua);

AN N NN R

Deve ser relativamente barato e ndo apresentar toxicidade.

Para avaliar a presenca de contaminantes no preparo das solugdes utilizadas na titulacéo,
pode ser feita uma titulacdo em branco. Nela, utilizam-se todas as solu¢Ges empregadas
na titulagdo, com excecédo do analito de interesse investigado. O volume consumido na
titulacdo em branco é de poucos mililitros. Desconta-se este valor do volume consumido

durante a titulagdo do analito.



2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Materiais e reagentes
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Materiais / Vidrarias (Quantidade)

Reagentes / Amostras

Bureta 25 mL (1)
Béquer 50 mL (2)
Béquer 100 mL (2)

Pipeta volumétrica 10 mL
Proveta 50 mL (2)
Erlenmeyer 125 mL ou 250 mL (3)
Balanca analitica (1)

Vidro de relégio ou pesa filtro (1)

Pissete com agua destilada (1)

Solugio de HCI 0,010 mol L™
Soluc&o de NaOH 0,010 mol L*
Biftalato de potassio (padrdo primario)
previamente seco (CgHsKOa4)

Solucdo indicadora de fenolftaleina

2.2 Metodologia

2.2.1 Padronizagéo da solucéo de hidroxido de sddio 0,010 mol L

1. Calcule a massa de biftalato de potassio necessaria para titular uma aliquota de

10,0 mL de solugdo de NaOH a 0,010 mol L.

2. Pese a massa calculada em um vidro de relégio ou pesa filtro e transfira

quantitativamente para um erlenmeyer de 250 mL.

3. Adicione aproximadamente 25 mL de agua destilada e coloque trés gotas de

fenolftaleina.
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4. Lave abureta com uma pequena aliquota da solugdo de NaOH (aproximadamente

6.

5 mL). Preencha a bureta com a solu¢cdo de NaOH, tomando o cuidado de retirar

bolhas nas proximidades da torneira da bureta.

Faca o procedimento de titulacdo até a modificacdo da coloracdo para
rosa/vermelho-claro. Sempre que uma gota da solucdo proveniente da bureta cair
nas paredes do erlenmeyer, interrompa a titulagdo e arraste a gota com agua
destilada, utilizando o pissete com agua, para que esta reaja com a solugéo contida
no erlenmeyer. Repita a operagdo 3 vezes, sempre preenchendo a bureta com
solugéo de NaOH antes de uma nova titulagéo. Preencha o quadro 6.

Faca a titulacdo em branco e desconte este valor do obtido durante a titulacao.

2.2.2 Padronizac&o da solugéo de acido cloridrico 0,010 mol L*

1.

2.

3.

Calcule o volume de HCI necesséario para titular 10,0 mL de uma solucdo de
NaOH 0,010 mol L.

Coloque, em um erlemeyer de 250 mL, o volume calculado da solu¢do HCI,

25 mL de agua e 3 gotas do indicador fenoftaleina.

Com o auxilio de uma bureta, adicione, gota a gota, a solugdo de NaOH
padronizada anteriormente, sempre agitando o erlenmeyer, até o aparecimento de

uma coloracéo rosa permanente que seja fracamente perceptivel.
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4. Sempre que uma gota da solugdo proveniente da bureta cair nas paredes do
erlenmeyer, interrompa a titulagdo e arraste a gota com &gua destilada, utilizando
0 pissete com &gua, para que esta reaja com a solucdo contida no erlenmeyer.
Anote o volume de base gasto (lido na bureta). Repita a operacéo 3 vezes, sempre

preenchendo a bureta com solucdo de NaOH antes de uma nova titulagéo.

5. Faca uma titulagdo em branco com NaOH e 10 mL de &gua destilada. Desconte o

volume gasto de todos os outros volumes encontrados nas outras titulacoes.

Quadro 6 — Resumo dos resultados da pratica de padronizagdo da solu¢do de NaOH

1 2 3

Massa biftalato de postassio (g)

Numero de mols de biftalato de postassio

Volume de NaOH (mL)

[NaOH] (mol L)

Média [NaOH] (mol L)

Desvio padréo

Coeficiente de variancia (%)

Quadro 7 — Resumo dos resultados da pratica de padronizacao da solucéo de HCI

1 2 3

[NaOH] (mol L)

Volume de NaOH (mL)

NuUmero de mols de NaOH

NuUmero de mols de HCI

Volume da solugéo de HCI (mL)

[HCI] (mol L)

Média [HCI] (mol L)

Desvio padréo

Coeficiente de variancia (%)
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. ATIVIDADES

. Qual a massa de biftalato de potassio a ser pesada na padronizacéo da solucao de
hidréxido de sédio 0,010 mol L1?

. CalculE o volume de HCI necessério para titular 10,0 mL de uma solugdo de
NaOH 0,010 mol L.

. Preencha os quadros 6 e 7.
. Apresente o rétulo do frasco a ser fixado no frasco de NaOH e HCI padronizado.

. Apresente as duas reacdes de neutralizacdo envolvidas na pratica:

0. OH

NaOH + o —
O~ K*

HCI + NaOH —

. Qual a funcéo do branco da titulagao?

. Qual a diferenca entre ponto de equivaléncia e ponto final da titulacdo?
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8. Qual o procedimento de tratamento do residuo gerado nas aulas praticas?

9. Quais os erros envolvidos na titulagao?

10. No item 4 da secdo 2.2.2 é solicitado que cada vez que uma gota de titulante cair
nas paredes do erlenmeyer, esta superficie seja lavada com agua destilada. Esta
agua adicionada tem o efeito de provocar uma diluicdo, comprometendo os

calculos para determinacéo da concentracdo do analito?

4. REFERENCIAS

BACCAN, N. Quimica analitica quantitativa elementar. 3. ed. S0 Paulo: Edgar
Blucher, 2001. 308 p.

HARRIS, D. C. Andlise quimica quantitativa. 7. ed. Rio de Janeiro: LTC, 2008. 868 p.

VOGEL, A. I.; MENDHAM, J.; DENNEY, R. C.; BARNES, J. D.; THOMAS, M. J. K.
Anélise quimica quantitativa. 6. ed. Rio de Janeiro: LTC, 2012. 462 p.
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PRATICA 4 - DETERMINACAO DA ACIDEZ TOTAL EM VINAGRES

Preparacdo para a pratica:

o Ler o roteiro experimental.

o Fazer os calculos solicitados nas atividades 1, 2 e 4 antes da pratica,
individualmente e no caderno de laboratério (ndo serdo considerados célculos
feitos em grupo ou em rascunhos).

« Trazer calculadora e tabela periddica para o laboratério.

Objetivo:

Determinar a acidez total em vinagres.

1. INTRODUCAO

O vinagre é uma alimento milenar obtido pela fermentacdo de bactérias. De acordo com
a Legislacao Brasileira, ele é obtido a partir da acidificacdo do vinho e produtos alcodlicos
derivados da uva (BRASIL, 1999). Quando outras matérias-primas sao usadas no
processo de fermentacdo, a denominagdo é fermentado acido. Entretanto, observa-se
frequentemente que é dado o nome comercial de vinagre. De acordo com a legislacao, o
acido acético do vinagre somente poderd provir da fermentagdo acética de liquidos
alcodlicos, ndo sendo permitida a preparacdo de vinagre artificial para uso alimentar a
partir da diluicdo de acido acético (BRASIL, 1999).
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O teor de acidez é expresso em acido acético (CH3COOQOH). Ele dever estar presente com
um minimo de 4% (v/v) (BRASIL, 1999). Além do acido acético, composto majoritario,
outros &cidos organicos e ésteres estdo presentes em menores concentracdes, o que

garante as propriedades organolépticas diferenciadas dos vinagres.

O 4cido acético é um acido fraco (Ka = 1,753 x 10°), monoprdtico, cuja concentragio
pode ser determinada facilmente por titulagdo com uma solucéo de base forte, com
fenolftaleina como indicador.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Materiais e reagentes

Materiais / Vidrarias (quantidade) Reagentes
Bureta 25 mL (1) Solugdo de NaOH 0,010 mol Lt
Béquer 50 mL (2) padronizada
Béquer 100 mL (2) Amostras de vinagre
Pipetas 5 mL e 10 mL Pissete com agua destilada
Proveta 50 mL (1) Fenolftaleina

Bal&o volumétrico 50 mL (1)
Erlenmeyer 125 mL ou 250 mL (3)

pHmetro
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2.2 Metodologia

2.2.1 Determinacéo da acidez de vinagre

1. Transfira a aliquota de vinagre (calculada na atividade 1) para um baldo de
50,0 mL com &gua destilada.

2. Transfira 5,0 mL da solucdo preparada no item 1 com o auxilio de uma pipeta

volumétrica para o Erlenmeyer. Adicione 20 mL de &gua destilada e 3 gotas de
fenolftaleina.

3. Titule a mistura com uma solucdo padrdo de NaOH até o aparecimento de uma
leve coloracgdo rdsea, que persista por 30 segundos. Anote o volume gasto. Faca a

determinacdo em triplicata.

4. Considere a titulacdo em branco nos calculos.

5. Determine o pH da amostra de vinagre empregando o pHmetro.
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ATIVIDADES

. Qual o volume de vinagre que deve ser diluido em um balao volumétrico de 50 mL
com agua destilada para que uma aliquota de 5,0 mL da solucéo diluida da amostra
consuma um volume de 10 mL de uma solucdo de NaOH 0,010 mol L1?
Considere uma acidez de 4% (v/v) para os célculos. Considere a densidade do

vinagre igual a1 g mL™,

Escreva as equagdes quimicas envolvidas na titulacéo.

. Calcule a acidez total expressa em acido acético em % (v/v) das amostras de &cido
acético tituladas. Calcule o desvio padrao e o coeficiente de variancia.

Explique como a acidez do vinagre € utilizada como um parametro de qualidade

deste alimento.

. Compare os resultados com os dados dos fabricantes e com a literatura.

. Compare a diferenca de acidez entre os diferentes tipos de vinagres obtidos a partir
de diferentes fontes de matéria-prima (pesquisar na literatura).

. Calcule a concentragio em mol L do &cido acético. Com o auxilio do valor do
pH, determine a constante de dissociacdo do acido acético no vinagre (Ka).
Compare com o valor tedrico (Ka = 1,753 x 10°). Calcule o erro relativo (%) e

discuta os valores obtidos.
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PRATICA 5- DETERMINACAO DE IONS CLORETO EMPREGANDO
METODO DE MOHR

Preparacdo para a pratica:

o Ler o roteiro experimental.

o Fazer os célculos solicitados nas atividades 1, 3, 4 e 5 antes da pratica,
individualmente e no caderno de laboratério (ndo serdo considerados célculos
feitos em grupo ou em rascunhos).

o Pesquisar e apresentar um breve comentario sobre os cuidados e manuseio dos
seguintes reagentes: nitrato de prata e cromato de potassio P.A.

e Pesquisar o principio do Método de Mohr, Método de Volhard e Método de
Fajans, descrevendo-os nocaderno. Incluir as reagfes quimicas que ocorrem em
cada método.

« Trazer calculadora e tabela periddica para o laboratério.

Objetivo:
Empregar a técnica de titulometria de precipitacdo para determinar a concentracéo de ions

cloreto em soro fisiolégico.

1. INTRODUCAO

A volumetria de precipitacdo envolve a formacao de um precipitado pouco solavel. Ela é

aplicada na determinacéo de haletos e de alguns metais.

A argentimetria envolve a titulacdo empregando como titulante uma solucéo de nitrato de
prata (AgNO3). Quando o reagente AgNOs empregado no preparo da solucéo titulante
possui elevada pureza, ndo € necessario fazer a padronizacdo da solucdo. Entretanto,

quando se estd em duvida sobre a composi¢do do AgNOs, pode-se fazer a padronizagao
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com o padrdo primario cloreto de sodio (NaCl). Antes de ser utilizado, o NaCl deve ser
previamente seco a 500-600 °C por 2h-3h.

A reacdo que ocorre entre o titulante e titulado é descrita na equacéo 4:

NaC|(aq) + AgNO3(aq) > AgCl(s) + NaNOs3 (aq) (4)

O cloreto de prata (AgCl) € um precipitando branco que apresenta valor de
Kps = 1,56 x 102, E utilizada um solucéo de cromato de potéssio para visualizacdo do
ponto final da titulacdo. Um leve excesso do titulante (Ag*) em presenca da solucdo
indicadora leva a formacdo do precipitado Ag>CrOs, descrito pela equagdo 5. Esse

precipitado possui coloragio vermelha e valor de Kps = 1,30 x 1072,

K2Cr204 + AgNOs <> AgaCrOs (s) + 2KNO3 (5)

A concentragio de ions cromato em solugdo (CrOs*) influencia a ocorréncia do
precipitado Ag.CrOa. ldealmente, o ponto final da titulacdo deve ocorrer proximo ao
ponto final da titulacdo. Na préatica, a formacao do precipitado colorido ocorre um pouco

apos o ponto de equivaléncia.

O pH da solucdo é importante, pois 0 meio acido favorece rea¢fes de oxirredugdo dos
ions cromato. Assim, o pH da solugdo deve ser neutro ou levemente bésico (6,5 a 10),

para evitar a formacéo de &cido cromico.
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2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Materiais e reagentes

Materiais / Vidrarias (Quantidade) Reagentes / Amostras
Bureta 25 mL (1) Solugdo de AgNO3 0,100 mol L
Baldo volumétrico 250 mL (1) Soluc¢do indicadora de cromato de potassio
Béquer 50 mL (2) Soro fisioldgico comercial a 0,90% m/v
Béquer 100 mL (2) Amostras de sal de cozinha (comum, sal rosa,
Pipeta volumétrica 5 mL e 10 mL sal medicinal etc).
Pipeta graduada 10 mL (1) Pissete com &gua destilada

Proveta 50 mL (1)
Erlenmeyer 125 mL ou 250 mL (3)
Pipeta de Pasteur (2)
Balanca analitica (1)

2.2 Metodologia

2.2.1 Preparo de solugdes

1. A solucio de AgNO3 0,100 mol L deve ser preparada a partir do sélido

previamente seco em estufa a 150 °C por 1h-2h em um baldo de 250 mL.

2. A solucdo de cromato de potéssio deve ser preparada em uma concentracdo de
5% (m/v).
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2.2.2 Determinacéo do teor de cloreto de sodio em soro fisioldgico

1. Antes de iniciar atitulacao, verifique se o pH da amostra esta entre 6,5 a 10. Ajuste

Se necessario.

2. Lave a bureta com pequenas aliquotas da solucéo titulante.

3. Preencha a bureta com a solucéo de nitrato de prata a 0,100 mol L™.

4. Transfira a aliquota de soro calculada na atividade 1 para um erlenmeyer de
125 mL. Com o auxilio de uma pipeta volumétrica ou proveta, adicione cerca de

50 mL de agua destilada.

5. Acrescente cerca de 1 mL da solucdo indicadora de cromato de potéssio.

6. Titule com a solucdo padrdo de nitrato de prata sob agitacdo constante, até o

aparecimento de uma coloragdo vermelha. Faca o procedimento em triplicata.

7. Facaatitulacdo do branco e desconte o volume das demais titulagdes. Preencha o

quadro 8.
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Quadro 8 — Resumo dos resultados da determinacdo de ions cloreto em amostra de soro

fisiologico

Volume de amostra de soro fisiologico (mL)

[AgNOs] (mol L)

Volume de AgNO3 (mL)

Numero de mols de AgNOs

Numero de mols de NaCl

Massa de NaCl (g)

% NaCl (m/v)

Média % NaCl

Desvio padréo

Coeficiente de variancia (%o)

Valor rétulo

Erro (%)

2.2.3 Determinacéo do teor de cloreto de s6dio em amostras de sal de cozinha

1. Pese uma massa proxima de 0,040 g da amostra de sal de cozinha (anote a massa

2.

3. Acrescente cerca de 1 mL da solucdo indicadora de cromato de potassio.

no caderno) em um vidro de reldgio e transfira o contetdo para um erlenmeyer de

125 mL. Com o auxilio de um pissete de agua destilada, assegure que toda a

amostra seja transferida para o erlenmeyer. Faca o procedimento em triplicata.

Adicione aproximadamente 50 mL de agua (medidos com o auxilio de uma

proveta).
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4. Titule com a solucdo padrdo de nitrato de prata sob agitacdo constante, até o
aparecimento de uma coloracdo vermelha. Fagca o procedimento em triplicata.

Preencha os dados no quadro 9.

5. Cada grupo deve fazer a analise de uma amostra de sal de cozinha.

6. ApOs as andlises, compartilhe os resultados entre os grupos. Todos os resultados

deverdo constar no relatério.

Quadro 9 — Resumo dos resultados da determinacdo de NaCl em amostras de sal de
cozinha

Massa da amostra (g)

[AgNOs] (mol L)

Volume de AgNO3 (mL)

NUmero de mols de AgNOs

NGmero de mols de Ag*

NuUmero de mols de CI

Numero de mols de Na*

Massa de Na ()

% Na (m/m) na amostra

Massa de NaCl (g)

% NaCl (m/m) na amostra

Média % NacCl

Desvio padrao

Coeficiente de variancia (%o)
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3. ATIVIDADES

1. Na parte 1, calcule qual o volume de soro fisiolégico que devera ser tomado para
que, numa titulacdo individual, consuma-se cerca de 7mL da solucdo
0,100 mol L de nitrato de prata.

2. Preencha os quadros 8 e 9 com os resultados obtidos na pratica.

3. As reacdes descritas pelas equacdes 4 e 5 sdo reacdes moleculares. Escreva as

reacOes idnica e idnica liquida.

4. Diferencie os métodos de Mohr, Volhard e Fajans. Faca um breve resumo. Caso

seja entregue relatério, inclua na introducao.

5. Explique o mecanismo de agéo do indicador do ponto final da titulacdo.

4. REFERENCIAS

BACCAN, N. Quimica analitica quantitativa elementar. 3. ed. Sdo Paulo: Edgar
Blucher, 2001. 308 p.

HARRIS, D. C. Analise quimica quantitativa. 7. ed. Rio de Janeiro: LTC, 2008. 868 p.

ZENEBON, O.; PASCUET, N. S.; TIGLEA, P. Métodos fisico-quimicos para analise
de alimentos. 4. ed. 1. ed. digital. Sdo Paulo: Instituto Adolfo Lutz, 2008. Disponivel em:
http://www.ial.sp.gov.br/resources/editorinplace/ial/2016_3 19/analisedealimentosial_2
008.pdf?attach=true. Acesso em: 10 ago. 2017.
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PRATICA 6 — SOLUCOES TAMPAO E HIDROLISE

Preparacdo para a pratica:

o Ler o roteiro experimental.

o Fazer os calculos e pesquisas solicitados nas atividades 1 a 11 antes da pratica,
individualmente e no caderno de laboratério (ndo serdo considerados célculos
feitos em grupo ou em rascunhos).

o Trazer calculadora e tabelas de constante de dissociacdo &cida para os acidos

descritos na pratica.

Objetivos:
Estudar o comportamento de solugdes-tampao.
Calcular o pH de solucGes-tampao acidas e basicas.

Reconhecer a eficiéncia de uma solucdo-tampao.

1. INTRODUCAO

A solugéo-tampao tem como objetivo atuar na manutencdo do pH de uma solucdo ou
sistema, quando a ela sdo adicionados acidos ou bases. A faixa de atuacdo do tampao

depende da natureza do par acido/base conjugado utilizado.

A equacéo fundamental para o estudo de solu¢Ges-tampao € a de Henderson-Hasselbalch
(equacdo 6). Nela, pode-se observar que quando a concentracdo do acido ([HA]) e da base
conjugada ([A’]) séo iguais, o pH do solucdo-tampéo ira depender do valor da constante

de dissociagdo acida (Ka), a qual se relaciona com o pKa pela equagéo 7.
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_ [A7]
pH = pKa + log HA] (6)
pKa = - log Ka ©)
2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
2.1 Materiais e reagentes
Materiais / Produtos comerciais Reagentes
pHmetro Acido cloridrico 0,10 mol L
Béquer 100 mL (4) Acido acético 0,10 mol L
Béquer 50 mL (6) Acetato de sodio 0,10 mol L
Vinagre branco Hidroxido de sédio 0,10 mol L*
Agua sanitéria Acido fosférico 0,10 mol L™
Fosfato dibasico de potassiot 0,10 mol L*
Fosfato monobésico de potéassio? 0,10 mol L

1 Também conhecido como fosfato monoacido de potassio.

2 Também conhecido como fosfato diacido de potassio.
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2.2 Metodologia

2.2.1 Determinacdo do pH das solugdes

1. Determine o pH isoladamente dos compostos descritos no quadro 10 e das
misturas previstas no quadro 11, empregando o pHmetro. Para a medida das
solugdes descritas no quadro 10, adicione as solu¢Ges em um volume suficiente
para cobrir o eletrodo.

2.2.2 Avaliacdo da capacidade tamponante das solugdes

1. Apos preparar a solugdo-tampdo descrita no quadro 11, meca o pH e divida em

dois béqueres.

2. Em um dos béqueres adicione 1 mL de NaOH e, no outro, 1 mL de HCI. Meca
0 pH.
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Quadro 10 — Valores de pH de solucdes acidas e basicas

pH
Solucéo Formula quimica _pH medido
estimado em
pHmMetro
Acido cloridrico 0,10 mol L™
Acido acético 0,10 mol L
Acetato de sodio 0,10 mol L*
Hidroxido de sddio 0,10 mol L
Acido fosférico 0,10 mol L™
Fosfato dibasico de potassio
0,10 mol Lt
Fosfato monobaésico de potéssio
0,10 mol L
Vinagre branco
Agua sanitéria
Quadro 11 — Valores de pH de solugbes-tampéo
_ oH pH _apés pH _apés
Experimento Solucgbes mistura adicéo adicao
1,0 mL HCI | 1,0 mL NaOH
1 40,0 mL agua

30,0 mL 4cido acético

2 + 30,0 mL acetato s6dio
30,0 mL fosfato
3 monobasico
+ 30,0 mL fosfato dibéasico
4
5
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ATIVIDADES

Pesquise a estrutura quimica dos compostos do quadro 10 e preencha-o. Estime o

pH das solucdes (calculos).

. Qual o principio ativo da agua sanitéria e do vinagre? Pesquise o Ka do &cido

correspondente.

No experimento 4, deseja-se preparar uma solucdo-tampdo a partir do vinagre e
da base disponiveis na tabela de materiais desta pratica. Explique como poderia
ser feito. Indique os calculos. Faca o experimento e indique os volumes e

resultados no quadro 11.

No experimento 5, deseja-se preparar uma solucdo-tampédo a partir da agua
sanitaria e do acido disponivel na tabela de materiais desta pratica. Explique como
poderia ser feito. Indique os calculos. Faca o experimento e indigue 0s volumes e

resultados no quadro 11.

No desenvolvimento da pesquisa de soluces-tampédo, observou-se que uma
solucdo de acido fosforico parcialmente neutralizada agia como uma “prote¢ao
contra mudancas abruptas na acidez e alcalinidade”. Explique como esse
experimento poderia ser elaborado no laboratério, prevendo as quantidades de
cada reagente. Os reagentes disponiveis estdo descritos na tabela de materiais.
Faca o experimento e indique os volumes e resultados no quadro 11,

experimento 6.

Em quais solugbes do experimento 1 e 2 (tampdes ou agua) foi verificada menor
variacdo de pH apoés a adicdo de HCl e NaOH? Qual a fungdo de um sistema-

tampéo?
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7. Qual a constituicdo quimica dos sistemas-tampdo e qual 0 mecanismo de atuacéo

(experimentos 2 a 6)?

8. Em que valor de pH o sistema-tampé&o tem melhor atividade? Explicar.

9. O sistema acetato foi corretamente preparado? Como isso pode ser verificado?
Caso ndo tenha sido corretamente preparado, quais as possibilidades de

explicacdo para o erro?

10. O pH inicial verificado para a solucdo-tampdo do experimento 3 € ideal para

manutencdo do pH fisiologico da saliva e do plasma sanguineo? Explique.

11. Qual o mecanismo de reacdo do sistema-tampéo fosfato para manutencdo do pH

fisiol6gico quando da adicdo de &cido ou base?

4. REFERENCIAS

BACCAN, N. Quimica analitica quantitativa elementar. 3. ed. S0 Paulo: Edgar
Blucher, 2001. 308 p.

FIORUCCI, A.R; SOARES, M. H.F. B.; CAVALHEIRO, E. T. G. O conceito de solucgéo
tampé&o. Quimica Nova na Escola, n. 13, 2001.

HARRIS, D. C. Anélise quimica quantitativa. 7. ed. Rio de Janeiro: LTC, 2008. 868 p.
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PRATICA 7 - DETERMINACAO DA DUREZA DA AGUA

Preparacdo para a pratica:

o Ler o roteiro experimental.

o Fazer o esquema da prética.

o Estudar os fundamentos da titulometria de complexacao.

o Copiar aestrutura do EDTA.

« Trazer o diagrama de distribuicdo das espécies de EDTA nos diferentes pH.

o Fazer os célculos solicitados nas atividades 1 e 3 antes da pratica, individualmente
e no caderno de laboratério (ndo serdo considerados calculos feitos em grupo ou
em rascunhos).

« Trazer calculadora e tabela periddica para o laboratério.

Objetivo:

Empregar a técnica de titulometria de complexacdo para determinar a dureza da agua.

1. INTRODUCAO

O indice de dureza da agua é um parametro fisico-quimico importante para avaliar a
qualidade da agua. Ela estd associada principalmente a presenca dos metais
alcalinoterrosos calcio e magnésio em aguas naturais. A composic¢ao quimica da agua e,
portanto, a sua dureza, depende em grande parte do solo da qual procede. Solos calcérios,
por exemplo, apresentam frequentemente durezas elevadas. A dureza da agua pode ser

também um indicador de fonte pontual de poluicdo (HARRIS, 2008).
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A Portaria n° 888 de 2021 do Ministério da Saude dispde sobre os procedimentos de
controle e de vigilancia da qualidade da agua para consumo humano e seu padrdo de
potabilidade (BRASIL, 2021). A dureza total é descrita junto a outras propriedades
relacionadas ao padrdo organoléptico da &gua, sendo estabelecido o valor maximo

permitido de 300 mg L de CaCOs para a dureza total.

De acordo com os teores de sais de calcio e magnésio, expressos em mg L de CaCOs, a

agua pode ser classificada de acordo com a tabela 5.

Tabela 5 — Limites para a dureza da dgua

Caracteristica Limites (mg L) CaCOs
Agua mole Até 50
Agua moderadamente dura 50a 150
Agua dura 150 a 300
Agua muito dura Acima de 300

Fonte: RICHTER; NETTO (1991).

O método de titulacdo utilizado para determinacdo da dureza total é a complexometria
empregando o sal de EDTA como titulante. A volumetria com formagdo de complexos,
ou complexometria, baseia-se em reacfes que envolvem um ion metalico e um ligante

com formacédo de um complexo suficientemente estavel.

A reacio é tamponada a pH alcalino e o indicador utilizado é o Erio T. Além dos ions
calcio e magnesio, o indicador reage com 0s ions manganés, zinco, cadmio, mercurio e
chumbo (VOGUEL et al., 2012). Os seguintes cuidados devem ser tomados durante a
titulacdo (BACCAN et al., 2001):
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v' Evite adicionar excesso de indicador e padronize o volume indicado, visto que

volumes diferenciados podem causar mudanca gradual no ponto final.

v Adicione o tampéo antes do indicador, para evitar que pequenas quantidades de
ferro presentes na amostra precipitem como hidroxido de ferro, impedindo a acéo

do indicador.

v" Uma variacdo na coloracdo do ponto final da titulacdo (vermelho-violeta) pode
indicar excesso de ferro. Pode-se tratar a amostra de &gua com alguns cristais de
cianeto de potéssio. Atencdo: fazer o experimento na capela devido a formacéo de
HCN altamente toxico.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Materiais e reagentes

Materiais / Vidrarias (quantidade) Reagentes
Balanca analitica EDTA PA (MM 372,24 g mol™?)
Bureta 25 mL (1) previamente seco a 70-80 °C por 24h
Baldo volumétrico 250 mL (1) Solucdo tampao NH4OH/NHA4CI (pH = 10)
Pipeta volumétrica 5 mL Solucéo indicadora de negro de eriocromo T

Proveta 50 mL (1)
Proveta 5 mL (1)
Erlenmeyer 250 mL (4)
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2.2 Metodologia

2.2.1 Preparo da solucdo de EDTA

1. Calcule a massa necessaria para preparar 250 mL da solug&o 0,010 mol L do sal
dissodico do EDTA. Pese, com exatidao, esta massa em balanca analitica.

2. Dissolva o soluto em agua deionizada (livre de cations e anions).

3. Transfira para um baldo volumétrico de 250 mL, complete o volume com agua

deionizada e homogeneize a solucgéo.

4. Em funcgio da massa pesada, calcule a concentracdo da solugdo em mol L™ da
solugéo de EDTA.
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2.2.2 Determinacéo da dureza da agua

1. Pipete, com o auxilio de uma pipeta volumétrica, 50,00 mL de uma amostra de

agua. Transfira para um erlenmeyer de 250 mL.

2. Adicione 4,0 mL de solucdo-tampéo hidroxido de amdnio/cloreto de amonio na

capela (tampéo pH = 10).

3. Adicione 0,05 g do indicador negro de eriocromo T.

4. Titule com a solucdo de EDTA até o aparecimento de uma coloracdo azul no
erlenmeyer. Anote o volume gasto de EDTA gasto na titulacdo. Faca o

procedimento em triplicata.

5. Calcule a concentracdo em mg L™* em CaCOs e preencha o quadro 12.

6. Faca a titulagdo em branco.

Observacao! Caso a titulacdo da amostra consuma um volume superior a 10 mL do

titulante, reduza o volume da amostra para 5 mL e adicione 45 mL de &gua

deionizada.
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Quadro 12 — Resumo dos resultados da pratica de determinacdo da dureza da agua da

amostra A

Amostra A

Volume da amostra

[EDTA] (mol L)

Volume de EDTA (mL)

NUmero de mols de EDTA

NUmero de mols de Ca?*

Massa de célcio

Concentracdo em CaCOs (mg L)

Concentracdo em CaCOs (ppm)

Media (ppm)

Desvio padrao

Coeficiente de variancia (%)

Quadro 13 — Resumo dos resultados da préatica de determinacdo da dureza da agua da

amostra B

Amostra B

Volume da amostra

[EDTA] (mol L)

Volume de EDTA (mL)

NUmero de mols de EDTA

NUmero de mols de Ca?*

Massa de célcio

Concentragdo em CaCOs (mg L)

Concentragdo em CaCOs (ppm)

Meédia (ppm)

Desvio padrao

Coeficiente de variancia (%)
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. ATIVIDADES

. Preencha os quadros 12 e 13.

. Calcule que massa de EDTA deve ser utilizada para preparar 250 mL de uma
solugdo 0,010 mol L.

. Quais sdo os possiveis problemas causados pela presenca de sais de célcio e

magnésio na dgua em concentracGes maiores que 100 ppm?

. Qual a funcéo de se utilizar tampao?

No pH da reacdo, qual a forma predominante do EDTA?

. Para a titulacdo utilizada nesta pratica, escreva as rea¢fes envolvidas, dos ions

Ca?* e Mg?* em presenca do indicador e 0 EDTA.

. Qual o efeito da elevacdo dos niveis da dureza da agua para a industria? Cite

detalhadamente um exemplo.

. Qual a diferenca entre dureza temporaria e dureza permanente?

. Quais sdo os ions interferentes nesta pratica? Explique como ocorre a

interferéncia.
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PRATICA 8 - DETERMINACAO DO TEOR DE VITAMINA C
EM AMOSTRAS DE SUPLEMENTOS

Preparacdo para a pratica:

o Ler o roteiro experimental e fazer o esquema da pratica.
e Pesquisar o fundamento da iodometria e iodimetria, e escrever as reac0es
envolvidas, individualmente e no caderno de laboratorio.

o Fazer os célculos antes da aula, no caderno de laboratério.
Objetivo:

Empregar a técnica de titulometria de oxirreducdo para determinar o teor de vitamina C

(&cido ascorbico) em amostras de suplementos.

1. INTRODUCAO

As técnicas de iodometria e iodimetria compreendem um importante grupo de técnicas
de oxirreducdo. Nesse grupo de técnicas, o iodo (I2) € utilizado e sua semireacéo € descrita

na equacdo 8. O iodo é reduzido, formando a espécie iodeto (I).

los) +2¢ 2l E°=0,935V (8)
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O I, apresenta baixa solubilidade em &gua, a qual pode ser significativamente aumentada
pela presenca do ions I~ durante o preparo da solugdo de iodo. Dessa forma, para a
preparacdo da solucdo de iodo torna-se necessaria a adicdo de um excesso de ions I". O
aumento da solubilidade ocorre devido a formacéo do ion triiodeto (13°), de acordo com a

equacéo 9.

l2is) + I'ag) @ [37@q) K=7X 102 (9)

Os métodos empregando o iodo sdo comumente classificados em iodometria e iodimetria.
Na iodimetria, o I> é usado diretamente na titulagdo, com uma substancia a ser titulada
que apresente carater redutor. Nesse caso, além da presenca de I, tem-se os ions I
Assume-se que a espécie que efetivamente esta presente na reacdo € os ions I3
(equacdo 9). O 1> no estado solido, utilizado no preparo da solugdo, ndo apresenta as
caracteristicas de padrdo primario, em especial pela sua volatilidade durante a pesagem.
Torna-se necessaria a padronizacdo com uma solucdo de tiossulfato de potassio
(Na2S203). O ponto final na iodimetria é detectado pelo aparecimento da cor azul do
complexo com o amido, empregado como indicador. Do ponto de vista dos valores de
potencial de reducdo das espécies l> e I3, ambas apresentam valores proximos
(equacOes 10 e 11).

lois) + 26" > 217aq) E° = 0,535V (10)

|3- (aq) + 26" > 31-(aq) EO = 0,536 V (11)
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Na iodometria, 0 > é produzido no meio reacional, a partir de uma reacdo quimica,

empregando por exemplo o iodato (equacédo 12).

103" (aq) + 8" (aq) + 6H (aq) <> 3 Is'ag) + 3H0()  (12)

Os fons tiossulfato (S 203%) sdo padronizados empregando o iodato de potassio, o qual
apresenta caracteristicas de padrdo primario. Os trés mols de ions I3~ produzidos na

equacdo 13 sdo titulados com os ions tiossulfato, de acordo com a equagéo 12.

2S 2032'(aq) + IB’(aq) A 54062'(aq) + 31'(aq) (13)

Considerando a estequiometria das reacGes 12 e 13, 1 mol de ions iodato reagem com
6 mols de tiossulfato. Na iodometria, o ponto final da titulacdo baseia-se no
desaparecimento da coloracdo azul do complexo formado entre 0 excesso de ions 13" e 0
amido. Isto ocorre devido a adsor¢do do ion triiodeto pelas macromoléculas coloidais do
amido. A coloracdo azul intensa observada é devido a formacao de complexo entre 0s

jons I3” e a amilose.
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A vitamina C ou acido ascorbico (CsHsOs; MM=176,13 g mol™) reage com o iodo ou

ion triiodeto de acordo com a equagéo 14:

0o O | _OH 0. O~ l _OH (14)
k=%, % +2HI
wd  on d %
Gcido ascdrbico écido dessdroascérbico
2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
2.1 Materiais e reagentes
Materiais Reagentes

Bureta 25 mL
Béquer 100 mL e 250 mL
Erlenmeyer 250 mL
Proveta 50 mL
Pipeta volumétrica 5 mL, 10 mL, 25 mL
e 50 mL
Vidro de relégio
Bal&o volumétrico 100 mL

Balanca analitica

lodato de potassio sélido
(K103 MM=214,00 g mol™) previamente
seco a 120 °C por 1 hora
HCI 1 mol L*
Solucdo de tiossulfato de sodio
(NazS203) 0,1 mol Lt
Suspensao de amido
Solucio de iodo (I2) 0,03 mol L™
Comprimidos de vitamina C efervescente

(1g vitamina C)
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2.2 Metodologia

2.2.1 Preparo das solugdes

o Solucdo de amido (indicador)

Misture 1 g de amido em 25 mL de 4gua a temperatura ambiente. Adicione &gua,
perfazendo um volume final de 250 mL. Leve ao aquecimento até que a mistura fique
translucida. Deixe esfriar a temperatura ambiente, sem colocar tampa sob a mistura.

Prepare o indicador até 2h antes de utilizar.

o Preparo da amostra real — Comprimido de vitamina C

Dissolva um comprimido de vitamina C (acido ascorbico) de 1 g em agua. Afira o volume
empregando um baldo volumétrico de 250 mL. Para os calculos, considere que cada
comprimido contém 1 g de vitamina C. Antes de preparar a solucdo, certifique-se que a
bureta ja esta preenchida e pronta para titulacdo. Atencdo: proteja o baldo volumétrico e

0 béquer com papel de aluminio. Prepare a solugdo no momento da analise.
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2.2.1 Padronizacdo das solugdes

a) Padronizacéo da solugdo de Na2S203 0,1 mol L

1. Pese 0,050g de KIO3 (anote o valor pesado no quadro 14). Transfira
quantitativamente para um erlenmeyer de 250 mL e adicione 25 mL de agua

destilada.

2. Adicione ao erlenmeyer 0,50 g de Kl e 10 mL de HCI 1 mol L.,

3. Titule com solugdo de Na»S»0s até que a coloragédo da solucdo se torne amarelo-
opaca. Adicione 5,0 mL de suspensdo de amido e prossiga com a titulacéo até o
desaparecimento da coloracgdo azul. Registre o volume consumido na bureta apos

o0 desaparecimento da coloracdo azul.

Quadro 14 — Resumo dos resultados da préatica de padronizacéo da solucéo de
Na»S>03 0,1 mol L

Massa K10z (g)

NUmero de mols KIO3

NUmero de mols Na2S.03

Volume de Na>S>03(mL)

[Na2S203] (mol L'l)

Média (mol L)

Desvio padrao

Coeficiente de variancia (%o)
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b) Padronizacdo da solug&o de I, 0,03 mol L

1. Pipete 10 mL da solucdo de iodo e transfira para um erlenmeyer de 250 mL.

2. Titule com solugdo padrdo de Na»S,Os até a coloracéo da solucéo se tornar

amarelo-opaca.

3. Adicione 5,0mL de solucdo de amido e prossiga com a titulacdo até o

desaparecimento da coloracgéo azul. Preencha os dados do quadro 15.

Quadro 15 — Resumo dos resultados da pratica de padronizacdo da solucédo de
10,03 mol L?

Volume de I2 (mL)

[NazS203] (mol L)

VVolume de Na2S>03 (mL)

NUmero de mols NazS,03

NuUmero de mols I,

[12] (mol L)

Média (mol L)

Desvio padrao

Coeficiente de variancia (%)
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2.2.3 Titulag&o de amostras reais

a) Titulacdo de amostra real (titulacdo de retorno)

1. Pipete 50 mL da solucdo da amostra real e transfira para um erlenmeyer de
250 mL.

2. Calcule o volume da solugdo de > necessaria a ser adicionada para reagir

completamente com o &cido ascorbico na aliquota e adicione um excesso de
15 mL.

3. Adicione 0,50 g de Kl e, ap6s a dissolucio, 10 mL de HCI 1 mol L.
4. Titule o excesso de iodo com solugdo padrdo de Na,S.03 até a coloracdo da
solugédo se tornar amarelo-opaca. Adicione 1,0 mL de suspensdo de amido e

prossiga com a titulacéo até o desaparecimento da coloracdo azul.

5. Preencha os dados do quadro 16.



Quadro 16 — Resumo dos resultados da pratica de determinacdo de vitamina C em
amostras de comprimido
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1 | 2 | 3

[12] (mol L)

Método

direto

Volume de I> (mL)

Volume da amostra (mL)

NuUmero de mols de I,

NUmero de mols de AA

Massa de AA

% Vitamina C (m/m)

Média (%)

Desvio padréo

Coeficiente variancia (%)

Valor fornecido pelo fabricante (%)

Erro (%)

Titulacdo de retorno

Volume da amostra (mL)

Volume de Na2S>03 (mL)

NUmero de mols Na2S203

Volume I (total) (mL)

NUmero de mols de I (total)

NUmero de mols de I, (reagiram com
Na2S203)

Ndmero de mols de I (reagiram com
vitamina C)

NUmero de mols de vitamina C

Massa de vitamina C

% vitamina C (m/m)

Média (%)

Desvio padrao

Coeficiente variancia (%)

Valor fornecido pelo fabricante (%0)

Erro (%)
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b) Titulacdo de amostra real (pelo Método Direto)
1. Pipete uma aliquota de 5,0 mL da solucdo da amostra, transfira para um
erlenmeyer de 250 mL. Adicione 20 mL de agua destilada e 5,0 mL de solucgéo de

amido.

2. Titule rapidamente com solucédo padrdo de iodo até o aparecimento da cor azul e

calcule a concentracdo aproximada de acido ascorbico na solucdo da amostra.

3. Preencha os dados do quadro 16.

3. ATIVIDADES

1. Preencha os quadros 14, 15 e 16.

2. Compare os resultados do método direto e da titulacdo de retorno.

3. Apresente todas as reacOes envolvidas nas titulagdes, explicando-as

detalhadamente.
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PRATICA 9 - DETERMINACAO DE FERRO EMPREGANDO TIOCIANATO

Preparacdo para a pratica:

o Ler o roteiro experimental e fazer o esquema da pratica.

o Pesquisar e escrever no caderno de laboratdrio a reacdo entre o ions ferro e o
tiocianato.

« Fazer o download do aplicativo para smartphone PhotoMetrix PRO®.

« Calcular as concentragdes finais de ions Fe**do quadro 17.

Objetivo:
Empregar a técnica de colorimetria para determinacdo de ferro em medicamentos;

aprender nocGes da construcao da curva de analitica.

1. INTRODUCAO

Doencas causadas pela deficiéncia de ferro no sangue sdo comumente observadas na
populacdo. No ciclo de Krebs, ele é componente das moléculas transportadoras e oxigénio
e das proteinas relacionadas a sintese do DNA. Preferencialmente, a ingestdo de ferro
ocorre através de alimentos como o feijao e couve. Adicionalmente, existem diversos
medicamentos contendo sulfato ferroso capazes de suprir a falta deste mineral no
organismo e, dessa forma, € de suma importancia que haja controle de qualidade desses

farmacos disponiveis.
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Para esse fim, é comum utilizar a técnica de fotometria, que se baseia na absortividade
molar dos croméforos presentes na solu¢do. Como os ions ferro ndo podem ser detectados
diretamente pela metodologia, uma reacdo de derivatizacdo é necessaria. Os ions ferro
(Fe*) presentes no meio sio complexados com o ions tiocianato (SCN), em meio &cido,
formando o complexo [Fe(NCS)(H20)s]**, responsavel pela cor vermelho-sangue

observada.

Nesta préatica, sera determinado o teor de ions ferro em uma amostra sélida. Torna-se

necessario o preparo da amostra, caracterizado pela dissolugdo em meio &cido.

Os métodos volumeétricos ou instrumentais podem ser ajustados para o desenvolvimento
da metodologia empregando ions tiocianato. Nesta pratica, sera utilizado o método
espectrofotométrico. O grafico 1 apresenta a absorbancia maxima do complexo formado

pela reacdo de ions ferro (I11) e tiocianato em meio &cido.

Gréfico 1 — Absorbéancia em func¢do do comprimento de onda (nm) do complexo de
fons Fe** a 50 mg L™ e tiocianato em meio 4cido. Comprimento de onda maximo em
460 nm
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o
i
~

Absorbancia

S
o
<
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0,02 I L 1 A 1 . 1 1
300 390 480 570 660 750
Comprimento de onda (nm)

Fonte: AUTORA (2021).
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2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Materiais e reagentes

Materiais

Reagentes / Amostras

Pipeta volumétrica1 mL, 2 mL, 10 mL e
25 mL
Micropipeta 100-1000 uL e
500-5000 pL
Baldo volumétrico 250 mL, 100 mL,
50 mL e 25 mL
Espectrofotdmetro ou fotdmetro a
460 nm
Chapa de aquecimento
Cubeta de vidro ou quartzo
Balanca analitica
Vidro de relégio
Pipeta de Pasteur
Pesa filtro
Espétula
Funil de vidro

Béquer

Cloreto de ferro (I11) hexaidratado
(FeClz.6H20)
Acido cloridrico (HCI) 0,1 mol L™
Tiocianato de potassio (KSCN)
0,10 mol L*
Per6xido de hidrogénio (H205)
5% volumes
Acido sulftrico(H2S04) 3 mol L!
Acido nitrico (HNO3)6,0 mol L
Lamina de barbear com 88% (m/m) de Fe
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2.2 Metodologia

2.2.1 Preparo das solugdes

o Solucdo padrdo estoque de Fe®* 250 mg L

Pese 0,121 g de cloreto de ferro (Ill) hexaidratado (FeCls.6H.O, massa molecular
270,33 g mol?). Esta massa deve ser diluida em um béquer com uma solugdo de
HCI 0,10 mol L. Transfira o conteido para um baldo volumétrico de 100 mL e afira até

0 menisco com uma solugdo de HCI 0,10 mol L™ 1.

o Solucdo padrdo estoque de Fe®* 10 mg L™

Em um baldo de 25 mL, adicione 1,0 mL da soluc&o padrdo de Fe** a 250 mg L e afira

o volume do menisco com solugio de HCI 0,10 mol L.

o Preparo de solucdo de tiocianato de potassio 0,210 mol L

Dissolver 4,859 g de tiocianato de potassio em agua destilada. Apos a dissolugdo

completa, a solucdo deve aferida com agua destilada em baldo volumétrico de 500 mL.



2.2.2 Construcéo da curva analitica
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1. Com o auxilio de uma pipeta ou micropipeta, adicione os volumes descritos no

quadro 17, correspondentes a solucdo padrdo de Fe®* a 10 mg L™, HCI a
0,10 mol L e solugdo de tiocioanato de potéassio a 0,10 mol L. Aguarde um
intervalo de 5 a 10 minutos para leitura em espectrofotdmetro a 460 nm ou pelo
aplicativo PhotoMetrix PRO®.

. Para obtencdo da curva analitica dos dados obtidos do espectrofotdmetro, plote os

dados de absorbancia em funcdo da concentragdo de Fe3*. Apos a regressao linear,

sera

obtida uma

equacdo da

reta no formato

y =a+ bx,

Absorbancia = coeficiente linear (a) + coeficiente angular Fe**, mg L.

ou

Quadro 17 — Valores de absorbancia em funcéo de diferentes concentracdes de Fe3+

Pontos da Volume Volume HCI | Volume KSCN Fe** (mg LY
curva solugdo padrdo | 0,1 mol L* 0,1 mol Lt
analitica Fed* (mL) (mL)
(10 mg L)
(mL)
Branco 0,0 2,0 1,0
1 0,05 1,95 1,0
2 0,1 1,9 1,0
3 0,3 1,7 1,0
4 0,6 14 1,0
5 0,8 12 1,0
6 1,0 1,0 1,0
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2.2.3 Preparo da amostra

1. Pese a quarta parte de uma lamina de barbear seca e limpa em uma balanca

analitica.

2. Coloque-a em um béquer de 50 mL com aproximadamente 10 mL de &cido

sulfarico 3 mol L.

3. Coloque sobre o béquer um vidro de relégio pequeno e aqueca brandamente
dentro de uma capela, em chapa de aquecimento, até dissolver completamente a

lamina. Cesse 0 aquecimento caso a reacdo torne-se vigorosa.

4. Filtre a solucdo com papel de filtro apds o resfriamento, para retirar o material em
suspensdo. Colete o filtrado em um baldo volumétrico de 50 mL.

5. Lave o béquer, o funil e o papel de filtro com agua destilada em pequenas por¢oes.

Cuidado para ndo exceder o volume de 50 mL do bal&o.

6. Complete o volume do baldo com agua destilada e homogeneize.

7. Pipete 5,0 mL da solucdo em um baldo de 50 mL. Adicione 10 mL de solucédo de
HCI 0,10 mol L e 20 mL de soluc&o de tiocianato de ferro 0,10 mol L.

8. Aguarde 5 a 10 minutos e faca a leitura em espectrofotdmetro ou pelo aplicativo
PhotoMetrix PRO®.

9. Interpolando os dados de absorbancia na equacéao da reta, encontre a concentragao

de ions ferro (111) na amostra.
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Quadro 18 — Valores de absorbancia em funcéo de diferentes concentracdes de Fe (I11)

Concentragéo R
_ Absorbancia a
Experimento Fe (111)
460 nm
(mg L)
Branco
1
2
3
4
5
6

3. ATIVIDADES

1. Complete o quadro 17.

2. Plote a curva analitica dos valores de absorbancia em funcdo de diferentes

concentracdes de Fe (I11).

3. Escreva a equacdo da reta e o coeficiente de regressdo R2.

4. O valor encontrado foi proximo ao fornecido pelo fabricante? Indique o erro

relativo (%).
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PRATICA 10 - GRAVIMETRIA

Preparacdo para a pratica:

o Ler o roteiro experimental e fazer o esquema da pratica;

o Fazer os célculos das atividades 1 a 4 antes da aula, no caderno de laboratério.

Objetivo:

Determinar o teor de oxido de célcio a partir de analise gravimétrica por precipitacéo.

1. INTRODUCAO

A gravimetria ou andlise gravimétrica € um método classico de analise que envolve uma
série de etapas, cujo objetivo é a separacdo do analito da solucdo, sua conversdo a um
composto insollvel e sua posterior pesagem. Durante essa analise, 0 objetivo é a obtencao

de um elemento ou composto na forma pura, livre de interferentes.

A separacdo do analito do meio pode ser efetuada empregando precipitacdo quimica,
eletrodeposicdo, volatilizacdo ou extracdo. Os métodos de precipitagdo quimica e
volatilizagdo séo os mais utilizados em quimica analitica. No método de volatilizacéo, o
analito ou os produtos de decomposicdo sdo volatilizados a temperatura adequada. A
analise ¢ feita a partir da coleta das substancias volatilizadas ou a partir da perda da massa
na amostra. Um exemplo tipico deste Gltimo processo é a determinagdo da umidade, em
que se determina a massa antes e depois do aquecimento a 105 a 130 °C, o qual varia em

funcédo da natureza da amostra (LUTZ, 2008).
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Nem sempre o constituinte pode ser pesado na mesma forma quimica de precipitagéo.
Para determinacdo dos analitos, é usual proceder tanto ao aquecimento a temperaturas
moderadas em estufa quanto a temperaturas elevadas em mufla. Isto ocorre em funcéo de
certos sais e compostos que possuem a capacidade de retencdo de umidade, devido a
natureza higroscépica. Exemplo dessa classe de compostos sdo 0s precipitados
gelatinosos. Assim, estes compostos sdo submetidos a elevadas temperaturas e
convertidos a uma composicdo quimica conhecida e de natureza ndo higroscopica, para

posterior pesagem.

Outra caracteristica importante é que o precipitado deve possuir particulas de dimensdes
que ndo passem atraves do meio de filtracdo e que ndo sejam diminuidas neste processo.
A filtracdo pode ser efetuada com funil de vidro, sob acdo da gravidade ou sistema de
filtracdo sob pressdo reduzida (funil de Buchner), com papéis de filtro apropriados e

membranas filtrantes.

Os erros envolvidos nas determinacfes gravimeétricas sdo geralmente oriundos de erros
sistematicos. Durante a transferéncia de volumes, a influéncia do pH do meio durante a
precipitacdo, a absorcao ou perda da dgua durante as etapas de secagem e a temperatura

de secagem, que pode ocasionar a degradacao de constituintes.



2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Materiais e reagentes
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Materiais

Reagentes

Proveta 50 mL (2)
Béquer 100 mL (2)
Papel de filtro
Vidro de relégio
Sistema de filtracdo a vacuo
Balanca analitica
Cadinho de porcelana
Estufa
Mufla

Solugdo de Na,CO3 0,50 mol L*
Solucéo de CaCl, 0,50 mol L
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2.2 Metodologia

2.2.1 Precipitacéo do CaCOs

1. Meca em um proveta 20 mL da solucdo de Na,COs 0,50 mol L. Em outra
proveta, meca 20 mL da solugdo de CaCl, 0,50 mol L. Em um béquer, misture
as solugdes. Leve o béquer a uma chapa de aquecimento por 5 minutos a uma
temperatura de 70 °C, desligue e filtre em seguida. Lave o residuo que ficar no

béquer com o filtrado para manter a temperatura.

2. Pese em balanca analitica a massa do papel de filtro quantitativo. Anote no

caderno.

3. Apo6s montar o sistema de filtracdo a vacuo, filtre a mistura, transferindo
quantitativamente toda a massa para o papel de filtro. Caso o filtrado tenha aspecto
turvo, possivelmente ocorreu a perda do precipitado e o experimento deve ser

repetido.

4. Cada grupo deverd fazer o experimento uma vez e os dados deveréo ser trocados
entre os grupos, para o calculo de média e desvio padréo.

5. Coloque o filtrado em um vidro de relégio devidamente rotulado por cada grupo

e leve para secagem em estufa a 130 °C por 24h.

6. Retire a amostra e leve ao dessecador até esfriar.

7. Pese até obter a massa constante.

8. Preencha os dados do quadro 19.
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2.2.2 Conversao do CaCO3 a CaO

1. Pese um cadinho em balanga analitica. Anote a massa.

2. Apos a pesagem do precipitado preparado na parte 1, leve o precipitado e o papel

de filtro ao cadinho.

3. Calcine o cadinho a 600 °C por 2h.

4. Transfira para um dessecador. Aguarde esfriar.

5. Pese e anote a massa no quadro 20.

Quadro 19 — Dados da pratica de gravimetria envolvendo a precipitacdo de CaCOs

Amostras
1 2 3

Massa filtro (g)

Massa filtro + precipitado (g)

Massa precipitado (g)
Média CaCOs (g)
Desvio padréo
CV (%)
Massa precipitado CaCOs (g) — tedrico®

Erro relativo (%)

!Considere a massa de precipitado formado, proveniente da mistura das duas solugdes.
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Quadro 20 — Dados da préatica de gravimetria envolvendo a conversdo de CaCOz em

CaOo

Amostras

2

Massa cadinho (g)

Massa cadinho + precipitado (g)

Massa precipitado (g)

Média CaO (g)

Desvio padrédo

CV%

Massa precipitado CaO (g) — tedrico

Erro relativo (%)
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3. ATIVIDADES

1. Equacione a reacdo entre Na,COs e CaCl,. Escreva as reagdes molecular, idnica e

ibnica liquida.

2. Calcule a massa (g) de CaCOg obtida da mistura de 20 mL da solugédo de Na.COs
0,50 mol L e 20 mL da solugdo de solucio de CaCl, 0,50 mol L.

3. Calcule a massa (g) de CaO do precipitado obtido apds a secagem e aquecimento

em mufla do precipitado de CaCQOz, obtido nas condic¢des descritas na questéo 2.

4. Preencha os quadros 19 e 20.

5. Indique as possiveis fontes de erro obtidas experimentalmente.

6. Como é feito o tratamento de residuos da préatica?
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