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livro de Quimica Analitica Experimental

2 trata-se de uma obra com nitida e

evidente origem académica que oferece
uma abordagem simples e pontual dos princi-
pais experimentos apresentados pela Quimica
Analitica Quantitativa. O livro foi dividido
em sete Maodulos que foram cuidadosamente
elaborados para englobar a calibracdo de apa-
relhos volumétricos (Mddulo 1), toda a analise
quimica gravimétrica (Modulo 2) e volumétrica
(Mddulos 3 a 6). Destaque especial é dado as
aparelhagens e técnicas basicas de laboratorio.
Nao poderiamos deixar de esquecer do ultimo
Madulo (Madulo 7) do livro que traz uma gama
de experimentos voltados a Quimica Analitica
Instrumental. Por fim, os estudantes terdo a
oportunidade de verificar e acompanhar o seu
desenvolvimento por meio das varias atividades
que sao colocadas ao longo dos Médulos.
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1. Aparelhagem e tecnicas basicas
de trabalho no laboratorio

Como vimos no Volume 1 deste livro, a Quimica Analitica engloba
desde procedimentos quimicos simples por “via seca” ou “via umida”
a elaborados métodos instrumentais de analise. Contudo, o desenvol-
vimento de instrumentacdo avancada e de procedimentos analiticos
modernos cria a falsa idéia de que as técnicas basicas e as aparelha-
gens simples sdo pouco importantes quando se deseja obter resultados
exatos, reprodutiveis e confidveis. Neste Mddulo, esse conceito sera
quebrado a partir da descri¢do de algumas das aparelhagens bdsicas
de laboratério e das manipulacdes associadas as medidas empregadas
na Quimica Analitica Quantitativa.

Antes, porém, faz-se necessario relembrar algumas regras basicas

de seguranca no trabalho experimental de laboratorio:

(I) Usar oculos de seguranca com protecdo lateral para proteger os
olhos de liquidos e fragmentos de vidro;
Observacdo: Lentes de contato devem ser evitadas no laboratorio, pois

podem reter vapores entre as lentes e os olhos.
(IT) Usar jaleco ou guarda-po para proteger a pele de respingo e do fogo;

(ITT) Usar luvas de borracha ao manipular reagentes concentrados,

principalmente acidos e bases;
(IV) Nunca comer ou beber no interior de um laboratorio;
(V) Usar a capela para manusear solventes organicos, acidos con-

centrados, amonia concentrada, dentre outros reagentes volateis ou

durante o processo de abertura de amostras;
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(VI) Usar mascara respiratoria ao manipular poés muito finos para

evitar a inalacdo da nuvem de poeira;

(VII) Manter a bancada sempre limpa para prevenir o contato aciden-

tal de usudarios do laboratério com substancias toxicas;

(VIII) Caso ocorra o contato da pele com reagentes quimicos, lavar a
area afetada com agua corrente em abundancia. Dependendo do tipo

de exposicio, usar chuveiro de emergéncia ou lava olhos;

(IX) Saber a correta localizacdo do extintor de incéndio, bem como

sua manipulacdo em uma situagdo de emergéncia;

(X) A presenca de um kit de primeiros socorros nas dependéncias do

laboratorio quimico ¢ indispensavel;

(XI) Todos os fracos devem ser rotulados para identificacdo clara e

precisa de seu conteudo;

(XTI) Descartar os residuos de laboratorio em local adequado e de ma-
neira correta.

Observacdo: Reagentes com elevado nivel de toxicidade devem ser co-
letados e receber tratamento prévio antes do descarte em local apro-

priado no laboratorio.

1.1 Balanca analitica
A balanca analitica tem sido, por muitos anos, uma importante ferra-
menta em tarefas de metrologia, inspecdo, e producdo em processos
quimicos diversos. Apesar de apresentar um projeto que ja passou por
diversas alteracdes nos ultimos dois séculos, os principios de operagdo
e manutencdo mudaram pouco nesse periodo.

Basicamente, existem dois tipos de balangas classicas usadas pela
Quimica Analitica. A balanca de dois pratos, que foi bastante popular
durante muito tempo, mas que agora se encontra praticamente em

desuso e, suas sucessoras, as balancas de prato unico ou balancas de



substituicdo com operacdo mecanica, que evoluiram para as conheci-
das balancas eletronicas.

Uma balanga eletronica usa um eletroima para contrabalancar uma
carga presente no prato da balanca. A Figura 1 apresenta uma tipica
balanca analitica com capacidade entre 100 e 200 g e sensibilidade
entre 0,01 e 0,1 mg.

Observacdo: A sensibilidade indica o menor incremento de massa que
pode ser medido por uma balanca.

As balancas eletronicas cobrem quatro faixas de peso: até cerca
de 200 g, com leituras a cada 0,1 mg (macrobalanca); até cerca de 30
g, com leituras a cada 0,01 mg (semimicrobalanga); até cerca de 20 g,
com leituras a cada 1 pg (microbalanca) e até cerca de 5 g, com leitu-
ras a cada 0,1 pg (ultramicrobalanca).

Dentre os cuidados e regras praticas que devem ser considerados ao
usar uma balanca analitica podem-se citar:

(I) Jamais tocar com as méos os objetos a serem pesados. Em vez
disso eles devem ser manipulados com uma ping¢a ou com um peda-
co de papel limpo;

(IT) As pesagens devem ser realizadas a temperatura ambiente para
evitar erros devido a formacio de correntes de conveccio pela dife-
renca de calor entre o recipiente a ser pesado e a balanga;

(IIT) Efetuar as pesagens em recipientes adequados (béquer pequeno,
vidro de relégio, papel acetinado, pesafiltro, cadinho etc.) e jamais
colocar reagentes diretamente sobre os pratos da balanca;

(IV) Efetuar a limpeza imediata, com pincel macio, do prato da balan-
¢a caso alguma substancia quimica caia sobre o mesmo;

(V) Manter as laterais da cAmara de pesagem fechadas ao realizar as
leituras, para evitar erro devido a passagens de correntes de ar;

(VI) Nunca colocar ou retirar objetos do prato de uma balanca sem que
ela esteja travada ou estabilizada;

(VII) Nunca exceda a capacidade da balanca e jamais deixar pesos na
balanca apds a pesagem.

Portanto, para realizar a pesagem de um reagente quimico, deve-
se inicialmente colocar um recipiente limpo de forma centralizada no
prato da balanca. Em seguida deve-se efetuar a “tara” da balanca.
Observacdo: A massa do recipiente vazio é chamada de tara. Quando

descontamos essa massa estamos zerando a balanca. As balancas

Figura 1 Balanca Analitica.
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analiticas modernas apresentam um mecanismo que desconta esse va-
lor digitalmente caso seja necessdrio.

Caso a balanca ndo possa descontar automaticamente a tara ou
caso esse procedimento ndo seja necessario, deve-se anotar a massa
do recipiente vazio para posterior subtracdo com recipiente cheio. Fi-
nalmente, adiciona-se a substiancia a ser pesada no conjunto balanga/

recipiente de pesagem e I¢é-se a nova massa.

1.2 Vidrarias aferidas

Antes de iniciar qualquer trabalho em um laboratério quimico, ¢ ne-
cessario saber distinguir e usar corretamente cada vidraria aferida, de
modo que se minimize o erro nas analises.

A aparelhagem aferida (ou volumétrica) empregada na andlise
quantitativa ¢, em geral, fabricada dentro de limites especificados,
particularmente no que diz respeito a exatidao da calibracdo. O Insti-
tuo Britanico de Padrdes (do inglés British Standards Institution, BSI)
reconhece dois tipos de aparelhagem: as de Classe A e as de Classe B.
As vidrarias da Classe A sdo destinadas a trabalhos que exigem maior
precisdo, uma vez que apresentam limites de tolerancia mais rigoro-
sos. Ja as vidrarias da Classe B sdo empregadas no trabalho de rotina.
No entanto, ambas as vidraria sdo, normalmente, feitas com vidro de
alta qualidade, resistem ao calor e podem ser usadas por muitos anos
desde que de forma correta.

As vidrarias volumétricas podem ainda ser graduadas, como, por
exemplo, as provetas, as pipetas e as buretas, ou seja, podem conter
subdivisdes aferidas de seu volume total. Além disso, existem, basica-
mente, dois tipos de frascos volumétricos disponiveis, a saber: aqueles
calibrados para conter certo volume, o qual, se transferido, nio sera
totalmente (do inglés to contain, TC) e aqueles calibrados para trans-
ferir determinado volume (do inglés fo deliver, TD). Isso ocorre porque
cada frasco volumétrico apresenta uma aderéncia do fluido em suas
paredes internas, mesmo estando limpo e seco. Portanto, um frasco
construido para conter um determinado volume de liquido (TC), sem-
pre escoara um volume menor, se for usado numa transferéncia. Ja
as vidrarias volumétricas TD possuem seus volumes corrigidos, com
respeito a aderéncia do fluido, e, por conseguinte, escoardo o volume

indicado, se usados em uma transferéncia. Além disso, outros fatores



podem influenciar na quantidade de liquido escoado por uma vidraria
volumétrica, tais como: sua forma geométrica, tipo de limpeza usada
na superficie interna, tempo de drenagem, viscosidade do liquido, an-
gulo de escoamento do liquido e tensdo superficial do liquido.

Ja a capacidade de um frasco de vidro pode varia com a tempera-
tura. Por isso, ¢ necessario definir uma temperatura de trabalho. Na
Inglaterra, o BIS admite dois padrdes de temperatura 20 ou 27 °C. Ja
nos EUA o Escritorio Nacional de Padrdes adota as temperaturas de 20
ou 25 °C para calibracdo de vidrarias.

E importante conhecer também a exatidio do volume retido em
uma vidraria TC, bem como a precisdo do volume escoado por uma
vidraria TD. A seguir apresentaremos as principais vidrarias volumeé-

tricas empregadas na quimica analitica quantitativa.

Pipetas

As pipetas sdo vidrarias volumétricas usadas para a transferéncia de
volumes conhecidos de liquidos, de modo preciso, sob determinadas
temperaturas. Basicamente, podem-se classificar as pipetas em dois
tipos: pipetas volumétricas ou de transferéncia e pipetas graduadas.

As pipetas de transferéncias sdo tubos longos de vidro com um bul-
bo central cilindrico. Elas possuem a extremidade inferior (de escoa-
mento) estreita e tém uma marca de calibracdo de seu volume gravado
na parte superior (de succio), acima do bulbo (Figura 2a). As pipetas
volumétricas ndo sdo empregadas no trabalho de precisio, no qual ge-
ralmente se prefere uma bureta. Elas acompanham as norma BS 1583
e ISSO 684, e tém, como cdédigo para facil reconhecimento, um anel
colorido na parte final do tubo de succéo, que identifica a capacidade
que varia de 1 a 200 mL (BS 5898).

Como foi mencionado anteriormente as vidrarias aferidas sdo cali-
bradas de modo a levar em conta o filme liquido que fica retido na sua
parede interna. Com as pipetas nio ¢ diferente e a grandeza deste filme
liquido varia com o tempo de drenagem, sendo necessaria a adocio de
um tempo de escoamento uniforme durante a transferéncia de liquidos.
Como o liquido ¢ escoado pela a¢do da gravidade ¢ comum remover a
pipeta do frasco para onde o liquido foi transferido cerca de 15 segun-
dos apds o escoamento total. O liquido retido ao final de uma transfe-

réncia usando uma pipeta volumétrica devera ser sempre desprezado.
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Figura 3. Péra de borracha.

Figura 4. Pipetas de (a) seringa e (b)
micropipetas com ponteiras descartdvers.
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Ja as pipetas graduadas sio tubos retos de didmetro relativamente
pequeno, sem bulbo central e com uma escala numerada de cima para
baixo, até a sua capacidade maxima (Figura 2b). Elas sdo construidas
segundo a especificacdo padrdo BS 6696 e apresentam cddigos de cores,
de acordo com as normas ISSO 1769. Podem ser usadas para transferir

fracoes do seu volume total, porém, com uma precisio um pouco menor.

(a) == 3 I ]

(b) ( [ T I I i | 10 1/10 :

Figura 2. Pipetas: (a) volumétrica e (b) graduada.

E comum usar o bulbo de suc¢io (ou péra de borracha) mesmo quan-
do se pipetam substancias inofensivas. Esse dispositivo garante a succio
e escoamento seguro de liquidos no ambiente de laboratério (Figura 3).

Além das duas modalidades apresentadas acima, hoje em dia ¢ mui-
to comum num laboratdrio analitico o uso de pipetas de seringa (Figu-
ra 4a) e micropipetas com ponteiras descartaveis (Figura 4b). Elas sdo
usadas na manipulagdo de solucdes toxicas e volumes repetidos em
grande numero para andlises multiplas. As pipetas de seringa e micro-
pipetas com ponteiras descartaveis podem ter volumes fixos ou varia-
veis e empregam um sistema de acionamento que permite a operacio

por um émbolo que percorre dois pontos fixos no interior da mesma.

(a) (b)

01 02 03 04 05 06 07 08 09 10




As micropipetas transferem volumes entre 1 e 1000 pL, nelas o
liquido fica contido em uma ponteira descartavel de polipropileno,
que ¢ inerte a maioria das solucées aquosas (exceto as dos dcidos
nitrico e sulfurico concentrados) e para muitos solventes organicos
(exceto cloroféormio). No entanto as micropipetas precisam sofrer ca-
libracdo e manutencdo periddicas (limpeza, troca de selo e lubrifi-
cacdo) e os operadores necessitam de certificacdo. Ja as seringas de
microlitro apresentam volumes de 1 a 500 pL e possuem exatidao e
precisdo proximas de 1%. Para utiliza-las ¢ preciso encher e descar-
tar seu volume varias vezes com o liquido que sera transferido para
poder promover a lavagem das paredes de vidro internas e remover
bolhas de ar. Cuidado especial deve ser dado ao transferir solucdes
acidas ja que a agulha metdlica pode ser atacada por acidos fortes e

com isso contaminar a amostra com ferro.

Provetas

As provetas sdo cilindros graduados empregadas para medidas apro-
ximadas de volume, ou seja, onde nio se deseja um grau moderado de
exatiddo uma vez que o desvio padrdo da medida de volume feita com
estes aparelhos ¢ de cerca de 1% (Figura 5). Normalmente, encontramos
a disposicdo no comercio provetas com uma capacidade que varia de 2
a 2000 mL nas modalidades TC e TD.

Buretas
As buretas sdo tubos cilindricos longos de vidro, graduados, de dia-
metro interno uniforme, com uma torneira (ou valvula) de vidro ou de
politetrafluoretileno (PTFE) na extremidade inferior, para controle do
fluxo do liquido nela contido, e uma ponta. Ja na parte superior existe
uma entrada de didmetro igual ou superior ao diametro da bureta para
preenchimento da mesma e uma marca que indica 0 mL (Figura 6).

As buretas sdo fracos TD, usadas para escoar volumes variaveis
de liquido e empregadas geralmente em titulacoes. Elas sdo encon-
tradas no comércio com capacidades de 5, 10, 25, 50 e 100 mL (mi-
croburetas sdo encontradas com capaciade de até 0,1 mL graduadas
em intervalos de 1uL).

Para se 1&é o nivel de um liquido na bureta, ¢ importante que os
olhos estejam na mesma altura do topo do liquido. Esse procedimento

¢ necessario para evitar o erro de paralaxe, ou seja, o erro que ocorre

Figura 5. Proveta

=

Figura 6. Bureta.
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quando os olhos nédo estdo na mesma altura que o liquido. Se os olhos
estiverem acima desse nivel, o liquido parecera estar mais alto do que
de fato estd. Se os olhos estiverem abaixo, o liquido aparentara menos
quantidade do que realmente existe na bureta.

A leitura do nivel do liquido na bureta ¢ feita a partir do menisco
concavo formado pela superficie do mesmo. A seguir sdo apresentados
alguns cuidados importantes que devem ser tomados quando do uso
de uma bureta.

(I) Verifique se a bureta esta limpa e se o liquido escoa livre e uni-
formemente por toda a extensio da escala sem deixar liquido preso
pelas paredes;

(IT) Lave de trés a quatro vezes a bureta com pequenos volumes da
solucio titulante;

(ITT) Elimine as bolhas de ar, principalmente nas proximidades da tor-
neira de vidro ou de PTFE, antes de usar a bureta;

(IV) Deixe escoar lentamente e com velocidade constante o liquido
titulante através da bureta;

(V) Nas proximidades do ponto final da titulacio, deixe escoar uma
fracdo de uma gota;

(VI) Leia o volume transferido a partir da base do menisco caso o li-
quido seja transparente e a partir do topo do menisco caso o liquido
apresente coloracdo intensa;

(VII) Estime a leitura a um décimo de uma divisio e evite paralaxe.

Pessoas destras devem usa a mio esquerda na torneira colocan-
do os dedos atras da bureta com o polegar em frente e segurando a
torneira entre o polegar e o dedo indicador. Esse procedimento evita
que a torneira se desloque de modo a prevenir vazamentos e manter
a operacdo sob controle. Ja individuos canhotos devem proceder de
modo inverso. A gota que permanece na ponta da bureta e removida a
partir do contato da mesma com as paredes do frasco receptor, peque-
nas quantidades de dgua destilada podem ser usadas através de uma
pisseta para lavar as paredes do frasco receptor. A agitacdo do frasco
¢ feita suavemente com a mio direita (com a méio esquerda no caso de
individuos canhotos), durante a adicdo do titulante. Sempre que possi-
vel ¢ aconselhavel o uso de agitador com barra magnética (peixinho),

para uma melhor agitacdo do meio reagente.



Baldes volumétricos

Os baldes aferidos, mais conhecidos como baldes volumétricos, sdo
vidrarias em forma de péra, de fundo chato e com gargalo longo e
estreito. Também sdo providos de uma tampa de vidro esmerilhada ou
de PTFE e sdo construidos para conter exatamente um certo volume de
liquido, numa determinada temperatura (Figura 7).

Uma linha fina gravada em torno do gargalo indica o volume que
ele contém em uma dada temperatura, geralmente 20 ou 25 °C (a capa-
cidade e a temperatura de referéncia devem estar claramente marcadas
no baldo volumétrico). O gargalo deve ser bastante estreito em relacio
ao corpo do baldo volumétrico para evitar erros de paralaxe e, prin-
cipalmente, para que um pequeno erro no ajuste do nivel de liquido a
marca ndo ocasione um erro consideravel no volume total.

Os baldes volumétricos estdo disponiveis no mercado nas Classes A
e B e com as seguintes capacidades: 1, 2, 4, 10, 20, 50, 100, 200, 250,
500, 1000, 2000 e 5000 mL. Eles podem ser empregados tanto na pre-
paracdo de solucdes de concentracdo conhecida como na dilui¢do de
solucdes ja preparadas.

Para usar um baldo volumétrico, primeiro dissolvemos por agita-
cdo a massa desejada de reagente com uma quantidade de liquido tal
que o volume da solucio obtida seja menor do que o volume do baldo
volumétrico. Em seguida, adicionamos mais liquido e agitamos a so-
lucdo novamente. Deve-se ajustar o volume final com o maior volume
possivel de liquido homogeneizado dentro do baldo volumétrico. Para
maior controle, adicionamos as gotas finais de liquido com uma pipeta
de Pasteur e acerta-se o menisco do liquido a marca, apoiando o ba-
ldo volumétrico em uma superficie horizontal. Finalmente, tampa-se o
frasco com firmeza e invertendo-o varias vezes para garantir a com-

pleta homogeneizacio da solugéo.

Limpeza das vidrarias volumétricas
Todos os equipamentos volumétricos usados em uma analise quanti-
tativa devem estar perfeitamente limpos antes do uso, pois a presenca
de substancias gordurosas nas suas paredes internas pode induzir erros
no resultado final da analise.

Materiais de vidro nio sido atacados por acidos (exceto o acido flu-
oridrico) ou solucoes diluidas de detergente, a nio ser apos um contato

muito prolongado ou se o solvente for evaporado. Normalmente usa-se

—~500 ml

.

>

Figura 7. Baldo Volumétrico.
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como solucido de limpeza uma solucdo de detergente de 1 a 2%, ou uma
solugdo sulfonidrica (mistura de H SO, e HNO,, ambos concentrados e
na proporcio de 1:1 v/v) ou ainda uma solucéo de etanolato de sodio ou
potassio (NaOH ou KOH 5% m/v, em etanol).

Observacdo: Uma mistura sulfocromica deve ser evitada na limpeza de
vidrarias, pois deixa muito residuo de cromio adsorvido nas paredes do
vidro e é um poluente em potencial para o meio ambiente, em termos
de cromio (VI).

Os frascos volumétricos devem ser limpos agitando-se uma peque-
na quantidade da solucdo de detergente nele introduzido. Caso este
procedimento nio seja suficiente, constuma-se a deixar o frasco imer-
so em uma solucéo sulfonidrica por cerca de 15 a 30 minutos, antes de
ser novamente lavado e testado. As solugdes de etanolato de s6dio ou
potassio devem ser usadas somente em casos extremos, pois ataca ra-
pidamente a vidraria. O tempo de contato da solucdo de etanolato com
o material de vidro ndo deve exceder um minuto e o mesmo deve ser
enxaguado com agua algumas vezes, além de uma solucdo diluida de
HCI a 2% (v/v), para neutralizar qualquer traco de substancia alcalina,
para em seguida ser enxaguado novamente com agua.

E aconselhavel evitar o uso de substincias abrasivas na limpeza de
materiais volumétricos. Uma bureta pode ser lavada com uma escova
apropriada de haste longa e detergente. Como destacamos no proce-
dimento de utilizacdo de uma bureta, as vidrarias volumétricas sido
dadas como limpas ao se verificar que a agua destilada escorre uni-
formemente pelas paredes internas.

Para limpeza de uma pipeta, deve-se colocar a mesma, imersa em
solucdo de limpeza adequada durante aproximadamente 15 minutos.
Em seguida deve-se enxaguar muito bem (enxaguar sete vezes com
pequenas por¢oes de 1/3 do volume da vidraria) as pipetas e coloca-las
em um suporte adequado para secagem.

Para acelerar o processo de secagem ¢ conveniente lavar as vidra-

rias com etanol ou acetona de boa qualidade.



1.3. Técnicas Basicas de Laboratorio

Amostragem

Consiste na selecdo, por parte do analista, de uma amostra representa-
tiva de uma grande quantidade de material. Nesse processo particiona-
se o material de origem para obter uma amostra adequada para exe-
cutar o trabalho no laboratdrio. Normalmente a amostra ¢ seca em um

intervalo de temperatura de 105 a 110 °C antes da analise.

Pesagem

Como foi visto anteriormente as operacdes de pesagem na Quimica
Analitica Quantitativa sio realizadas com o auxilio de uma balan-
ca analitica. Para tanto, também sdo necessarias outras aparelhagens
como frascos de pesagem e dessecadores.

Uma dessecador ¢ um recipiente fechado que contém um agente
de secagem chamado dessecante. Sua tampa ¢ engraxada para que
feche de forma hermética e o dessecante ¢ colocado abaixo do disco
perfurado na parte de baixo do dessecador (Figura 8). Os principais
dessecantes sdo: peclorato de magnésio anidro (Mg(ClO,)), anidrona
(Mg(Cl0,),-1-1,5H,0), 6xido de bario (Ba0), alumina (Al,0,), pentoxido
de fosforo (P,0, ), sulftato de célcio ou drierita (CaSO,) e silica gel (Si0,).

A rotina de pesagem parte da transferéncia do material provenien-
te da amostragem para um frasco de pesagem. Em seguida esse frasco
deve ser tampado, quando necessario, e colocado em um dessecador.
O uso do dessecador possibilita a retirada de amostras do frasco de

pesagem conforme a necessidade.

Dissolucéo
Geralmente para se iniciar uma analise quimica ¢ necessario que o
elemento desejado (analito) esteja em solucao. Portanto, ¢ comum pre-
parar uma solucdo conveniente da amostra (geralmente solida), por
meio de um tratamento quimico adequado, que pode ser suave ou
energético, acido ou basico, em solucio ou por fusio, e que é chamado
usualmente de dissolugdo, abertura ou preparo da amostra.

A maior parte das substancias organicas dissolve-se facilmente em um
solvente organico adequado, em agua, acidos ou bases. Ja as substancias
inorginicas geralmente dissolvem-se em agua ou dcidos diluidos. Uma

analise qualitativa preliminar indica o melhor procedimento a adotar.

‘ T H

Figura 8. Dessecador.
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As principais técnicas empregadas no preparo ou dissolucdo de
amostras sdo:
(I) Solubilizacdo com agua, usada na solubilizacdo de sais soluveis e
realizada em aparelhagem de vidro (geralmente em béquer);
(IT) Solubilizacdo com acido cloridrico concentrado, usada na solu-
bilizacdo de materiais carbonatados (ex.: calcario), de alguns oxi-
dos (ex.: 6xido de ferro e 6xido de manganés) e de alguns metais
situados abaixo do hidrogénio na série eletroquimica (ex.: aluminio
metalico e zinco metalico);
(IT1) Solubilizacdo com acido nitrico concentrado a quente, usada na
solubilizagdo de alguns oxidos (ex.: 6xido de cobre) e metais (ex.: co-
bre metalico, chumbo metalico e prata metalica);
(IV) Solubilizagdo com agua régia (mistura de 75% de acido cloridrico
com 25% de acido nitrico v/v), usada na solubilizacdo de metais (ex.:
solubilizacdo de metais nobres como ouro, prata, platina e paladio)
devido principalmente a seu carater oxidante;
(V) Solubilizacdo com acido fluoridrico, usada para a solubilizacio de
materiais siliconados (Ex.: silicatos, areia, etc.) ja que o silicio é ataca-
do pelo dcido fluoridrico formando o composto volatil SiF,. Portanto,
o tratamento ¢ executado em capsula ou cadinho de platina ou PTFE;
(VI) Abertura por fusdo com carbonato de sddio anidro, usada para
a solubilizacdo de materiais silicosos (ex.: argila, feldspato e talco). A
fusdo alcalina ¢ executada em cadinho de niquel ou de ferro, sendo o
bolo obtido pela fuséo dissolvido posteriormente com acido cloridrico;
(VII) Abertura por fusdo com perdéxido de sddio e hidroxido de sddio,
usada na decomposicio de alguns 6xidos (ex.: cromita ou 6xido de
cromo e cassiterita ou 0xido de estanho). Novamente utiliza-se um ca-
dinho de niquel ou de ferro, sendo o bolo obtido pela fusdo dissolvido
posteriormente com acido cloridrico;
(VIII) Abertura por fusdo com pirossulfato de potassio, usada na de-
composicdo de alguns 6xidos e fosfato (ex.: rutilo ou 6xido de titanio e
apatita ou fosfato de calcio). Diferentemente das anteriores, esta fusédo
¢ executada em cadinho de porcelana, sendo o bolo de fusédo resultan-
te solubilizado, geralmente com acido sulfurico.

Para a obtencdo de uma solucido conveniente da amostra, por meio
de qualquer um dos procedimentos descritos acima, ¢ necessario que a
amostra solida a ser analisada esteja finamente dividida e bem homogg-

nea, de modo que a quantidade pesada para o ataque seja representativa.



Precipitacao

Técnica usada para separar o elemento a ser dosado (analito) da so-
lugdo original por meio da formagdo de um precipitado convenien-
temente escolhido em cada caso. A formacio desse precipitado foi
estudada previamente no equilibrio de solubilidade e depende direta-
mente da escolha do reagente precipitante. Porém, a escolha do rea-
gente precipitante estd intimamente ligada a alguns fatores, tais como
a solubilidade, as caracteristicas fisicas e a pureza do precipitado.

Deve-se escolher um reagente precipitante que conduza a formacio
de um precipitado quantitativamente insoluvel. Seguindo o principio es-
tabelecido pelo efeito do ion comum, ¢ aconselhavel usar um excesso do
reagente precipitante, ja que este diminui a solubilidade do precipitado.
Observacgdo: De acordo com o equilibrio de complexacdo, um aumento de
solubilidade ¢é evidenciado apenas quando observasse a formacdo de um
complexo soluvel pela adicdo de excesso de reagente precipitante.

E importante o conhecimento prévio do tipo de precipitado que

sera obtido, pois, a etapa seguinte de filtracéo, a ser empregada na se-
paracdo do precipitado do meio de precipitacido, depende diretamente
dessa informacdo. O conhecimento prévio do tipo de precipitado tam-
bém indicara a necessidade ou ndo de digestéo.
Observacdo: A digestdo é o tempo em que o precipitado, apds ter sido
formado, permanece em contato com o meio de precipitacdo visando
obter um precipitado constituido de particulas grandes, facilmente fil-
trdveis e o mais puro possivel.

Pegando o gancho da digestdo deve-se procurar obter um preci-
pitado o mais puro possivel, e para tanto ¢ necessario um cuidado
especial na escolha dos reagentes de precipitacdo empregados, nio
s6 em relacdo a pureza dos mesmos como também na velocidade de
sua adicdo. De modo geral, ¢ recomendada a adicio lenta do reagente
de precipitacdo gota a gota (por meio de uma pipeta), sob agitacio, e

sempre que possivel, a quente.

Filtracdo
A filtragdo ¢ o processo de separagdo do precipitado do meio em que
se processou a sua formacgdo. Seu objetivo ¢ o isolamento quantitativo

do solido do meio filtrante, livre de solucéo.
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Figura 9. Sistema de filtra¢do a vdcuo.
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A técnica de filtracdo dependera do tratamento a que o precipitado
sera submetido na fase seguinte (secagem ou calcinacéio).

Caso o precipitado seja seco entre 100 e 120 °C, em estufa, ¢ neces-
sario que a filtracdo seja feita em um funil de vidro sinterizado (tam-
bém chamado de cadinho filtrante de Gooch) com sucg¢éo para acele-
rar a filtragdo. Para isso se emprega um frasco de succio, geralmente
um kitassato e um aspirador, que pode ser uma trompa d’agua ou uma
bomba de vacuo (Figura 9). A placa porosa de vidro do funil permite
que o liquido passe, mas retém os solidos. Nesse processo de filtragdo
o funil vazio ¢ primeiramente seco a 110 °C e pesado. Apds coletar
o0 sdlido e ser seco novamente, o funil e seu conteudo ¢ pesado uma
segunda vez para determinar a massa de solido coletada. O liquido no
qual a substancia precipita ou cristaliza ¢ chamado de agua-mae. Ja
o liquido que passa pelo filtro é chamado de filtrado.

Quando o precipitado precisa ser calcinado em temperaturas eleva-
da na etapa posterior, ele deve ser coletado em um papel de filtro sem
cinzas, que deixa um pequeno residuo (inferior ao erro da balanca -

0,2 mg) quando queimado (Figura 10).

Figua 10. Papel de filtro.

A filtracdo com auxilio do papel de filtro ¢ feita por gravidade, sem
succdo. Nela o papel de filtro circular é dobrado em quartos (dobrado
ao meio e em seguida dobrado ao meio novamente) retirando um dos
cantos (para acomodar melhor o papel no funil) e inserido num funil
conico de vidro, tomando-se o cuidado de umedecé-lo apds sua inser-
cdo no funil, de modo a se obter uma boa aderéncia. O didmetro do
papel de filtro deve ser tal que sua parte superior deve estar de 1 a 2
c¢m abaixo da borda do funil de vidro.

A filtracéo ¢é feita por decantacéo, transferindo-se primeiro o liqui-
do sobrenadante e em seguida o precipitado. A transferéncia ¢ feita

com o auxilio de um bastdo de vidro, recolhendo-se o filtrado em um



béquer. A extremidade inferior da haste do funil deve ser encostada
na parede interna do béquer usado no recolhimento do filtrado.

Quando o liquido ¢ despejado no funil, uma coluna de liquido sem
interrupcio devera encher a haste do funil. O peso do liquido na has-
te do funil ajuda a acelerar a filtracdo. Para filtrar, vertemos a lama
(suspensio de um solido em um liquido) de um precipitado com o au-
xilio de um bastio de vidro para dentro do funil, evitando, assim que
a lama escorra pelo lado de fora do béquer. As particulas aderidas ao
béquer ou ao bastdo podem ser desprendidas com um policial de bor-
racha (bastdo de vidro com um pedaco de borracha chato preso a uma
das pontas), usando um jato do liquido apropriado de lavagem contido
em um frasco lavador (pisseta), para auxiliar no processo.

Nio se deve deixar o precipitado secar no filtro durante a filtracéo,
pois isto pode formar canaletas na massa de precipitado, o que, pos-
teriormente, provocara uma lavagem deficiente do mesmo. O ideal ¢
manter, durante toda a filtracdo, o nivel de solugdo a 34 da altura do

papel de filtro no funil.

Lavagem

A maior parte dos precipitados ¢ produzida na presenca de uma ou
mais substancias soluveis que freqiientemente ndo sido volateis na
temperatura de secagem ou calcinacio do precipitado. Portanto, ¢ ne-
cessario “lavar” o precipitado para remover estas impurezas e parte
da agua-méie que ficou retida no mesmo. Nesse processo utiliza-se o
menor volume possivel de liquido de lavagem para remover a matéria
indesejavel uma vez que nédo existem precipitados completamente in-
soluveis. Aconselha-se lavar com varias porcdes pequenas de liquido
de lavagem, drenando bem entre cada lavagem, do que com uma ou
duas por¢des maiores ou com a adi¢do de novas porcdes do liquido de
lavagem enquanto a solucdo ainda esta no filtro.

O liquido de lavagem devera conter um eletrdlito para evitar a
peptizacio (passagem do precipitado ao estado de solucdo coloidal) do
precipitado. Este eletrolito deve ser volatil na temperatura de secagem
ou calcinacdo a que sera submetido posteriormente o precipitado para
néo deixar residuo. Para reduzir a solubilidade do precipitado, deve-se
ter como eletrolito um ion comum e, se possivel, o liquido de lavagem

deve ser usado a quente.
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Para uma lavagem mais eficiente recomenda-se que, de inicio, so-
mente a agua-mée seja transferida para o funil de filtracdo. O preci-
pitado que ainda esta retido no frasco de precipitacdo ¢ entdo lavado,
sob agitacdo, com uma porcdo da solugdo de lavagem, decantado e o
liquido sobrenadante transferido para o funil. Este procedimento ¢
repetido algumas vezes e, por fim, transfere-se a totalidade do pre-
cipitado para o funil e continua-se a lavagem diretamente no filtro.
A confirmacgio da remocio das impurezas e feita a partir de testes

qualitativos com pequenos volumes do filtrado da solugdo de lavagem.

Secagem ou calcinagdo
Apds a filtragem e a lavagem, o precipitado deve ser levado até a
composicdo constante antes da pesagem. Como foi exposto anterior-
mente o tratamento adequado de secagem ou calcinacido depende
da natureza do precipitado e do meio filtrante. Depende também da
temperatura que o precipitado pode suportar. Geralmente, emprega-
se a secagem quando a temperatura ¢ inferior a 250 °C, ja que esta ¢
a temperatura maxima normalmente obtida nas estufas de secagem
elétricas controladas por termostato. Ela ¢ utilizada simplesmente
para remocio da agua de lavagem residual, nela o precipitado ¢ pe-
sado sob a forma obtida na precipitacdo. Ja a calcinagio ¢ empregada
entre 250 e 1200 °C usando um forno de mufla elétrico, equipado
com pirdmetro e controle de temperatura. Temperaturas mais eleva-
das sdo requeridas quando se deseja eliminar a solucdo residual de
lavagem, ou ainda quando se requer uma transformacéo do precipi-
tado para uma forma bem definida para utilizacdo na pesagem.
Para a secagem, os precipitados devem ser colocados em papéis de
filtro ou em cadinhos filtrantes de porcelana ou de vidro sinterizado.
Para a calcinacdo, os precipitados devem ser colocados em papéis de

filtro ou em cadinhos filtrantes de porcelana ou de vidro de silica.

Atividade 1. Faca um resumo descrevendo e justificando a utili-
zacdo dos principais aparelhos e das técnicas basicas de labora-

torio empregadas no cotidiano da quimica analitica quantitativa.



EXPERIMENTO 1
Calibracio de aparelhos volumétricos

Afericao de uma pipeta
Como vimos anteriormente, a pipeta ¢ uma vidraria volumétrica usa-
da em experimentos que requeiram um instrumento para transferén-
cia de um volume conhecido de um liquido. Este volume, por sua vez,
deve ser preciso e, portanto, uma pipeta deve ser aferida com, no ma-
ximo, um erro relativo de 1% entre as aferi¢des. Nesse experimento
faremos a aferi¢do de uma pipeta de 25,00 mL que deve apresentar um
desvio maximo aceitavel de 0,02 mL.
Observacdo: O erro de uma andlise é geralmente expresso em termos
relativos, sendo calculado por meio da relacdo:

E

Er Xv Equaggio 1

onde: E = X. - X (Erro absoluto); X. = Valor medido; X = Valor Ver-
dadeiro.
O erro relativo é adimensional e comumente expresso em partes por
cem (Er x 100), ou partes por mil (Er x 1000).
O Desvio (também chamado de erro aparente) de uma medida, di, é defi-
nido pela diferenca entre o seu valor medido, X, e a média, X:

d. =X - Y Equacédo 2

1 1

o 1 i=N
X = ﬁ Xi Equacgdo 3

i=1
onde: N é o numero de medidas de uma série finita de uma mesma

grandeza.
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Objetivo do Experimento
Aferir uma pipeta volumétrica de 25,00 mL a partir da pesagem da
quantidade de dgua que dela ¢ escoada e determinar o erro relativo e

aparente para comparacdo com os valores aceitaveis.

Materiais

Pipeta volumétrica de 25,00 mL
Cronometro

Bico de Bunsen

Lixa d’agua

Béquer de 100 mL

Termoémetro

Pisseta

Balanga analitica

Reagentes
Agua destilada ou deionizada
Acetona (CH,(CO)CH,) ou etanol (CH,CH,0H) P.A.

Procedimento Experimental

1. Inicialmente, observar o tempo de escoamento da pipeta. Para uma
pipeta de 25,00 mL este tempo deve ser de aproximadamente 25 se-
gundos. Se o escoamento for muito rapido, o diametro da abertura da
ponta da pipeta deve ser diminuido convenientemente na chama de
um bico de Bunsen. Caso o escoamento seja muito lento, faz-se neces-
sario aumentar o didmetro da abertura da ponta da pipeta lixando-se
levemente a ponta da mesma com uma lixa d'dgua até que o tempo
requerido seja obtido;

Observacdo: O tempo de escoamento para qualquer pipeta de trans-
feréncia deve ser tal que o escoamento livre do liquido ndo ultra-
passe um minuto e ndo seja inferior aos sequintes valores para os

volumes especificos:

Tabela 1. Tempo minimo de escoamento para pipetas volumétricas.

Capacidade (mL) 5 10 25 50 100 200

Tempo (s) 15 20 25 30 40 50




2. Paralelamente a medida do tempo de escoamento, deixar em re-
pouso, no laboratorio onde sera feita a afericdo, um béquer de 100 mL
contendo agua destilada ou deionizada para que entre em equilibrio
térmico com o ambiente;

3. Lavar e secar uma pipeta de 25,00 mL antes da afericdo. Recomen-
da-se usar acetona ou etanol de alto grau de pureza para facilitar a
secagem da vidraria;

4. Pesar um béquer de 100 mL, previamente limpo e seco, em uma
balanca analitica e anotar a massa obtida no caderno de laboratorio;
5. Pipetar 25,00 mL de dgua destilada ou deionizada em equilibrio
térmico com o ambiente até um nivel acima da marca de afericdo e
deixe escorrer o liquido até que o menisco fique exatamente na marca.
Remover a gota que adere a ponta da pipeta encostando-a na super-
ficie da d4gua contida no béquer e retirando-a sem sacudir a pipeta;

6. Em seguida, transferir o liquido para o béquer de 100 mL, manten-
do a ponta da pipeta em contato com a parede do frasco;

Observacdo: Mantenha a posicdo da pipeta por 15 sequndos apds ces-
sar o fluxo. Este procedimento garante que ndo ficou liquido aderido a
parte externa da ponta da pipeta e que a gota que fica na ponta tem
sempre o mesmo tamanho. Para determinar o instante em que o fluxo
cessa, observe o movimento da superficie da dgua logo abaixo da ponta
da pipeta. O escoamento estd completo quando o menisco fica ligeira-
mente acima da extremidade da ponta da pipeta.

7. Encaminhar o béquer novamente para a balanca analitica ¢ efetue
uma segunda pesagem,;

8. Calcular o volume de dgua escoada pela pipeta pela diferenca
das pesagens;

9. Repetir este procedimento mais duas vezes;

10. Com o auxilio de um termdémetro, medir a temperatura da agua
usada na afericio e verificar o valor tabelado da sua densidade nesta
temperatura, conforme a Tabela 2. Caso a temperatura obtida apresen-
te valores fraciondarios, interpole os valores da densidade;

11. Conhecendo a massa de agua escoada e a sua densidade na tempe-
ratura da afericdo, calcular o volume de liquido escoado pela pipeta a

partir da equacéo:

Equacéo 4

<z
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Observacdo: Para trabalhos que requeiram muita precisdo, as pesagens

devem ser corrigidas com respeito ao empuxo do ar.

Tabela 2. Densidade absoluta da dgua.

Temperatura (°C) Densidade (g-cm™)
0 0,999841
1 0,999900
2 0,999941
3 0,999965
4 0,999973
5 0,999965
6 0,999941
7 0,999902
8 0,999849
9 0,999781
10 0,999700
11 0,999605
12 0,999498
13 0,999377
14 0,999244
15 0,999099
16 0,998943
17 0,998774
18 0,998595
19 0,998405
20 0,998203
21 0,997992
22 0,997770
23 0,997538
24 0,997296
25 0,997044
26 0,996783
27 0,996512
28 0,996232
29 0,995944

Fonte: Baccan 2001.

Atencdo: lavar cuidadosamente toda a vidraria antes e apds cada expe-

rimento com bastante dgua deionizada ou destilada.

Destino dos Residuos
Apos o experimento, descartar a agua destilada diretamente na pia.
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Atividade 2. A fim se determinar experimentalmente o volume
de um certo frasco no laboratdrio, este ¢ inicialmente pesado va-
zio, e depois ¢ pesado novamente cheio com agua destilada. A
temperatura da dgua usada ¢ medida e a densidade desta agua ¢
obtida consultando uma tabela adequada. Numa aula experimen-

tal, os seguintes dados foram obtidos por um estudante:

Peso do frasco cheio de agua 50,0078g

Peso do frasco vazio 25,0324¢g

Temperatura da agua 26,0 °C

Densidade da agua a 26,0 °C  0,996783 g'mL™!

Com estes dados, calcule corretamente o volume do frasco.
Atividade 3. Por que devemos observar o tempo de escoamento
de uma pipeta? Quais conclusdes podemos obter em cada situacéo
e quais acoes podemos tomar?

Atividade 4. Descreva detalhadamente todo o procedimento ex-

perimental necessario para a correta transferéncia de um volume

fixo de liquido para um erlenmeyer usando uma pipeta.
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EXPERIMENTO 2
Analise gravimetrica

Determinacao do teor de cloreto no sal de cozinha
Este método gravimétrico se baseia na precipitacdo dos ions cloreto
presentes no sal de cozinha, usando nitrato de prata como agente pre-
cipitante a partir do seguinte equilibrio de solubilidade, representado
pela Reacéo 1:

Agr ot C, =AgCl Reagio 1

(aq) (ag) ¥

O produto obtido ¢ filtrado em um funil de vidro sinterizado
(também chamado de cadinho filtrante de Gooch) com succio para
acelerar a filtracédo, seco a 110 °C em estufa e pesado. Em seguida
calcula-se a concentracdo de cloreto na amostra a partir da massa
de cloreto de prata obtida.

E importante destacar que o AgCl precipitado nio apresenta grande
tendéncia em ocluir sais e portanto a presenca de substancias estranhas
nio causa erros significativos na analise, principalmente quando a pre-
cipitacdo ¢ efetuada adicionando-se a solugdo de prata a solucdo de clo-
reto. A causa de erros mais séria ¢ a lavagem deficiente do precipitado.

Caso estejam presentes, os ions brometo, iodeto, tiocianato e sulfe-
to, eles interferem diretamente na analise. Esses ions formam precipi-
tados insoluveis com o ion prata em meio de dcido nitrico. No entanto,
a interferéncia com sulfeto pode ser contornada eliminando-o da so-
lucio por meio de uma fervura prévia da solucdo acida. Outras fontes
de interferéncia sdo os ions de mercurio (I) e chumbo (II), que formam
precipitados insoluveis com o ion cloreto. Como a precipitacio ¢ fei-
ta em meio dcido (HNO)), certas espécies quimicas, tais como NH, e
CN" néo interferem, assim como alguns anions de dcidos fracos como:
acetato, carbonato, fosfato, arseniato e oxalato, que reagiriam com o
fon prata em meio neutro. fons que se hidrolisam facilmente como, por
exemplo, Bi(IIT), Sb(IIT) e Sn(I'V) e ions que formam complexos estaveis

com o ion cloreto, por exemplo, o ion Hg(II), causam interferéncias
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sérias e por isso devem ser removidos da solugdo antes de se efetuar a
precipitacdo da prata.

A andlise gravimétrica ¢ uma técnica bem robusta e pode deter-
minar outras formas oxidadas do elemento cloro, apés uma reducio
prévia ao ion cloreto. Conseqiientemente, pode-se determinar gravi-
metricamente gas cloro (Cl)), os ions hipoclorito (C107), clorito (ClO,),
clorato (CIO,’) e perclorato (C10,7), reduzindo-os antes ao ion cloreto na
presenga do ion nitrito (NO,).

No entanto, neste Modulo sera descrito apenas o procedimento ex-
perimental para determinacio do teor de cloreto no sal de cozinha,

que se segue no procedimento experimental descrito adiante.

Objetivo do Experimento

Determinar o teor de cloreto no sal de cozinha a partir da analise

gravimétrica.

Materiais

Balanca analitica Chapa de aquecimento
Béqueres de 100 e 400 mL Cadinho de Gooch

Bico de Bunsen Sistema de filtracdo a vacuo
Pisseta Policial

Baldo volumétrico de 100,0 mL Estufa

Pipeta volumétrica de 1,00 e 25,00 mL Dessecador

Vidro de relogio Papel laminado
Tubo de ensaio Espatula
Reagentes

Agua destilada ou deionizada

Sal de cozinha

Solugédo de 4cido nitrico (HNO,) 1:1 (v/v)

Solugédo de 4cido nitrico (HNO,) 0,01 mol-L"!

Solugéo de nitrato de prata (AgNO,) - 0,8 g de AgNO, em 20 mL de 4gua
Solucéo de acido cloridrico (HCI) 0,1 mol-L™!

Procedimento Experimental
1. Com o auxilio de uma balanca analitica, medir a massa de 0,1 g de
sal de cozinha (anotando até + 0,1 mg) em um béquer de 100,0 mL;

2. Usando uma pisseta, dissolver a amostra de sal com um pouco de



agua destilada e transferir essa solucdo para um baldo volumétrico de
100,0 mL, completando-o até a marca de afericio;

3. Apos completa homogeneizacdo da solugdo contendo a amostra, pipe-
tar uma aliquota de 25,00 mL transferindo-a para um béquer de 400 mL;
4. Diluir a solucdo contendo o analito até 200 mL e acidular essa
solug¢do com 1,00 mL de uma solugdo de HNO, 1:1 (a 4agua destilada
e o HNO, usados deverdo ser testados com AgNO, para assegurar a
auséncia de cloreto);

Observagdo: O HNO, favorece a formagdo de um precipitado mais fa-
cilmente filtrdvel e evita precipitacdes de dxido, carbonato ou fosfato.
5. Adicionar lentamente, com agitacdo e a frio, na solucdo prepara-
da no item 4, um ligeiro excesso do agente precipitante - solucdo de
AgNO, (0,8 g de AgNO, em 20 mL de dgua);

Observacdo: Ndo se deve aquecer a solucdo antes dos ions Ag* serem
adicionados para ndo se perder o HCI por evaporacdo.

6. Recobrir exteriormente o béquer juntamente com o vidro de relégio
com papel preto ou laminado para evitar a reagdo quimica de despro-
porcionamento do AgCl pela acdo da luz, conforme representado pela

Reacdo 2:

ZAgCI(S) = ZAgO[S] + Clz[g) Reacéo 2

7. Aquecer a suspensio até quase a ebulicdo (T ~ 100 °C), agitando-a
durante um ou dois minutos para ajudar a coagulacdo do precipitado;
8. Retirar o béquer do fogo e deixar o precipitado depositar por
alguns minutos;

9. Adicionar de trés a cinco gotas de solugéo de AgNO, no liquido so-
brenadante para testar se ocorreu uma completa precipitacio do cloreto;
10. Caso o teste seja negativo (auséncia de ions cloreto no sobrena-
dante), deixar conforme realizado no item 6, o béquer no escuro em
repouso por 1 ou 2 horas;

11. Apds a completa precipitacdo do AgCl, filtrar esse precipitado
por decantacéo;

12. Em seguida, lavar a frio o precipitado decantado por duas ou trés

vezes com pequenas por¢des de HNO, 0,01 mol-L;
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Observagdo: O HNO, 0,01 mol-L" é usado para retirar o excesso de
ions Ag* que ficam adsorvidos no precipitado e também para evitar a
peptizacdo do AgCl, que ocorre se este sal for lavado com dgua pura. O
HNO, é facilmente eliminado durante a secagem do precipitado.

13. Com um auxilio de um cadinho de Gooch “aferido” e de um sistema
de filtragcdo a vacuo filtrar o precipitado que foi anteriormente lavado;
14. Para garantir uma completa transferéncia, remova as ultimas par-
ticulas de AgCl com o auxilio de um “policial” e lave o precipitado re-
tido no cadinho Gooch com HNO, 0,01 mol-L" (adicionado em peque-
nas porcoes) até a agua de lavagem, coletada em um tubo de ensaio,
nio apresente turbidez quando for adicionado uma gota de HCI 0,1
mol-L; em seguida, lavar o precipitado com 1 ou 2 porcoes de agua
para remover a maior parte de HNO;

15. Colocar o cadinho de Gooch contendo o precipitado em uma
estufa pré-aquecida a 110 °C e deixar o sistema secar por 1 hora
nessa mesma temperatura;

16. Retirar o cadinho da estufa e deixar resfriar em um dessecador
por 1 hora;

17. Apds resfriamento, medir a massa do cadinho de Gooch em uma
balanca analitica e calcular a porcentagem de ions cloretos na amos-

tra a partir da equagio:

m, ¢, x 1000 x 35,45
[Cl-l] (g . L-l] — Equagdo 5
25,00 x 143,32

onde: 35,45 g'mol™” ¢ a massa de um mol de atomos do elemento qui-

mico cloro e 143,32 g-mol™ ¢ a massa molar do AgCl.

Atencdo: lavar cuidadosamente toda a vidraria antes e apds cada ex-

perimento com bastante dgua deionizada ou destilada.

Destino dos residuos
Apos o experimento, descartar as solugdes contendo dcido nitrico e
nitrato de prata nos respectivos frascos coletores de residuos que se

encontram no laboratorio.



Atividade 5. O que ¢ a peptizacdo e como ela pode ser evitada

durante a determinacio gravimétrica de cloretos?
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EXPERIMENTO 3
Volumetria de titulacdo acido-base

Preparo e padronizagcao de uma solucao de NaOH

Como vimos no livro texto de Quimica Analitica 2, o hidroxido de
sodio (NaOH) nédo é um padrio primério pois contém certa quantidade
indeterminada de agua e de Na,CO, adsorvida no seu solido. Portanto,
quando preparamos uma solucdo desse composto, na verdade esti-
mamos uma concentracio proxima daquela desejada baseada em um
calculo tedrico onde consideramos que toda a massa pesada esta na
forma de NaOH.

Para determinar a concentragdo real desta solucdo, ¢ necessario
realizar a titulacdo da mesma contra um padrédo primario. Esse proce-
dimento ¢ bastante empregado na Quimica Analitica Quantitativa e ¢
denominado padronizacio de uma solugéo.

Para padronizar uma solucdo de NaOH emprega-se, normalmente,
uma amostra de ftalato acido de potassio (também conhecido como
biftalato de potassio, C.H,(COOH)(COOK)) como padrdo primdrio. Tal
composto deve ser seco em estufa por 1-2 horas a 110 °C antes de ser

empregado.

Objetivo do Experimento
Preparar e padronizar uma solugdo de hidroxido de s6dio (NaOH)
0,1 mol-L%.

Materiais

Balanca analitica Pipeta volumétrica de 25,00 mL
Chapa de aquecimento Erlenmeyer de 250 mL

Baldo volumétrico de 250,0 mL Bureta de 50,00 mL

Pisseta Estufa

Frasco plastico de 250 mL Béquer de 100 mL

Papel de seda Espatula
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Reagentes

Agua destilada ou deionizada

Hidréxido de s6dio P.A. (NaOH)

Biftalato de potassio P.A. (C.H,(COOH)(COOK))

Solugdo indicadora de fenolftaleina

Procedimento Experimental

1. Com o auxilio de uma balanca analitica, medir a massa de aproxima-
damente 1,0 g de NaOH (anotando até + 0,1 mg) em um béquer de 100 mL;
2. Dissolver o NaOH usando uma pequena quantidade de dgua desti-
lada previamente fervida e resfriada;

Observacdo: A dgua usada nas diluicoes contém geralmente certa
quantidade de CO, dissolvido, que pode ser removido ao se realizar
a sua fervura por alguns minutos. Apds o aquecimento é conveniente
resfriar a dgua até a temperatura ambiente antes do seu uso.

3. Transferir a solucio para um baldo volumétrico de 250,0 mL e com-
pletar com agua destilada até a marca de afericéo;

4. Ap6s a completa homogeneizacio da solugdo por agitacdo no baldo
volumétrico, armazene-a em um frasco plastico de volume adequado;
Observacdo: As solucdes fortemente alcalinas formadas por hidrdoxidos
de metais alcalinos, ndo podem ser estocadas em frascos de vidro, pois
atacam os silicatos lentamente.

5. Em seguida, medir a massa de trés amostras de 0,6 a 0,7 g (ano-
tando até + 0,1 mg) de biftalato de potassio usando um papel de seda;
6. Transferir as amostras de biftalato de potassio para erlenmeyers de
250 mL e adicionar 25 mL de dgua destilada em cada recipiente;

7. Agitar cada erlenmeyer com cuidado até a completa dissolucdo do
sal e adicionar duas gotas do indicador acido/base fenolftaleina em
cada recipiente. Homogeneizar as solucdes novamente;

8. Obedecendo as normas descritas anteriormente para o manuseio
de uma bureta, preencher uma bureta de 50,00 mL com a solucédo de
NaOH a ser padronizada;

9. Proceder, lentamente e com agitacio, a titulacdo com solugdo de
NaOH até o aparecimento de uma leve coloracio rosada que perma-
neca por cerca de 30 segundos indicando o ponto final da titulacéo;
10. Partindo do principio de equivaléncia quimica e do volume médio
de NaOH necessario para titular o padrdo priméario, calcular a concen-

tragdo real da solugdo de NaOH, em mol-L.



Determinacdo do teor de acido acético no vinagre

0 &cido acético (CH,COOH) é um 4cido carboxilico fraco (K, = 1,8 x 10~)
amplamente usado na industria quimica na forma de acido acético gla-
cial 99,8% (m/m) ou em solucoes de diferentes concentracdes. Particu-
larmente na industria alimenticia, o acido acético é consumido na forma
de vinagre, ou seja, uma solugdo diluida do acido acético glacial com
concentracio que varia entre 3,5 e 8% (m/v).

Observacdo: Apesar de ser o constituinte dcido principal, o dcido acé-

tico ndo é o uinico dcido presente no vinagre.

Objetivo do Experimento
Determinar o teor de acido acético (CH3COOH] em uma amostra co-

mercial de vinagre usando a volumetria de titulacdo acido/base.

Materiais
Pipeta volumétrica de 10,00 e 25,00 mL Pisseta
Baldo volumétrico de 100,0 mL Bureta de 50,00 mL

Erlenmeyer de 250 mL

Reagentes

Agua destilada ou deionizada
Vinagre comercial

Solucéo indicadora de fenolftaleina

Solucédo padronizada de hidroxido de sodio (NaOH) 0,1 mol-L™!

Procedimento Experimental

1. Com o auxilio de uma pipeta volumétrica, pipetar 10,00 mL de vi-
nagre e transferir para um baldo volumétrico de 100,0 mL;

2. Diluir o vinagre usando agua destilada e completar o baldo volu-
métrico até a marca de afericéo;

3. Apos a completa homogeneizacdo da solucio por agitacido no baldo
volumétrico, retirar trés aliquotas de 25,00 mL usando uma pipeta
volumétrica e transferir para trés erlenmeyers distintos de 250 mL;
4. Em seguida, adicionar aproximadamente 40 mL de agua destilada
e de 3 a 5 gotas de solucdo indicadora de fenolftaleina em cada erlen-

meyer. Homogeneizar cada solu¢do individualmente;
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5. Obedecendo as normas descritas anteriormente para o manuseio
de uma bureta, preencher uma bureta de 50,00 mL com a solucéo
padronizada de NaOH 0,1 mol-L™;

6. Proceder, lentamente e com agitacio, a titulacdo com solucdo de
NaOH até o aparecimento de uma leve coloragdo rosada que perma-
neca por cerca de 30 segundos indicando o ponto final da titulacéo;
Observacdo: Os vinagres sdo geralmente coloridos, mas apds as dilui-
coes a cor ndo é suficientemente intensa para prejudicar a visualizacdo
do ponto final da titulacdo.

7. Partindo do principio de equivaléncia quimica e do volume médio
de NaOH necessario para titular a amostra de vinagre, calcule a con-
centracido do acido acético no vinagre expressando o resultado em
mol-L™' e também em g-mol-L™".

Observacdo: Os outros dcidos presentes em menor quantidade no vina-
gre sdo simultaneamente titulados com o dcido acético e a acidez total

é expressa em termo do dcido acético.

Preparo e padronizagcdo de uma solucao de HCl

Assim como o hidréxido de sddio, o acido cloridrico (HCI) ndo ¢ um
padrio primario, portanto, ele também precisa ser padronizado para
se determinar a concentracio real de HCI em solucéo.

Para preparar uma solucdo de HCI, inicialmente, recorremos as
informacoes contidas no rotulo do reagente P.A. (pro analyse). Nela
encontraremos que o cloridreto (HCl gasoso) apresenta uma massa
molar de 36,5 g'mol-L™', ja uma solucéo saturada deste gas fornece uma
solucio a 35,6% m/m de HCl, com uma densidade d = 1,18 g-mol-L".
Utilizando as equacgdes:

msoluto

Porcentagem de massa = —— x 100 Equagdio 6

solucdo

, soluto
Titulo (T} i — Equagdo 7

solucdo

comparando as equagdes 6 e 7, temos que:

Porcentagem em massa =t x 100 Equacio 8



O Titulo (t) de uma solucdo se relaciona com a concentracdo em

g-mol-L™" a partir da seguinte equacio:
Equacdo 9

Concentracdo (g-L') =txd(gL") outxd(gL?)x1000

Que pode ser rearranjada em termos de concentracdo molar (mol-L') para:

T x d(g-L"] x 1000
MM

Concentracdo (mol-L") = Equacio 10

Portanto, temos que a solucio saturada de HCI (reagente P.A.) apre-

senta uma concentracdo molar dada por:

0,356 x 1,18 x 1000
36,5

Concentracdo (mol-L!) = = 12 mol-L™!

A partir dessa concentracdo, podemos determinar o volume ne-
cessario para preparar 250,0 mL de uma solucdo de concentragio
igual a HCI 0,5 mol-L™.

A padronizacio da solugdo de HCI ¢ feita com carbonato de sddio
(Na,CO,) que ¢ um padréo primario. Este padrdo deve ser previamente
aquecido entre 270 e 300 °C por 1 hora para eliminar umidade e trans-

formar todo bicarbonato existente em carbonato segundo a reagdo 3:

2NaHCO, , = Na,C0, + H,0,, + CO

Vg Reacdo 3

2(g)

0 sal anidro, apds ser tratado deve ser mantido em um dessecador
para evitar que ele absorva novamente agua e passe para a forma de
monohidrato (Na,CO,-H,0).

Objetivo do Experimento

Preparar e padronizar uma solugéo de acido cloridrico (HCI) 0,5 mol-L".

Materiais

Balanca analitica

Chapa de aquecimento

Baldo volumétrico de 250,0 mL
Pisseta

Pipeta volumétrica de 25,00 mL

Pipeta graduada de 25,00 mL
Erlenmeyer de 250 mL
Bureta de 50,00 mL

Espatula

Frasco de vidro de 250 mL

Quimica Analitica Experimental 2 | 43



44 | Quimica Analitica Experimental 2

Reagentes

Agua destilada ou deionizada - Solucio indicadora de fenolftaleina
Acido cloridrico P.A. (HCI) - Solucio indicadora de verde de bromocresol
Carbonato de sédio P.A. (Na,CO,)

Procedimento Experimental

1. Com o auxilio de uma pipeta graduada de 25,00 mL, pipetar apro-
ximadamente 10,5 mL de HCI e transferir para um baldo volumétrico
de 250,0 mL;

2. Dissolver o HCl concentrado usando agua destilada e completar o
baldo volumeétrico, com agua destilada, até a marca de afericéo;

3. Apos a completa homogeneizagdo da solucdo por agitagdo no baldo
volumétrico, armazena-la em um frasco de vidro de volume adequado;
4. Em seguida, medir a massa de trés amostras de 1,00 a 1,25 g (ano-
tando até + 0,1 mg) do sal de carbonato de sédio termicamente tratado
usando um papel de seda;

5. Transferir as amostras de carbonato de s6dio para erlenmeyers de
250 mL e adicione 25 mL de agua destilada em cada recipiente;

6. Agitar cada erlenmeyer com cuidado até a completa dissolugdo do
sal e adicionar duas gotas do indicador acido/base fenolftaleina em
cada recipiente. Homogeneizar as solu¢des novamente;

7. Obedecendo as normas descritas anteriormente para o manuseio de
uma bureta, preencher uma bureta de 50,00 mL com a solucdo de HCIl
a ser padronizada;

8. Proceder, lentamente e com agitacio, a titulacdo com solucdo de
HCl até o aparecimento de uma leve coloracdo rosada.

Observacdo: Neste ponto a reacdo que ocorre é:

CO0.> + H* +=HCO S Reagdio 4

3 (aq) ag) 3 (aq)

a qual, se completa, porém, um pequeno excesso de dcido ainda estard
presente no meio (se a solucdo ficar incolor, um excesso muito grande
de dcido foi adicionado, suficiente para ultrapassar o primeiro ponto
de equivaléncia). Desta quantidade de dcido livre, uma parte “vira” o

indicador e a outra transforma-se em CO,, por meio da reagdo colateral:

HCO - H* ) = H20+“) + COZ[g) Reacdio 5

3 (aq) + (aq

No primeiro ponto de equivaléncia a concentracdo hidrogeniénica ndo

é suficiente para transformar CO diretamente em CO, ,por isso, temos



uma etapa de reacdo intermedidria, idéntica a que ocorre na reacdo 4:

CO0 2> H* ) = HCOB_(aq) Reaciio 4

3 (aq) + (aq

Por esta razdo as perdas por transformagdo do CO>" em CO, sdo mini-

mas nesse ponto da titulacdo.

9. Apos “viragem” da fenolftaleina, adicionar 2 ou 3 gotas de uma
solucdo indicadora de verde de bromocresol e continuar a titulacio
até que a coloracdo do indicador comecar a mudar de azul para verde;
Observagdo: Neste ponto a solugio contém tragos de HCO, e uma gran-
de quantidade de CO, dissolvida na dgua.

10. Para remover o CO, aquecer a solugdo até quase a ebuligdo (tempe-
ratura = 100 °C) por 1 ou 2 minutos;

Observacdo: O sequinte equilibrio quimico serd deslocado:

HZO[I) +CO .= HZCOB_( H* Reaciio 6

2(g) a) T (ag)

Com o aquecimento a cor do indicador volta para azul (devido ao des-
locamento do equilibrio) e o pH se eleva novamente.

11. Depois de aquecida, esfriar a solucio até a temperatura ambiente,
usando agua corrente, e finalizar a titulacio até que o novo indicador
“vire” para verde novamente;

Observacdo: Atencdo! Para completar a titulacdo serdo necessdrias so-
mente algumas gotas da solucdo de HCIl. Neste ponto atingiu-se o se-
gundo ponto de equivaléncia do sistema Na,CO,. Se apds o aquecimento
a coloracdo do indicador ndo voltar para azul, provavelmente um exces-
so de dcido foi adicionado. Neste caso é preciso repetir todo o procedi-
mento experimental para uma nova amostra de padrdo primdrio.

12. Partindo do principio de equivaléncia quimica e do volume médio
de HCI necessdrio para titular o padrdo primario, calcular a concen-

tracdo real da solucdo de HCI, em mol-L™.

Determinacdo do teor de hidroxido de
magnésio no leite de magnésia

Leite de magnésia ¢ o nome popular para a mistura homogénea de
hidréxido de magnésio (Mg(OH),) e 4gua. Essa mistura apresenta uma
acdo laxante devido sua reacdo com o acido cloridrico presente no

suco gastrico, de acordo com a seguinte reacio:
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Mg(OH)Z(an +2HC1(aq) = MgClz(aq] + ZHZO(I) Reacdo 7

O cloreto de magnésio (MgClL) formado ¢ deliquescente, ou seja,
absorve muita umidade, chegando até mesmo a se dissolver na agua
absorvida do meio. Desse modo, lubrifica o intestino, neutralizando
a prisdo de ventre.

A especificacio média para o leite de magnésia estabelece um mi-
nimo de 7% (m/v) de hidroxido de magnésio em sua composicio. Po-
rém, antes de tomar uma quantidade representativa da solucéo de leite
de magnésia para analise, ¢ necessario agitar bem o frasco, ja que ele
¢ constituido de uma suspensio de hidréxido de magnésio em agua.
Para uma analise com precisido ¢ preciso medir tanto o magnésio em
suspensdo quanto o magnésio dissolvido.

No entanto, a titulacdo direta de uma aliquota de leite de magnésia
¢ dificultada pelo fato de a mesma formar uma suspensio branca opa-
ca. Isso porque as particulas de hidroxido de magnésio em suspensio
podem causar erros ao aderirem as paredes do erlenmeyer, ficando fora
do contato com o acido cloridrico titulante. A percepcio de uma mu-
danca precisa da cor do indicador no ponto final da titulacdo também
pode ser prejudicada. Por isso, um procedimento alternativo para con-
tornar esses problemas consiste em efetuar uma titulagdo de retorno
ou retrotitulacdo da amostra. Esse procedimento consiste em adicionar
um excesso conhecido de uma solucio padréo de acido cloridrico para
dissolver e neutralizar todas as particulas suspensas, resultando em
uma solucéo clara. Em seguida, o dcido em excesso ¢ titulado com uma

solucdo padrio de hidréxido de sodio segundo as reacdes:

Mg(OH]Z(aq) +2H* g Mg2+(aq] + ZHZO(I) Reagéo 8

(excesso)
H+[que nio reagiu) + OH_(titulante) = HZO[l] Reagdo 9

Objetivo do Experimento

Determinar o teor de hidréxido de magnésio (Mg(OH),) em uma amos-

tra comercial de leite de magnésia usando a volumetria de titulacéo

acido/base.



Materiais

Balanca analitica Pipeta volumétrica de 50,00 mL
Béquer de 50 mL Pisseta

Erlenmeyer de 250 mL Bureta de 50,00 mL

Espatula

Reagentes

Agua destilada ou deionizada

Leite de magnésia Phillips

Solucéo indicadora de vermelho de metila

Solugéo padronizada de acido cloridrico (HCI) 0,5 mol-L!

Solucéo padronizada de hidréxido de sodio (NaOH) 0,1 mol-L™!

Procedimento Experimental

1. Com o auxilio de balanca analitica, medir a massa de 5,0 a 6,0 g
(anotando até + 0,1 mg) de leite de magnésia em trés béqueres distin-
tos de 50 mL;

2. Transferir cada amostra para erlenmeyer de 250 mL, usando pe-
quenos jatos de agua destilada de uma pisseta para garantir uma
transferéncia quantitativa;

3. Com o auxilio de uma pipeta volumétrica de 50,00 mL ou de uma
bureta de 50,00 mL, adicionar exatamente 50 mL da solu¢do padroni-
zada de dcido cloridrico 0,5 mol-L! em cada um dos trés erlenmeyer.
Agitar para assegurar uma reacao e uma dissolucido completa;
Observacdo: Se a solucdo ficar turva ou restar algum precipitado, isto
indica que ndo foi colocada uma quantidade suficiente do dcido clori-
drico. Conseqiientemente, deverd ser adicionada uma quantidade ex-
tra, conhecida, do HCI.

4. Em seguida, adicionar de 3 a 5 gotas de solucdo indicadora de
vermelho de metila em cada erlenmeyer. Homogeneizar cada solu-
cdo individualmente;

5. Obedecendo as normas descritas anteriormente para o manuseio de
uma bureta, preencher uma bureta de 50,00 mL com a solu¢do padro-
nizada de NaOH 0,1 mol-L';

6. Proceder, lentamente e com agitacdo, a titulacdo do excesso de
acido cloridrico com solu¢do padronizada de NaOH 0,1 mol'L' até o

aparecimento de uma coloracio amarela;
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7. Partindo do principio de equivaléncia quimica e do volume médio
de NaOH necessario para titular o excesso de HCl na amostra, cal-
cular a concentracido do hidroxido de magnésio no leite de magnésia

expressando o resultado em % (m/m), utilizando as equacdes abaixo:

[nHCI -n

= NaOH] Equagdo 11
nMg(OH) 2 2

. -1
Do, X 58,34 g-mol o
quacdo 12

9%Mg(OH), =

mamostra (g)

Atencdo: lavar cuidadosamente toda a vidraria antes e apds cada ex-

perimento com bastante dgua deionizada ou destilada.

Destino dos Residuos

Apods o experimento, descartar as solucdes provenientes das titulacoes
acido/base diretamente na pia, uma vez que o produto resultante é
apenas um sal. Os reagentes dcidos e basicos remanescentes devem

ser armazenados corretamente para serem reaproveitados novamente.



Atividade 6. Quais as diferencas entre uma titulacdo conven-
cional e uma titulacdo de retorno? Descreva cada técnica, citan-

do pelo menos um exemplo pratico para cada uma delas.
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EXPERIMENTO 4

Volumetria de precipitacao
(Método de Mohr)

Preparo e padronizagdo de uma solugéo de AgNO,
Neste experimento vamos utilizar o procedimento denominado Méto-
do de Mohr para determinar a concentracdo de ions cloretos presentes
em uma amostra nativa. Essa determinacgdo ¢ feita por titulacio de
uma solucio neutra utilizando com agente de titulacdo uma solucéo
de nitrato de prata (AgNO,) previamente padronizada. O ponto final
da titulagédo ¢ obtido adicionando uma pequena quantidade de solugdo
indicadora de cromato de potdssio (K, CrO,).
A teoria relacionada com a Volumetria de Precipitagdo foi discutida no
Modulo 5 do livro texto de Quimica Analitica 2. Contudo, devemos
salientar aqui que esse ¢ um procedimento que envolve uma precipi-
tacdo de dois sais poucos soluveis que sdo formados, ou seja, cromato
de prata, Ag,CrO,, (Kps = 1,7 x 10") e o cloreto de prata, AgCl, (Kps =
1,5 x 107). Inicialmente temos a precipitacdo dos ions cloretos pela
formacdo do AgCl, posteriormente, quando o Kps do AgCl ¢ alcancado
a concentracdo de ions Cl" € tdo pequena, que comeca a precipitar os
fons Cr0,” na forma de Ag,CrO, que apresenta uma coloragdo verme-
lha, assim ¢ possivel determinar o ponto final da titulacdo. Podemos
determinar a concentracio molar de ions prata, pela equacéo:

K

K
[Ag+] — psAgCl — ps Equagdo 13

[CI] Cro,”

Objetivo do Experimento

Preparar e padronizar uma solugdo de AgNO.,.

Materiais
Balanca analitica Pesa-filtro

Baldo volumétrico de 50,0 mL e 500,0 mL Erlenmeyer de 250 mL
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Béquer de 100 mL Bureta de 50,00 mL

Pipeta volumétrica de 1,00 e 25,00 mL Pisseta
Estufa Dessecador
Mufla

Reagentes

Agua destilada ou deionizada  Cloreto de Sodio P.A. (NaCl)
Nitrato de Prata P.A. (AgNO)) Cromato de potassio P.A (K,Cr0,) 5% (m/V)

Procedimento Experimental

1. Com o auxilio de uma pesa-filtro medir a massa de exatamente
8,4936 g do AgNO, de grau analitico previamente seco a 120 °C em
estufa durante um periodo de 2 horas (0 AgNO, deve ser resfriado em
frasco coberto em um dessecador);

2. Transferir o sal para um baldo volumétrico de 500,0 mL por meio
de pequenas diluicdes, apds total transferéncia do sal, completar o
volume até a marca do baldo volumétrico e acertar o menisco (nesse
momento vocé terd uma solu¢do ndo padronizada de AgNO, aproxi-
madamente 0,1 mol-L);

3. 0 NaCl grau P.A. pode ser usado como padrio primario pois apresenta
um grau de pureza de 99,9 a 100 %, contudo, ele ¢ ligeiramente higroscopi-
o, ou seja, absorve agua, desta forma, deve-se secar o NaCl em uma mufla
durante 1-2 horas numa temperatura entre 500-600 °C, e, posteriormente,
resfria-lo até a temperatura ambiente dentro de um dessecador;

4. Medir a massa exata de 2,9216 g de NaCl, previamente secado, em
uma pesa-filtro e transferi-lo para um baldo volumétrico de 500,0 mL
dissolvendo-o em uma pequena quantidade de agua deionizada (ou
destilada). Em seguida, completar o baldo volumétrico com a agua até
a marca de aferig¢do, acertando o menisco (nesse momento vocé tera
uma solucio padrio de NaCl 0,1 mol-L);

5. 0 proximo passo ¢ o preparo da solucido do indicador pela disso-
lucdo exata da massa de 2,5000 g de cromato de potassio em 50 mL
de dgua deionizada (utilizar um baldo volumétrico de 50,0 mL para o
preparo dessa solucgéo);

6. Transferir o volume de 25,00 mL da solucdo de NaCl usando uma
pipeta volumétrica para um erlenmeyer de 250 mL. Adicionar a esta
solucdo 1,00 mL de solucdo do indicador preparada no item anterior.

7. Preencher a bureta de 50,00 mL com uma solucio, recém preparada,



de nitrato de prata de concentracdo molar aproximadamente igual a
0,1 mol-L! e verificar se ndo houve formacéo de bolhas na bureta (isso
geralmente ocorre entre a torneira e a ponta da bureta);

8. Comece a titulacio adicionando lentamente (1,00 mL de cada vez) e
sob agitacéo, a solucdo de nitrato de prata no erlenmeyer que contém
a solugdo de NaCl e o indicador.

Observacgdo: A precipitacdo da maior parte dos ions cloretos é verificada
no momento em que ocorre a formacdo de uma coloracao vermelha pela
adigdo da solugdo de AgNO, e essa coloragio desaparece com lentiddo;
9. Nesse momento continuar a adi¢do da solugdo de AgNO,, gota a
gota, até ocorrer variacio nitida de cor da solucdo, a qual deve persis-
tir mesmo com uma vigorosa agitagdo do sistema;

10. Repetir mais duas vezes o procedimento dos itens 6 a 9 e calcular
a média aritmética do volume obtido durante a titulacio (os valores
nédo devem divergir em mais do que + 0,10 mL) e a partir desse volume
calcular a concentragdo em, mol-L", da solu¢éo de AgNO;
Observacdo: O aparecimento de coloragdo castanho-avermelhado forte
sugere que o ponto final foi ultrapassado, neste caso o melhor a fazer

é adicionar um pouco mais de solucdo de NaCl e titular novamente.

Determinacdo da composi¢do de uma
mistura de sais de mesmo anion

Objetivo do Experimento
Determinar a composicdo de uma mistura de sais empregando o
Método de Mohr

Materiais

Balanga analitica Bureta de 50,00 mL
Béquer de 100 mL Erlenmeyer de 250 mL
Pipeta volumétrica de 1,00 e 25,00 mL Pisseta

Baldo volumétrico de 250,0 mL Espatula

Reagentes

Agua destilada ou deionizada Cloreto de Sodio P.A. (NaCl)
Nitrato de Prata P.A. (AgNO,) Cloreto de Potassio P.A. (KC])

Cromato de potassio P.A (K,Cr0,) 5% (m/V)
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Procedimento Experimental

1. O método de Mohr pode ser usado para determinar a mistura de sais
com o mesmo anion. Solicitar ao professor uma pequena quantidade, de
uma amostra desconhecida, de uma mistura contendo cloreto de potas-
sio e cloreto de sodio. Em seguida, medir uma massa aproximada de 1,5
g (anotando até + 0,1 mg) da amostra desconhecida que foi fornecida;
2. Diluir a amostra desconhecia com agua deionizada (ou destilada)
em um baldo volumétrico de 250,0 mL até a marca de afericdo, ou
seja, acertar o menisco;

3. Transferir utilizando uma pipeta volumétrica, uma aliquota de
25,00 mL da solucdo do item anterior para uma erlenmeyer de 250
mL, adicionar 1,00 mL da solucédo indicador;

Observacdo: essa solucdo foi preparada no procedimento experimen-
tal anterior, item 5.

4. Efetuar a titulacdo empregando a solucdo padrdo de AgNO, 0,1
mol-L! como no procedimento experimental anterior (itens 6 al10);

5. Determinar a massa de AgNO, usada na titulacdo e as massas de
cada um dos sais presentes na amostra. Para isso, iremos partir das

seguintes equacoes:

Dy = My = Do,
my N My Mygyo,
MM, MM MMAgNo3
m
KCl NaCl | vmr _
MM MM MMAgNOB_ AgNO,
KCl NaCL
m m
KCl NaCl
+ 1169,873 = M,
74,551 58,443

169,873 xm,, 169,873 xm,_

+ = Mo,
74,551 58,443
2,279 x mKCl + 2,907 x mNaCl= mAgNO3 Equagdo 14
€
My + My - M Equag@o 15



onde as massas de AgNO, e da mistura sdo conhecidas.

A partir da resolucdo do sistema de equagdes formado pelas equa-
coes 14 e 15 serd possivel determinar as massas de KCI e NaCl pre-
sentes na amostra e, com isso, determinar a composicdo percentual
de cada sal presente na amostra.

Atencdo: lavar cuidadosamente toda a vidraria antes e apds cada ex-

perimento com bastante dgua deionizada ou destilada.

Destino dos Residuos

Apos o experimento, descartar as solucdes contendo cromato de po-
tassio e nitrato de prata nos respectivos frascos coletores de residu-
os. Os reagentes remanescentes devem ser armazenados corretamente

para serem reaproveitados.

Atividade 7. Por que devemos neutralizar a solucdo que serd
titulada quando usamos o método Mohr para determinar a con-
centracdo de ions cloretos? Quais os reagentes que poderiam ser

usados para neutralizar uma solucio: a) acida? e b) basica?
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EXPERIMENTO 5
Volumetria de oxirreducao

Preparo e padronizagdo de uma solugéo de KMnO,

O permanganato de potassio ¢ um agente oxidante muito forte e tem

sido utilizado em véarias determinacdes volumétricas ha anos, dentre

elas, podemos citar a determinacédo de ferro(II) em minério de ferro.
O ion permanganato em solucdo acida se reduz formando o

ion manganés(II), essa reacdo pode ser representada pela seguin-

te reacdo quimica:

- + - 2+ 0 =
1\/[1103 ) + 8H (aq]+ be &= an (a) +4H O Eo = 1’51 V  Reagio 10

2

A analise volumétrica usando o ion permanganato, geralmente, ¢
feita sem auxilio de indicador, pois a solucdo adquire uma coloracio
ligeiramente “résea”, que indica o ponto final da titulagio.
Observacdo: Essa cor pode parecer “violeta clara” para alguns analistas.

Contudo, uma desvantagem deste tipo de reagente ¢ que o per-
manganato de potassio ndo ¢ um padrio primario, portanto, ndo pode
simplesmente ter a sua massa ser medida para preparar uma solucio
padrdo. Freqlientemente, o KMnO, estd contaminado com pequenas
impurezas de MnO, e esse composto pode catalisar a reagdo de redu-
¢éo do ion MnO," com alguma substancia redutora presente na dgua de
preparacdo da solucédo, como, por exemplo, tragos de matéria organica.
Além disso, ele também pode catalisar a reacdo de auto-decomposi¢do

da solugdo de permanganato de potassio através da seguinte reacao:

4Mn047(aq) + ZHZO[I] = 4Mn02(s) + 4OH7(aq] Reagdo 11

Objetivo do Experimento

Preparar e padronizar uma solug¢ao de KMnO,.
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Materiais

Balanca analitica

Baldo volumétrico de 500,0 mL

Vidro relégio

Erlenmeyer de 250 mL

Espatula

Bureta de 50,00 mL

Béquer de 1000 mL

Pisseta

Chapa de aquecimento

Estufa

Funil de placa porosa ou filtro com 14 de vidro
Dessecador

Frasco de vidro ambar escuro de 500 mL
Proveta de 100,0 mL

Pesa-filtro

Pipeta de 25,00 mL

Reagentes

Agua destilada ou deionizada

Permanganato de Potédssio P.A. (KMnO,)

Acido sulftrico P.A. (H,S0,)

Oxalato de sédio P.A. (Na,C,0,)

Procedimento Experimental

1. Com o auxilio de um vidro relégio medir a massa aproximada de
1,6 ¢ (anotando até + 0,1 mg) do sal de KMnO, de grau analitico fa-
zendo a sua transferéncia para um béquer de 1000 mL, em seguida,
fazer uma diluicdo com 500,0 mL de dgua destilada ou deionizada;
2. Colocar o béquer em uma chapa de aquecimento para o aqueci-
mento da solucdo. Aquecer a solucdo até a fervura e deixar fervendo
entre 20 e 30 minutos;

Observacdo: tampar o béquer com o auxilio de um vidro reldgio.

3. Apos o tempo de fervura do item anterior, deixar a solucao resfriar
até temperatura ambiente. Em seguida, fazer a filtracdo da solugdo
usando um funil de placa porosa ou funil com 14 de vidro purificada
(pode ser usado também um cadinho ou um funil de filtragdo de vidro

sinterizado ou de porcelana porosa);



4. Guardar a solucido filtrada em recipiente extremamente limpo e
manter o frasco dessa solucido em local escuro;

Observacdo: é preferivel usar um frasco de vidro dmbar escuro.

5. Para padronizar a solug¢do de permanganato de potdssio deve-se
usar o oxalato de sédio como padrdo primario, as respectivas reacoes

para essa padronizacio sdo as reacdes (12) e (13) representadas a seguir:

2Mn04’(aq) +5HCO, +6H*'= 2Mn02+(aq) +10C0, + 8H,0 Reacio 12

22 4(aq) 270

2Na* +C 0* +2H*=HCO, , +2Na* Reagdo 13
aq) 2 (aq) (aq)

272 " 4(aq)

6. Medir a massa, com o auxilio de um pesa-filtro, cerca de 0,2 g (ano-
tando até + 0,1 mg) de oxalato de sodio de grau analitico, previamente
seco a temperatura entre 105-110 °C, durante duas horas em estufa e,
posteriormente, resfriado em dessecador. Transferir a massa pesada
de oxalato de s6dio para um erlenmeyer de 250 mL e adicionar 150
mL de acido sulfurico 1,0 mol-L'. Em seguida, agitar a solucédo até que
todo o oxalato seja dissolvido;

7. Preencher a bureta de 50,00 mL com solug¢do de permanganato de
potassio previamente preparada e verificar se ndo ha presenca de bolhas
na bureta (geralmente, isso ocorre entre a torneira e a ponta da bureta);
8. Iniciar a titulacio do oxalato de sodio com a solucdo de permanga-
nato de potassio adicionando rapidamente (cerca de 25-35 mL-min™),
ou seja, 90% da quantidade necessaria de solucdo do titulante, em
temperatura ambiente, mantendo uma agitagdo lenta;

9. Aquecer a solucdo resultante em uma temperatura entre 55 — 60 °C
numa chapa de aquecimento e continuar a titulacio (a quente), lenta-
mente, até o aparecimento de uma leve coloracio rosa que deve per-
sistir por 30 segundos. Fazer os cdlculos e determinar a concentracéo,
em mol-L", da solucdo de permanganato de potassio.

Observacdo: Utilizar um termdémetro como bastdo de agitagcdo duran-
te o aquecimento. Adicionar os ultimos mililitros de titulante gota a
gota, com cuidado especial para deixar cada gota ficar incolor antes

de acrescentar.

Atividade 8. Explique por que no inicio da titulacio as primei-
ras gotas da solucdo de contendo os ions permanganatos demo-

ram a perder a coloragio.
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Determinacdo do teor de ferro em uma amostra de minério de ferro

Objetivo do Experimento

Determinar o teor de ferro em uma amostra de minério de ferro.

Materiais

Balanca analitica Bastéo de vidro
Espatula Erlenmeyer de 250 mL
Béquer de 100 mL Bureta de 50,00 mL
Chapa de aquecimento Pisseta

Pipeta de 25,00 mL Proveta de 100,0 mL
Balao volumétrico de 100,0 e 500,0 mL Conta gotas

Vidro de relogio

Reagentes
Agua destilada ou deionizada Acido sulftrico P.A. (H,S0,)
Minério de ferro Zinco metalico em po

Solucdo de acido cloridrico 1:1
Acido fosférico 85% (m/m) (H,PO,)
Sulfato de manganés(Il) tetrahidratado P.A. (MnSO,.4H 0)

Procedimento Experimental

1. Com o auxilio de um béquer de 100 mL medir a massa aproximada
de 0,25 g de minério de ferro pulverizado (anotando até + 0,1 mg). Em
seguida, adicionar 25 mL de acido cloridrico 1:1 concentrado e aque-
cer a mistura até a completa abertura da amostra;

Observacdo: tampar o béquer com o auxilio de um vidro reldgio.

2. Transferir para um baldo volumétrico de 100,0 mL e dilua com agua
deionizada (ou destilada) até a marca de afericéo;

3. Com o auxilio de uma pipeta volumétrica, pipetar para um erlen-
meyer de 250,0 mL uma aliquota de 25,00 mL da solucdo da amostra
e adicionar cerca de 50 mL de agua destilada;

4. Aquecer a solucdo até proximo do ponto de ebulicdo e adicionar
aproximadamente 0,5 g de zinco metalico em po, sob agitacdo, até o
desaparecimento da coloracdo amarela presente na solucéo;
Observacdo: Como o minério de ferro pode conter ions ferro no estado
de oxidacdo(Il) e (III), é preciso reduzir todo Fe’* a Fe*. Isto é feito

adicionando zinco metdlico em po antes de iniciar a titulacdo;



5. Resfriar a solucéo resultante passando agua de torneira na parede
externa do béquer até atingir a temperatura ambiente. Em seguida,
adicionar 25,00 mL de solucido de Zimmermann e Reinhardt;
Observacdo: A solucdo preventiva ou solucdo de Zimmermann e Rei-
nhardt é preparada dissolvendo 35,0 g de MnSO,.4H,0 em 250 mL de
dgua destilada (ou deionizada). Em sequida, é adicionado, lentamente
e sobre agitagdo, 62,5 mL de H,SO, concentrado e 62,5 mL de H PO,
85% (m/m) e diluida a mistura a 500,0 mL.

6. Preencher a bureta de 50,00 mL com solu¢do de permanganato de po-
tassio preparada anteriormente e verificar se ndo ha formacéo de bolhas
na bureta (geralmente, isso ocorre entre a torneira e a ponta da bureta);
7. Iniciar a titulagdo da solucdo resultante do item 5 com a solugdo
de permanganato de potdssio previamente padronizada, adicionan-
do, lentamente, a solucdo do titulante em temperatura ambiente até
o aparecimento de coloracdo “résea” ou “violeta clara”, a qual devera
permanecer por mais de 30 segundos;

9. Repetir os procedimentos mais duas vezes, fazer os calculos utili-
zando os resultados médios obtidos nos trés experimentos e determi-
nar a porcentagem de ferro total presente na amostra.

Atencdo: lavar cuidadosamente toda a vidraria antes e apds cada ex-

perimento com bastante dgua deionizada ou destilada.

Destino dos Residuos

Apos o experimento, descartar as solucdes contendo acidos, perman-
ganato e metais pesados nos respectivos frascos coletores de residuos
existentes no laboratorio. Os reagentes remanescentes deverdo ser ar-

mazenados corretamente para serem posteriormente reaproveitados.

Atividade 9. Durante a titulacido redox dos ions ferro de uma
amostra de minério com permanganato de potassio a amostra de
minério ¢ aberta geralmente com &cido cloridrico concentrado.
O que acontece com ions permanganato na presenca de cloreto?
Atividade 10. Explique a finalidade da utilizacdo da solucdo
preventiva ou de Zimmermann e Reinhardt. Descreva a funcio
de cada um dos componentes da mistura.

Atividade 11. Esquematize um fluxograma do procedimento

usado na determinacdo da porcentagem de ferro.
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EXPERIMENTO 6
Volumetria de complexacao

Preparo e padronizagcao de uma solugao de EDTA

Ligantes multidentados sdo freqiientemente usados em titulacdes de

complexacdo. O agente de complexacdo mais usado e conhecido pela

Quimica Analitica ¢ o EDTA (acido etilenodiaminotetracético). Como

apresentado no livro de Quimica Analitica I, quanto maior for a cons-

tante de estabilidade, em pH constante, mais nitido sera o ponto de

equivaléncia. Existem varios tipos de titulacées com EDTA: titulacio

direta; titulacdo de excesso; titulacido de deslocamento ou de substi-

tuicéo e titulaclo alcalimétrica. No estudo proposto nesse experimen-

to usaremos a titulacdo de substituicdo. Esse tipo de titulacdo ¢ usado

para ions metdlicos que ndo reagem com o indicador metalico, ou para

ions metalicos que formam com o EDTA, complexos mais estaveis.
Para realizar uma determinacio tendo o EDTA como titulante ¢

preciso um bom indicador de ions metdlicos, os quais devem apresen-

tar os seguintes requisitos:

(I) a solucdo deve apresentar coloracdo quando praticamente todo o

ion metalico estiver complexado pelo EDTA;

(II) deve ser seletivo;

(I1I) o complexo do metal com o indicador deve ser menos estavel

do que com o EDTA, sendo que o deslocamento do equilibrio metal-

indicador para o metal-EDTA deve ser rapido e nitido;

(IV) o indicador deve ser muito sensivel aos ions metalicos;

(V) o indicador deve possuir as propriedades apresentadas acima no

intervalo de pH em que ¢ feita a titulacio.

Objetivo do Experimento

Preparar e padronizar uma solucdo de EDTA.
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Materiais

Balanca analitica Pisseta

Pesa-filtro Estufa

Espatula Baldo volumétrico de 1000,0 mL
Reagentes

Agua destilada ou deionizada

EDTA P.A., na forma diidratada do sal de sédio (Na,C, H ,0,.2H,0)
Etanol P.A. (CH,CH,OH)

Acetona P.A. (CH,(CO)CH,)

Eter dietilico (CH,CH,0CH,CH,)

Procedimento Experimental

1. Com o auxilio de um pesa-filtro medir a massa exata de 9,3050
g de EDTA na forma diidratada do sal de sodio (Na,C, H,,0,.2H,0)
previamente tratado a partir de uma solucio saturada (40 g do sal
em 400 mL de dgua deionizada) com etanol, filtrado e lavado com
acetona e éter dietilico;

Observacdo: O material resultante deverd ser seco ao ar em tempera-
tura ambiente durante um dia e depois seco em estufa por 24 horas.
2. Transferir a massa medida do material para um baldo volumétrico
de 1000,0 mL e completar com agua destilada (ou deionizada) até a
marca de afericdo acertando o menisco;

3. 0 EDTA mesmo de grau analitico ndo pode ser usado com padréo
primario, desta forma ¢ preciso padronizar a solucio preparada para
confirmar a concentracio real da solugdo. Isso pode ser feito pela
titulacdo de uma solugdo neutralizada de cloreto de zinco ou sulfato
de zinco de peso conhecido. Contudo, para fins diddticos podemos
usar a solucdo preparada para a determinagdo da dureza da agua

sem padronizar a solucio de EDTA;



Determinacdo da dureza da agua de torneira

Objetivo do Experimento

Determinar o teor dos ions cdlcio e magnésio em uma amostra de dgua.

Materiais

Balanca analitica Espatula
Erlenmeyer de 250 mL Pisseta

Proveta de 100,0 mL Bureta de 50,00 mL

Pipeta de 2,00 mL

Reagentes

Agua dura (ou de torneira)

Agua destilada ou deionizada

Solugéo tampéo (NH,/NH,CI) pH = 10

Indicador Erio T (Negro de Eriocromo T)

Cianeto de potassio P.A. (KCN)

Cloridrato de hidroxilamina P.A. (NH,0H.HCI)
Sulfato de ferro heptahidratado P.A. (FeSO,.7H,0)

Procedimento Experimental

1. Utilizar uma quantidade de amostra contendo os ions Ca** e Mg?*.
Transferir uma aliquota de 100,0 mL para um erlenmeyer de 250 mL;
2. Adicionar 2,00 mL de solugdo tampédo (NH,/NH,Cl) pH = 10 o
qual elevara o pH do meio favorecendo a precipitacdo quantitativa
do magnésio como hidroxido e da formacdo de um complexo mais
estavel do Ca-EDTA;

Observagdo: A solugdo tampdo (NH /NH,Cl) pH = 10 deverd ser pre-
parada dissolvendo 32,5 g de NH4Cl em dgua destilada (ou deioniza-
da), sequida da adigdo de 285 mL de uma solugdo de NH, concentrado
e da diluicdo até 500,0 mL. Ela deverd ser armazenada em frasco de
polietileno sob refrigeracdo.

3. Somente apods adicdo do tampio, adicionar o indicador Erio T (Ne-
gro de Eriocromo T);

4. Caso a agua a ser usada contenha muito ions ferro ¢ necessario adi-

cionar alguns cristais de cianeto de potdssio (cerca de 50 mg);
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Observacdo: Se o meio ndo estiver bdsico, poderd haver a formacdo
do dcido cianidrico (HCN), devido a hidrélise dcida KCN, que é um
dcido muito tdxico e letal.

5. No caso de interferentes do tipo Cu (II) é preciso elimina-los adicio-
nando alguns cristais (cerca de 30 mg) de cloridrato de hidroxilamina,
o qual reduz o cobre (IT) a cobre (I);

6. Preencher a bureta de 50,00 mL com solucido de EDTA 0,02 mol-L"
preparada anteriormente e verificar se nio ocorreu a formacéo de bolhas
na bureta (geralmente, isso ocorre entre a torneira e a ponta da bureta);
7. Iniciar a titulagdo da solucdo resultante do item 5 com a solugdo de
EDTA, adicionando lentamente a soluc¢do do titulante em temperatura
ambiente até a mudanga da coloracio de “vermelho-vinho” para “azul”;
8. Repetir o procedimento de 1 a 6, por mais duas vezes e calcular a
média do volume de EDTA necessario para titular a solucdo. Efetuar
os calculos e determinar a dureza da 4gua em termos de carbonato de
calcio, utilizando a equacgédo:

[EDTA] x V... (ml) x MM,

EDTA CaCo ,

Dureza (mg de CaCO,/L) = x1000  Equagio 16
(ml)

amostra

Atencdo: lavar cuidadosamente toda a vidraria antes e apds cada ex-

perimento com bastante dgua deionizada ou destilada.

Destino dos Residuos

Apos o experimento, devemos descartar a solucido dos baldes, bé-
queres e bureta diretamente na pia. Contudo, o material titulado, ou
seja, que esta no erlenmeyer deve ser tratado antes do descarte, pois
contém cianeto de potassio. Para realizar o tratamento do residuo ¢
preciso adicionar cerca de 1,0 g de FeS0,.7H,0 ao residuo para con-
verter todo o cianeto em Fe(CN)64‘, em seguida, deve-se lavar toda a
vidraria com bastante agua corrente e enxaguar com agua destilada.
Os reagentes remanescentes devem ser armazenados corretamente

para serem posteriormente reaproveitados.



Atividade 12. Explique por que nédo se usa o indicador Erio /
T (Negro de Eriocromo T - nome IUPAC: 1-(1-hidroxi-2-
naftilazo)-6-nitro-2-naftol-4-sulfonato de s6dio) para titular

uma solucdo que contem somente ions Ca**. &

Quimica Analitica Experimental 2 | 73



74 | Quimica Analitica Experimental 2

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

RIBEIRO, J. Quimica Analitica 1, 1a Edicdo, Ed. Nucleo de Educacéo
Aberta e a Distancia, Vitoria, 2010, 83p.

HARRIS, D. C. Andlise Quimica Quantitativa, 6a edicdo, Ed. Livros
Técnicos e Cientificos Ltda., Rio de Janeiro: 2005, 876p.

SKOOG, D. A.; WEST, D. M.; HOLLER, F. J.; CROUCH, S. R. Fundamen-
tos de Quimica Analitica, trad. da 8a edicdo, Ed. Cengage Learning:
Sao Paulo, 2008, 999p.

BACCAN, N. ANDRADE, J. C., GODINHO, O. E. S., BARONE, J. S.,
Quimica Analitica Quantitativa Elementar, Campinas, 3a edicéo, Ed.
Edgard Bliicher Ltda., 2001, 308p.

JEFFERY, G.H, BASSET, J, MENDHAM, J., DENNEY, R. C., VOGEL:
Quimica Analitica Quantitativa, 5a edicéo, Ed. Livros Técnicos e Cien-
tificos Ltda., Rio de Janeiro, RJ, 1992, 712p.



Modulo VI







EXPERIMENTO 7
Fotometria de chama

Determinacgdo de sddio efou potassio por Fotometria de chama

Objetivo do Experimento
Construir uma curva de calibracdo e determinar a concentragdo de

sodio em uma amostra desconhecida.

Materiais

Baldo volumétrico de 100,0 mL Espatula

Béquer de 150 mL Balanga analitica
Conta-gota Fotometro de chama
Pipeta graduada de 10,00 mL Pisseta

Reagentes

Amostra desconhecida
Agua destilada ou deionizada

Solucéo estoque de cloreto de sodio (NaCl) 1000 ppm

Procedimento Experimental

1. Preparar uma solucdo de cloreto de sddio de concentracdo 100
ppm pela diluicdo de 10,00 mL de solucio estoque (1000 ppm) em um
baldo volumétrico de 100,0 mL completando até a marca de afericdo
com agua destilada;

2. Tomar os volumes de 2,00 mL, 4,00 mL, 6,00 mL e 8,00 mL da
solucédo de cloreto de sodio 100 ppm preparada no item 1, em qua-
tro baldes volumétricos de 100,0 mL, respectivamente, e complete
até a marca de afericdo com agua destilada. Em seguida, calcular
as concentracdes das solugdes resultantes, em ppm, que estdo pre-
sentes em cada baldo volumétrico;

3. Medir a absorbancia de cada uma das quatro solucées contra um

branco de agua destilada usando o fotdbmetro de chama;
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Observacdo: Devem ser realizadas pelo menos duas (preferivelmente
trés) medidas de absor¢do separadamente com cada solucdo, tomando-
se a média dos resultados.

4. Medir a concentracio da amostra desconhecida também contra um
branco de agua destilada usando o fotdometro de chama.

Observacdo: A medida da amostra desconhecida também deve ser feita
em triplicata.

Atencgdo: Lavar cuidadosamente toda a vidraria antes e apds cada ex-

perimento com bastante dgua deionizada ou destilada.

Tratamento de Dados
Obter a curva de calibracio pela construcédo do grafico de absorbancia
versus concentracio do Na (ppm);

Determinar a concentracdo de Na da amostra desconhecida.

Destino dos Residuos

Apos o experimento, descartar a solu¢do dos baldes diretamente na pia.

Atividade 13. Explique o principio basico de funcionamento de
um fotometro de chama.

Atividade 14. A andlise que voce realizou se baseia na absorcio
ou emissdo atomica? Justifique sua resposta.

Atividade 15. Quais as possiveis fontes de erro no experimento
realizado? Quais sdo as principais vantagens e desvantagens da
utilizacdo da técnica da espectroscopia atomica?

Atividade 16. Explique por que se observa uma forte cor ama-
rela na chama do fotdbmetro no experimento realizado? Descre-
va, em detalhes, os diferentes tipos de espectrometros: chama,

plasma e forno.
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Figura 11. Esquema experimental con-

tendo (a) condutivimetro e (b) célula de
condutividade.
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EXPERIMENTO 8
Titulacdo condutimétrica

Titulacdo condutimétrica de uma solucdo de HCl
e de uma solugdo de H.COOH com NaOH

Objetivo do Experimento
Estabelecer a forma da curva de titulacdo entre: acido forte/base
forte, acido fraco/ base forte e determinar a concentracio de uma

solucdo fornecida.

Materiais

Baldao volumétrico de 100,0 mL Condutivimetro

Béquer de 150 e 600 mL Célula de condutividade
Conta-gota Bureta de 25,00 mL
Pipeta graduada de 20,00 mL Pisseta

Pipeta volumétrica de 10,00 e 50,00 mL Garra dupla

Agitador magnético Barra magnética
Reagentes

Amostra desconhecida de acido cloridrico (HCI)
Amostra desconhecida de &cido acético (CH,COOH ou HAc)
Agua destilada ou deionizada

Solugédo estoque de NaOH = 1,0 mol-L™

Esquema Experimental
A Figura 11 apresenta o esquema da aparelhagem que sera utilizada

nesse experimento.

Procedimento Experimental
1. Preparar uma solu¢do de padrdo de NaOH 0,2 mol-L" por diluigédo
da solucéo estoque (~ 1,0 mol-LY);

2. Adicionar 10,00 ml da amostra de desconhecida de HCI, em um



béquer de 150 ml mL, em seguida, adicionar agua deionizada ou des-
tilada o suficiente para cobrir o sensor da célula de condutividade;

3. Titular a solucdo desconhecida com a solucdo padrdo de NaOH
0,2 mol-L';

Observacdo: Realizar a titulacdo sob agitacdo magnética constante.
Cuidado: Use uma distdncia de sequranca para evitar que a barra mag-
nética toque a célula de condutividade.

4. Registrar a condutancia tomando medidas a cada 1,00 mL de
base adicionada;

Atencdo: as medidas devem ser feitas sempre com a maior sensibilida-
de da escala. Efetue as titulacdes em triplicata para calcular o desvio
padrdo da amostra de HCI.

5. Repetir os procedimentos 2 a 4 utilizando um volume de 10,00 mL de
uma amostra desconhecida de HAc. Neste segundo caso, fazer as medi-
das em intervalos mais curtos (cerca de 0,20 mL) ao iniciar a titulacéo.
Observacdo: Lavar cuidadosamente toda a vidraria e a célula utilizada

antes e apds cada titulacdo com bastante dgua deionizada ou destilada.

Tratamento de Dados

1. Escrever a equagio quimica da reacio de neutralizagio;

2. Tracar todas as curvas de condutancia em graficos individuais com a
correcédo de volume (multiplicando o valor da condutincia por (Vi + Vt)/
V, onde V. € o volume inicial e V, € o volume adicionado de titulante);
3. Determinar o ponto final das curvas individualmente e construir
uma tabela contendo a média de cada titulacdo e o desvio (erro
absoluto) observado;

4. Calcular a concentracdo, em mol-L”!, das solucdes de HCl e HAc,
comparando com o valor obtido na titulacdo da mistura;

5. Comparar os resultados obtidos com os dados obtidos na literatura;

6. Discutir as diferencas observadas nas curvas em funcio das amostras.

Destino dos Residuos

Apos cada titulacdo, descartar as solucdes dos béqueres num recipien-
te apropriado para descarte de acidos e bases. Depois de realizadas
todas as titulacoes, a solucdo de NaOH (0,2 mol-L™!) que restar deve ser
descartada no mesmo recipiente. Faca o mesmo com o restante das

amostras desconhecidas.

Quimica Analitica Experimental 2 | 81



82 | Quimica Analitica Experimental 2

Atividade 17. Explique a fun¢do de cada um dos componentes
no esquema experimental apresentado na Figura 11.

Atividade 18. Qual é o principio basico das medidas de condutancia?
Atividade 19. Por que as curvas tém formas diferentes? Explic-
que cada tipo de curva obtida no experimento realizado.
Atividade 20. Por que nesse experimento ¢ solicitado que se
faca uma correcio de volume? Quando esse procedimento pode-

ra ser negligenciado?
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tendo (a) pH-metro e (b) eletrodo com-
binado de vidro.
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EXPERIMENTO 9
Titulacdo potenciometrica

Titulagdo potenciométrica de uma solugdo de H,PO, com NaOH

Objetivo do Experimento

Estabelecer a forma da curva de titulacdo potenciométrica de um
acido poliprotico, utilizar os métodos de determinacio de ponto
final (direto, primeira e segunda derivada) e determinar a con-

centracdo de uma solucédo fornecida.

Materiais

Baldao volumétrico de 100,0 mL pH-metro

Béquer de 50 mL Eletrodo combinado de vidro
Conta-gota Bureta de 25,00 mL

Pipeta graduada de 10,00 mL Pisseta

Pipeta volumétrica de 5,00 mL Garra dupla

Agitador magnético Barra magnética

Reagentes

Amostra desconhecida de 4cido fosférico (H,PO,)

Agua destilada ou deionizada

Solucéo estoque de hidroxido de sodio (NaOH) ~ 1,0 mol-L!
Solucdo indicadora de metilorange

Solucdo indicadora de timolftaleina

Esquema Experimental
A Figura 12 apresenta o esquema da aparelhagem que sera utilizada

nesse experimento.

Procedimento Experimental
1. Preparar 100,0 mL de uma solucio de NaOH 0,1 mol-L" por diluicdo

de solucio estoque (~ 1,0 mol-L);



2. Fazer a montagem do pH-metro conforme apresentado na Figura
12 e realizar a calibracdo desse equipamento utilizando os tampdes
de pH = 4,0 e pH = 7,0 (ou pH = 9,0), conforme instru¢des contidas no
manual do equipamento;

Cuidado: O eletrodo combinado de vidro deve ficar suspenso no interior
do béquer de titulacdo de modo que ndo toque a barra magnética.

3. Transferir o volume de 5,00 mL da amostra desconhecida de
acido fosfdérico para um béquer de titulacdo e adicionar 2 gotas de
cada um dos indicadores;

4. Lavar cuidadosamente a bureta e adaptar na sua ponta um pedaco
de tubo de polietileno. Em seguida, encher a bureta com a solugdo
padrio de NaOH 0,1 mol-L! que foi recém preparada;

Atencgdo: Remover as bolhas de ar existentes na ponta da bureta e monte-a
deixando a ponta do capilar imersa na solucdo. Este procedimento asse-
gura que todo volume dispensado seja adicionado diretamente na solucdo.
5. Iniciar a titulagdo fazendo anotacdes do volume e da forca eletro-
motriz (fem) registrada em milivolts (mV).

Observacdo: O procedimento correto é realizado pela adicdo de um
pequeno volume de base, sequido pela agitacdo magnética por alguns
sequndos. Em sequida, desligar a agitacdo magnética e fazer a medi-
da da fem apds 10 sequndos.

6. Continuar a titulagdo até ultrapassar em aproximadamente 30% o
ponto de equivaléncia (de amarelo para “verde musgo”);

Observacdo: A titulacdo deverd ser realizada em triplicata.

7. Anotar o volume e a fem no exato momento em que as mudancas
de coloragdo da solucio se iniciem;

Atencdo: Lavar cuidadosamente toda a vidraria e célula antes e apds

cada titulacdo com bastante dgua deionizada ou destilada.

Tabela 3. Solucédes indicadores utilizadas com sua respectivas cores e

faixas de viragem.

Cor em Cor em
Indicador Zona de viragem (pH) solugéo solucéo
acida alcalina
metilorange 2,9 - 4,6 vermelho alaranjado
vermelho-congo 3,0 - 5,0 azul vermelho
timolftaleina 9,3 - 10,5 incolor azul

Fonte: Vogel 1992.

Quimica Analitica Experimental 2 | 85



86 | Quimica Analitica Experimental 2

Tratamento de Dados:

1. Escrever as respectivas equacoes quimicas de todas as reacdes en-
volvidas na titulacio;

2. Tracar as curvas E versus V, dE/dV versus V (primeira derivada), d’E/
dV? versus V (segunda derivada) e determinar o ponto final em cada si-
tuacdo comparando os resultados com o valor encontrado na literatura;
3. Comparar os resultados obtidos com os valores da variacio de
cor dos indicadores;

4. Discutir os volumes gastos entre o primeiro e segundo ponto final.

Destino de Residuos

Apo6s cada titulacdo, descarte a solucdo do béquer num recipiente
apropriado para descarte de acidos e bases. Depois de realizadas to-
das as titulacoes, a solucido de NaOH (0,1 mol'L?) que restar deve ser
descartada no mesmo recipiente. Faca o mesmo com o restante da

amostra de acido fosforico.
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EXPERIMENTO 10
Estudo Espectrofotomeétrico

Verificacdo da validade da lei de Beer-Lambert

Objetivo do Experimento

Estimar os comprimentos de onda (A) nos quais o indicador ver-
melho de metila na forma acida (HMR) e na forma basica (MR-)
exibe o maximo de absorc¢éo, verificar a validade da lei de Beer-
Lambert para o HMR e MR- nos comprimentos de onda AA e AB e

determinar o pKa do indicador.

Materiais

Baldo volumétrico de 50,0 e 100,0 mL Espectrofotometro
Béquer de 150 mL Cubetas de 1 cm
Conta-gota Bureta de 25,00 mL
Pipeta graduada de 20,00 mL Pisseta

Pipeta volumétrica de 10,00 mL Garra dupla
Agitador magnético Barra magnética
Reagentes

Solucdes estoque de acetato de sodio, (CH3C00Na) 0,01 e 0,04 mol-L!
Agua destilada ou deionizada

Solugoes estoque de acido cloridrico (HCI) 0,01 e 0,1 mol-L"!

Solucdo indicadora de vermelho de metila

Solucédo problema

Procedimento Experimental

1. Preparar uma solucdo A pela diluicdo de uma mistura de 10,00 mL
da solucdo indicadora de vermelho de metila e 1,00 mL de acido clori-
drico 0,1 mol'L! em um baldo volumétrico de 100,0 mL. Em seguida,
completar o volume do baldo volumétrico com dgua destilada até a

marca de afericéo;



Observacdo: O pH desta solucdo é cerca de 2, de modo que o indicador
presente estard inteiramente na forma HMR.

2. Obter o espectro de absorcdo desta solucio que foi colocada em uma
cubeta de 1 cm. Efetuar as medidas dos comprimentos de ondas no
intervalo de comprimento de onda de 350 a 600 nm, contra um branco
de agua destilada. Em seguida, preencher a Tabela 4, Coluna 1;

3. Preparar uma solucdo B pela diluicdo de uma mistura de 10,00
mL da solucio indicadora de vermelho de metila e 25,00 mL de ace-
tato de sodio 0,04 mol-L'! em um baldo volumétrico de 100,0 mL.
Em seguida, completar o volume desse baldo volumétrico com agua
destilada até a marca de afericéo;

Observacdo: o pH desta solucdo é cerca de 8, de modo que o indicador
presente estard inteiramente na forma MR-.

4. Obter o espectro de absorcio desta solucdo que foi colocada em uma
cubeta de 1 cm. Efetuar as medidas dos comprimentos de ondas no
intervalo de 350 a 600 nm, contra um branco de agua destilada. Em
seguida, preencher a Tabela 4, Coluna 2;

5. Medir, respectivamente, os volumes de 40,00 mL, 25,00 mL e 10,00
mL da solucédo A, que foi preparada no item 1, em trés baldes volumé-
tricos de 50,0 mL, e completar os respectivos volumes desses baldes
até marca de afericdo com acido cloridrico 0,01 mol-L"! ;

Observacdo: As solucdes resultantes conterdo, respectivamente, 0,80;
0,50 e 0,20 vezes a concentracdo inicial do indicador na forma HMR.
6. Analogamente, com a solucdo B, medir, respectivamente, os volu-
mes de 40,00 mL, 25,00 mL e 10,00 mL desta solucéio, que foi prepa-
rada no item 3, em trés baldes volumétricos de 50,0 mL, e completar
os respectivos volumes desses baldes até marca de afericdo com ace-
tato de sddio 0,01 mol-L;

Observacdo: As solucdes resultantes conterdo, respectivamente, 0,80;
0,50 e 0,20 vezes a concentracdo inicial do indicador na forma MR-.
7. Obter os valores da absorbancia de cada uma das seis solucées con-
tra um branco de agua destilada, nos comprimentos de onda de maxi-
ma absorcio determinados nos itens 2 e 4. Em seguida, construir uma
segunda tabela (Tabela 4);

Atencdo: E importante garantir que as absorbdncias experimentais se-
jam medidas a temperatura constante, por exemplo, na temperatura
ambiente na qual se encontrar o espectrofotometro.

8. Obter a absorbancia, nos comprimentos de onda de maxima absor-
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¢do (A1 e A2), de uma solucdo tampio (solucio problema) preparada
para conter a mesma concentracio de indicador que as solugdes A e B
usadas nos itens 1 e 3;

9. Resolver o sistema de equacdes:

AA1 = C1A1 [HMR] + C2A1 [MR]
AA2 = C3)2 [HMR] + C4A2 [MR]

onde C1, C2, C3 e (4 sédo os coeficientes angulares dos graficos de ab-
sorbancia versus a concentragdo relativa do indicador.

Observacdo: Utilizar como ferramenta de trabalho o programa Excel®.
Esse procedimento é feito a fim de estimar as quantidades relativas de
HMR e MR- na solucdo problema.

Atencdo: Lavar cuidadosamente toda a vidraria e cubetas antes e apds

cada experimento com bastante dqua deionizada ou destilada.

Tratamento de Dados:
1. Obter o maximo de absorcdo das solucdes A e B pela construcéo
do grafico de absorbancia versus comprimento de onda (usar os
dados da Tabela 1);
2. Construir o grafico de absorbancia contra a concentragdo relativa
do indicador (lembre-se que ¢ necessario colocar o ponto (0;0) e o
(1,0;méaxima absorbancia);
3. Discutir a validade da lei de Beer-Lambert;

Pelas quantidades relativas de HMR e de MR- obtidas no item 9,
calcule o valor do pKa do vermelho de metila mediante a equagéo

Henderson-Hasselbach.

Destino dos Residuos

Apos cada experimento, descarte a solucdo do béquer e baldes num
recipiente apropriado para descarte do indicador. Depois de realizadas
todas as medidas, a solucdo do indicador que restar deve ser descarta-

da no recipiente apropriado. Faca o mesmo com o restante da amostra.



Tabela 4. Parametros experimentais.

Comprimento de onda (nm)

Absorbancia 1 HMR

Absorbancia 2 MR-

350

370

390

410

420

430

450

470

490

500

510

520

530

540

550

570

590

610

630

650
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Atividade 21. Qual o principio basico de funcionamento do es-
pectrofotdmetro?

Atividade 22. O que € luz monocromatica? Exemplifique.
Atividade 23. Qual é a equacdo fundamental da espectrofotometria?
Atividade 24. Explique a origem do espectro de absorcdo
em moléculas.

Atividade 25. Qual ¢ a diferenca entre absorbancia e transmitancia?
Atividade 26. Quando uma solucdo nio obedece a lei de Beer-
Lambert qual ¢ o melhor método ou o mais conveniente para

determinar a concentracio de um analito?
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EXPERIMENTO 11

Cromatografia em camada
delgada (CCD)

Separacao de indicadores por CCD

Objetivo do Experimento
Preparar placas para cromatografia em camada delgada e separar

uma mistura de indicadores.

Materiais

Laminas de vidro de microscopio Pisseta

Béquer de 150 mL Capilar de vidro

Conta-gota Pipeta graduada de 2,00 mL

Carrinho para preparacido de placas

Reagentes

Azul de metileno

Alaranjado de metila

Agua destilada ou deionizada

Etanol P.A. (CH,CH,0H)

Solucéo etandlica de azul de metileno

Solucgdo etandlica de alaranjado de metila

Procedimento Experimental

1. Preparar duas placas para cromatografia em camada fina a partir de
laminas de vidro de microscopio;

2. Agitar com o auxilio de um bastio de vidro uma suspensio espessa
de silica gel em agua contida em um béquer de 50 mL;

3. Quando a mistura estiver pronta (bem homogénea) passar sobre as
laminas usando o carrinho de preparacio de placas utilizando uma

espessura de 0,5 mm. Em seguida, retire-as e deixe-as secar em estufa;



Cuidado: Ndo coloque o dedo sobre a camada de silica que esta
sobre a ldmina;

4. Solubilizar a massa de aproximadamente 1 mg de azul de metileno,
juntamente com a massa aproximada de 1 mg de alaranjado de metila
no volume de 2,2 mL de alcool etilico;

5. Com o auxilio de capilares faca aplicacdo da solucio preparada no
item 4 (mistura de indicadores), na placa que contem a silica, num dos
pontos iniciais assinalados conforme esta esquematizado na Figural3
Nos outros dois pontos dessa placa, aplicar conforme esta esquematizada

na Figura 13, as solucgdes etanolicas de cada um dos corantes puros;

Ponto final de eluicdo

O p3| L

. Rfin=Dn/L
D2

D1

3 - 1 Ponto inicial de aplicacdo

6. Com o auxilio de um lapis preto, fazer sobre a placa, marcagdes na
camada delgada conforme apresentado na Figura 13;

Figura 13. Esquema do procedimento experimental relativos aos itens 5 e 6 para
utilizacdo da técnica da Cromatografia em Camada Delgada.

7. Preparar o recipiente para o desenvolvimento da cromatografia co-
locando 5,00 mL de alcool etilico em um béquer que devera conter
sobre ele um vidro de relogio;

8. Colocar uma tira de papel de filtro (1 cm x 9 cm) no interior do fras-
co e aguardar aproximadamente 10 minutos para saturar a camara;
9. Em seguida, colocar a placa cromatografica na camara de modo

a permitir que o alcool contido na camara faca eluir os corantes no
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sentido de baixo para cima;

Atencdo: Tome cuidado, para que os pontos iniciais de aplicacdo fi-
quem acima da superficie do dlcool.

10. Esperar até que a frente do solvente alcance a linha assinalada,
que informa o ponto final da eluicdo, na placa conforme apresen-
tada na Figura 13;

11. Retirar a placa da camara, deixando-a secar ao ar, por cerca de
10 minutos, em seguida, identificar as manchas por comparacio de
seus Rf para os corantes;

Observacdo: Essa identificacdo pode ser realizada porque ambos os
compostos possuem coloragdo.

Atencdo: Lavar cuidadosamente toda a vidraria antes e apds cada ex-

perimento com bastante dgua deionizada ou destilada.

Tratramento de Dados:

Obtenha o Rf dos componentes da mistura.

Destino dos Residuos
Apos o experimento, descarte a solucio diretamente na pia.

Atividade 27. Explicar o processo de separagdo dos indicadores.
Atividade 28. Qual dos dois indicadores ¢ mais polar.

Atividade 29. Qual é a fase movel e estacionaria?
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EXPERIMENTO 12
Cromatografia em Coluna

Separacao de pigmentos

Objetivo do Experimento
Preparar uma coluna cromatografica por empacotamento e separar os

componentes presentes na tinta de uma caneta esferografica.

Materiais

Bureta de 25,00 mL Pisseta

Béquer de 100 mL Coluna empacotada de silica gel
Conta-gota Pipeta graduada de 5,00 mL
Suporte universal e garra Proveta de 250,0 mL

Baldo volumétrico de 500,0 mL Vidro de relogio

Reagentes

Silica gel

Agua destilada ou deionizada

Tinta preta e vermelha (caneta esferografica)

Procedimento Experimental

1. Medir a massa de aproximadamente 15 g de silica gel em um bé-
quer de 100 mL. Em seguida, adicionar o volume suficiente de uma
solucdo 1:1 de etanol e agua destilada;

Atencdo: O procedimento do item 1 deverd ser realizado agitando
constantemente, com um bastdo de vidro, a mistura que esta sendo
formada até obter uma pasta fluida, homogénea e sem bolhas de ar
incluidas no seu interior.

2. Prepare a coluna colocando um pequeno pedaco de algodéo (ou la
de vidro) dentro da bureta (o suficiente para impedir a passagem da
silica gel). Em seguida, adicione adicionar cerca de o volume aproxi-

mado de 5,00 mL do solvente, etanol/agua (1:1) para molhar o algodéo



e adicione adicionar a silica gel dissolvida em etanol/agua, de modo
que a silica sedimente aos poucos e de forma homogénea;
Observacdo: Caso haja bolhas de ar oclusas na coluna, dar pequenas
batidas na coluna de vidro, de modo a expulsd-las. Controlar o nivel do
solvente abrindo ocasionalmente a torneira da coluna de vidro. Termi-
nada a preparacdo, quando o nivel de etanol estiver 0,5 cm acima do
topo da coluna de silica, fechando a torneira da bureta.

Atencdo: Muito cuidado para que o topo da coluna ndo seque.

3. Preparar a amostra a ser analisada retirando do tubo interior da ca-
neta esferografica, duas gotas de tinta colocando-as sobre um vidro de
relégio. Em seguida, adicionar 4 gotas de etanol para dissolver a tinta;
4. Adicionar duas gotas da solucdo de tinta de caneta a coluna em-
pacotada e abrir a torneira da bureta até que ocorra a penetracdo da
amostra na fase estacionaria (regular a torneira para uma vazéo de 15
gotas de solvente por minuto). Quando a superficie da solucio estiver
aproximadamente 1 mm acima da superficie da coluna, com o auxilio
de um conta-gotas, iniciar a adicdo do solvente (etanol/agua);
Observacdo: Adicionar o solvente escorrendo-o pelas paredes da co-
luna para evitar que a mistura dos pigmentos se desprenda da silica.
5. Observar que os pigmentos irdo se separando a medida que eles per-
colam pela coluna. Assim que um dos pigmentos alcance a saida da
coluna, trocar o béquer por outro limpo e recolher a fracio desse pig-
mento. Os demais pigmentos deverdo ser coletados em frascos diferen-
tes. Para obtencio de cada um dos respectivos pigmentos puros, devera
ser realizada a evaporacdo do solvente em condicdes brandas de calor;
Atencdo: Lavar cuidadosamente toda a vidraria antes e apds cada ex-

perimento com bastante dgua deionizada ou destilada.

Destino dos Residuos
Apos o experimento, descartar a solucio de etanol e 4gua diretamente
na pia e os pigmentos nos seus respectivos frascos. Descartar a silica

gel em recipiente apropriado, para ser recuperada.
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Atividade 30. Explicar o processo de separacdo dos pigmentos.
Atividade 31. Quais as conclusdes que podem ser obtidas da
fase estacionaria?

Atividade 32. Identifique as respectivas fases estacionarias e
moveis, utilizadas neste experimento.

Atividade 33. De quantos pigmentos ¢ composta a tinta de ca-
neta que vocé utilizou? Explicque por que um pigmento sai
primeiro que o outro?

Atividade 34. Explique o procedimento que deveria ser rea-
lizado, caso a separacdo das cores da tinta ndo ocorresse de
maneira eficiente para outros tipos de canetas existentes nas

lojas ou papelarias.
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Prof. Dr. Rafael de Queiroz Ferreira

Possui curso técnico em Quimica Industrial
pelo Centro Federal de Educacao Tecnoldgica
(1996-1999), graduagio em Quimica Industrial
pela Universidade Federal do Ceara (2000-
2003), doutorado-direto em Quimica (Quimica
Analitica) pela Universidade de Sio Paulo
(2004-2009) e pos-doutorado pela Universida-
de Federal do ABC (2009-2010). Atualmente,
trabalha como Professor Adjunto | em regime
de dedicacdo exclusiva na Universidade Fede-
ral do Espirito Santo, possuindo experiéncia

na area de Quimica Analitica, com énfase em
Eletroquimica e atuando principalmente com
0s seguintes temas: ensaios antioxidantes, ele-
trodo de diamante dopado com boro, eletro-
quimica de interface, biodiesel e biossensores.

Prof. Dr. Josimar Ribeiro

Possui graduagdo em Quimica (Bacharelado e
Licenciatura) pela Faculdade de Filosofia Cién-

cias e Letras de Ribeirdo Preto (FFCL-RP [ USP)
(1999), mestrado em Ciéncias, area de concen-
tragdo Quimica, pela FFCL-RP [ USP (2002) e
doutorado em Ciéncias, area de concentracdo
Quimica, pela FFCL-RP [ USP (2006). Reali-
zou o primeiro pds-doutorado na Université
de Poitiers - Franca (2007) trabalhando com
catalisadores para célula a combustivel.
Tendo realizado o sequndo pos-doutorado

na Universidade de S3o Paulo no Instituto de
Quimica de Sao Carlos - 1QSC/USP (2008).
Tem experiéncia na area de Quimica, com
énfase em Fisico-Quimica, subarea Eletroqui-
mica, atuando principalmente nos seguintes
temas: Tratamento de efluentes, ADEs, oxidos
de metais de transicao, difracdo de raios X e
desenvolvimento de eletrocatalisadores para
célula a combustivel (Pt-Sn-Ir-Ru-Mo-W).
Atualmente trabalha como Professor Adjunto
Il no Centro de Ciéncias Exatas da Universi-
dade Federal do Espirito Santo (CCE-UFES).
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