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1.TiTULO: ANALISE TITRIMETRICA (Volumétrica)

2.0BJETIVOS:
| - Preparar e padronizar as solugdes acido forte / base forte
Il - Utilizar a técnica da analise por Volumétrica de neutralizagéo para construir a curva de titulagdo.

5. Consideragdes tedricas

Nesta técnica a analise quimica quantitativa é feita pela determinagdo do volume de uma solugdo “A”, cuja
concentragdo é conhecida com exatidao, necessdrio para reagir quantitativamente com um volume determinado da
solugdo “B” que contém a substancia a ser analisada.

A solugdo cuja concentragdo é conhecida é chamada solugdo padrdo ou solugao padronizada.

O reagente cuja concentragdo é conhecida (solugdo padrao) é denominada titulante e a solugdo da substancia que esta
sendo dosada, titulado.

O volume exato adicionado quando se completa a reagdo é chamado de ponto de equivaléncia ou ponto final tedrico
ou estequiométrico.

O ponto final é detectado por meio de alguma modificagdo fisica do titulado, comumente é utilizado um reagente
auxiliar conhecido como Indicador que provoca uma mudanga visual evidente — quando isso ocorre é chamado de
ponto final da titulagdo.

Em uma titulagdo ideal espera-se ter o ponto final da titulagdo coincida com o ponto final estequiométrico ou tedrico,
mais na pratica acontece o que chamamos de erro de titulagdo.

Para que essa diferencga seja a menor possivel deve se atentar a escolha do indicador e as condigdes experimentais.
As reag0es empregadas em analise titrimétrica podem ser:

. Reacdes de neutralizacdo . ReagOes de precipitagdo
. ReagGes de formagdo de complexos . ReagGes de oxidagdo e redugdo

As analises de neutralizagdo podem ser entre:

. Acido fraco neutralizado por base forte:

ex. 100 mL de acido acético 0,1M com hidroxido de sédio 0,1M
O pH serd sempre maior que 7 no ponto de equivaléncia

. Base fraca neutralizado por acido forte:
ex. 100 mL de amédnia 0,1M em 4gua com acido cloridrico 0,1M
O pH serd sempre menor que 7 no ponto de equivaléncia

. Acido fraco neutralizado por base fraca:
ex. 100 mL de acido acético 0,1M com amoénia 0,1M em ag

. Acido forte neutralizado com uma base forte:
ex. 100 mL de acido cloridrico 0,1M com hidréxido de sédio 0,1M
O pH serd sempre = 7 no ponto de equivaléncia

Nesta pratica discutiremos a analise titrimétrica de neutralizacdo entre - dcido forte / base forte -_utilizando
instrumentos (potenciémetro) na |l parte do experimento.

6. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL - | PARTE
Preparar as solugdes de HCl 0,1 mol/L e NaOH 0,1 mol/L.
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6.1 Calculos para preparar as solugdes com concentragao molar.

Temos duas maneiras para preparar as solugdes: Nos vamos utilizar a 1° opgdo, porem o analista deve saber pelas duas
formas.

2 - Utilizando a técnica de diluicdo de solugdo, onde se utiliza uma solugdo mais concentrada e se faz a diluicdo. Neste
caso deve-se utilizar a formula de diluigdo para calcular o volume a ser pego da solugdo concentrada para se ter um
determinado volume de solucdo diluida.

M conc+ X \Y conc. — M dil. X \Y dil.
Numero de moles existente na solugdo concentrada Numero de moles existente na solugdo diluida

2° - Utilizando a técnica de preparagdo de solugGes partindo dos reagentes P.A. concentrado. Como no procedimento
diz que as solugBes devem ser 0,1 mol / L vamos utilizar a formula de molaridade:
M = (m1/MM) / V (L).

° Para preparar a solugdo de NaOH 0,1 M vamos utilizar a formula de molaridade para calcular a massa de
soluto necessaria para preparar 2 L de solugédo:

M = (m1/MM) / V (L) ML = et ese e enen

. Para preparar a solu¢cdo de HClI 0,1 M vamos utilizar a formula de molaridade: M =(m1/MM)/V (L) ea

formula que relaciona o titulo percentual e a densidade : 8 % = (massa soluto/ d * volume) * 100

Dados tedricos: HCl cone. = 12M / titulo percentual =37% d = 1,19 g/cm®
6.2 Padronizagdo das solucdes (Se possivel realizar em triplicata)

1) Solugdo de HCI é padronizada com o padrdo primario Carbonato de Sédio PA previamente seco por 3 a 4 horas a
120°C.
Segundo a reagdo: 2 HCl + Na,CO; - 2NaCl + CO, + H,0

- Pesar com precisdao de 0,1 mg 0,1320 de carbonato de sédio diretamente no erlenmeyer de 250 mL;
- Adicionar 50 mL de 4gua desionizada;
- Adicionar 3 gotas de indicador alaranjado de metila solugdo 0,1%.;

- Titular com a solugdo de HCI 0,1 mol/L até a mudanca de cor do amarelo para alaranjado.

32 FOTT SRR 1 TSRO 2 OSSR
Calculos:

Conc. Real HCl = ((massa (g) *pureza / 106)*2 )/ volume gasto (L)

Fc = (conc. Real / conc. Tedrica)

Pureza = (valor que consta no frasco do reagente / 100)

2) Asolugdo de NaOH é padronizada com o padrdo primario biftalato acido de potdssio PA previamente seco por 3 a
4 horas a 120° C.

Segundo a reagdo: KH(CgH404) + NaOH - KNa (CgH404) + HOH

- Pesar com precisdo de 0,1 mg 0,7500 de biftalato acido de potassio diretamente no erlenmeyer de 250 mL;
- Adicionar 50 mL de dgua desionizada,;

- Adicionar 3 gotas de indicador fenolftaleina solug&o alcodlica a 0,1% (m/v);

- Titular com a solu¢do de NaOH 0,1 mol/L até a mudanca de cor do incolor para levemente réseo.
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Calculos:
Conc. Real NaOH = ((massa*pureza / 204,22 )/ volume gasto (L)

Fc = (conc. Real / conc. Tedrica)

Pureza = (valor que consta no frasco do reagente / 100)
PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL - Il PARTE

1. TECNICA UTILIZADA NO METODO
Volumetria de neutralizagdo utilizando instrumento.

2. OBJETIVOS
- Fazer uma curva de titulagdo que representa a neutralizagdo entre acido forte / base forte.

Calcular a concentragao do titulado utilizando a curva construida.

3. MATERIAIS E APARELHAGENS
Neste item o grupo deve organizar e preencher

4. REAGENTES E SOLUCOES
Neste item o grupo deve organizar e preencher

5. PRINCIPIO / FUNDAMENTOS TEORICOS

O importante para esse tipo de titulacdo é construir um grafico que mostre como o pH varia com a adicdo do titulante,
com isso poderemos entender o que ocorre durante a titulagdo e posteriormente é possivel interpretar uma curva de
titulagdo experimental. A variagdo do pH préximo do ponto de equivaléncia é importante porque permite escolher o
indicador que da o menor erro de titulagao.

Entdo o ponto final (ponto de equivaléncia) de uma analise volumétrica de neutralizagdo pode ser determinado com o
uso de indicadores (que mudam de cor em uma determinada faixa de pH) ou utilizando instrumentos (pH Metro).

6. PROCEDIMENTO
1. Acurva deve mostrar a variagdao do pH em fungdo do volume de base — Hidréxido de sédio .............. mol/L que serd

2. Asolugdo a ser titulada é colocada em um becker de 150 mL provido de um agitador magnético, adiciona-se a
solugdo titulante em volumes relativamente grandes ( 1 a 5 mL) até perto do ponto de equivaléncia.

3. Como ambas as solugBes sdo de concentragao conhecidas e possivel calcular o volume tedrico para se atingir
o ponto de equivaléncia — que deve ser tomado como referencia na titulagdo utilizando o pH Metro.

M.V =M.V

Acido  Base

4, Pode-se reconhecer a aproximacdo do ponto de equivaléncia pela mudanga mais rapida das leituras de
milivolts ou pH. Nas vizinhangas do ponto de equivaléncia devem-se adicionar volumes menores e iguais (0,1 — 0,05
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mL). Deve-se aguardar, apos cada adigdo de titulante, tempo suficiente para que o pH se estabilize antes da préxima
adicdo. Deve-se ter o cuidado de obter varios pontos apds a passagem pelo ponto de equivaléncia adicionando
volumes de 0,5 - 1,0 mL. pg 191 vogel 10.7

5. Quando se usa um método instrumental é necessario calibrar o equipamento antes de usa-lo. Devemos fazer isso
usando material de composi¢do conhecida como referencia. Esses materiais sdéo chamamos de padroes.

6. O medidor de pH (pH Metro) que vamos utilizar modelo Q-400A da Quimis tem eletrodo combinado (Ag/AgCl) e
sensor de temperatura. Os pontos de calibracdo escolhidos, para essa analise, serdo:  pH =4,00 e 7,00. Que devem
ser medidos varias vezes alternando-se de um padrao para outro até nao ter mais necessidade de ajustes.

O bom funcionamento do eletrodo e pH Metro pode ser checado observando os seguintes pontos:

Lt No tampao pH 7,00 deve corresponder a 059 mV;

ol A estabilizacdo da leitura ndo deve ser lenta;

ot O ajuste da calibragdo ndo deve ser até o final da escala do botdo.

7. Instrugbes de uso do eletrodo combinado:

¥t Lavar o eletrodo com agua desionizada, secar com papel absorvente e macio sem esfregar na membrana;

¥t Se houver bolhas no interior do eletrodo deve-se fazer agitagdo vertical para elimina-las;

¥+ Remover a tampa do orificio de entrada do eletrdlito para estabelecer equilibrio atmosférico, manter o volume do

eletrdlito £ 10 mm do orificio;

¥t Nunca deixar o eletrodo seco, utilizar solucdo de repouso;

¥r  Sempre apds o uso e antes de imergi-lo em outra solucdo o eletrodo deve ser lavado com bastante agua
desionizada, secado com papel absorvente sem esfregar a membrana;

7. RESULTADOS OBTIDOS

8. CALCULOS

9. CONCLUSOES

10. PERGUNTAS

Pesquise o uso de indicadores em fung¢do do pH para determinar o ponto de equivaléncia em uma

reacao.
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