EXPERIMENTO 2

PREPARACAO E PADRONIZACAO DE SOLUCOES

OBJETIVOS
e Rever os conceitos de molaridade, normalidade e molalidade;

e Aprender a preparar solugdes aquosas, realizar diluicdes e determinar
concentracdes de solugdes;

e Exercitar a técnica de titulacao.

INTRODUCAO

Uma soLucAo é uma mistura homogénea de duas ou mais substancias
em que a dispersdo de uma substancia na outra se da na escala de suas
particulas (moléculas, ions ou atomos). Quando um dos componentes de
uma mistura € um gas ou um sélido e o outro € um liquido, o primeiro é
chamado de soLuto e o0 Ultimo de SOLVENTE. Quando ambos o0s
componentes sdo liquidos, o componente em maior quantidade é
denominado SOLVENTE € 0 componente em menor quantidade é o soLuTO.
E claro que pode haver varios solutos em uma solugo - uma solucéo néo
precisa ter somente dois componentes.

Uma SoLUGAO DILUIDA € aquela que contém somente uma pequena
guantidade de soluto (ou solutos) em relacdo a quantidade de solvente.
Por outro lado, uma SOLUGAO CONCENTRADA contém uma grande quantidade
de soluto.

Quando se trata de solugbes € necessario especificar suas
composicdes, ou seja, as quantidades relativas dos varios componentes. A
composicao pode ser expressa de diferentes maneiras. Para comecar,
vamos assumir uma solucdo de dois componentes, A (solvente) e B
(soluto), adotando a seguinte notagéo:

Ma, Mg: massa, em gramas, de A e B;

Na, NB: guantidade de matéria, em mols, de A e B;
Va, VB! volume, em litros, de A e B puros;

V: volume total da solugéo, em litros.

As formas mais importantes de medida da composicdo de solucdes
liquidas séo as seguintes:

FRAGAO EM vOLUME de B é Vs / V, ou seja, o volume de B puro dividido
pelo volume total da solugdo. Deve ser notado que, em geral, V # Va + Vs;

usualmente ha uma alteragdo significativa do volume quando duas
substancias formam uma solugdo. Esta forma de medida é empregada
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exclusivamente em solugdes liquido-liquido e seu uso mais comum é
comercial;

FRAGAO MOLAR OU FRAGAO EM QUANTIDADE DE MATERIA de B, representada
por xs, é a razdo entre a quantidade de matéria de B e a quantidade de
matéria total:

Xg = _Ns
N, +Ng
Um mol tem um numero fixo de particulas (nimero de Avogadro);
assim, a fracdo molar € um nimero fracionario - A FRACAO MOLAR DE B E A
FRACAO DE TODAS AS MOLECULAS EM UMA SOLUCAO QUE SAO MOLECULAS DE B.
Através desta definicdo: xa + xs = 1. No caso de solu¢gdes com mais de
dois componentes: Xa + Xs + Xc + ... = 1;

MoLALIDADE de B (mg) é a quantidade de matéria de B dissolvida em 1
kg de A. Como a massa é usualmente medida em gramas, a expressao
para molalidade é:

moo_ M _ moldeB  moldeB
® (w,/1000) g AX 1kg A kg A
1000g A

MOLARIDADE OU CONCENTRAGAO EM QUANTIDADE DE MATERIA de B é a
guantidade de matéria do soluto B por litro de solugéo: ns/V, com V em
litros. A molaridade de B pode ser representada como: [B], Ms ou cs.
Quando a molaridade de uma solucéo é conhecida, um certo volume dela
pode ser medido e o nimero de mols de B neste volume pode ser
calculado. A desvantagem desta forma de medida é que a molaridade
varia com a temperatura devido a expanséo ou contragdo da solucao.

As seguintes formas de expressao sao equivalentes: a molaridade de B
é 0,1; a molaridade da solugédo com respeito a B é 0,1; a solugéo é 0,1 M
com respeito a B ou simplesmente, a solucdo é 0,1 molar. E costume
referir-se a molaridade da solugdo com respeito a B e ndo ao solvente.

Uma solucdo de molaridade conhecida pode ser preparada sem o
conhecimento de sua densidade ou da massa de solvente utilizada, com o
uso de um baldo volumétrico. O soluto deve ser puro, de forma que a
massa corresponda a um nimero bem definido de mols. Uma massa de
soluto (sélido) medida precisamente é dissolvida no solvente e a solucéo é
transferida totalmente (enxaguando o frasco varias vezes) para um balédo
volumétrico. O solvente é entdo adicionado cuidadosamente até perto da
marca no pescoco do baldo. Quando o soluto esta totalmente dissolvido e
a solugdo bem misturada através de agitacéo, mais solvente é adicionado
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cuidadosamente, até o nivel da solugdo atingir a marca. A solugéo é,
entdo, mais uma vez agitada para uma completa homogeneizacéo.

O que foi obtido com este procedimento é uma solugdo contendo
quantidade de matéria conhecida de soluto, assim sua molaridade pode
ser facilmente calculada.

No caso do soluto ser um liquido (ou seja, solugdo liquido-liquido), a
medida do volume do soluto deve ser realizada com uma pipeta
volumétrica e o procedimento restante € o mesmo descrito para solucéo
sélido-liquido;

NORMALIDADE esta estreitamente relacionada com a molaridade; ela é,
na verdade, o produto de um namero inteiro e a molaridade. Este nUmero
inteiro vai ser representado por n e sera explicado mais adiante.

O peso equivalente de uma substdncia é a massa em gramas
correspondente a um “equivalente quimico” da substancia considerada.
Obedece a seguinte relacéo:
peso molecular

n

peso equivalente =

onde n representa o numero de equivalentes contido em 1 mol da
substancia. Por exemplo, o peso molecular do KMnO4 é 158,04 g mol.
Em vérios casos, n = 5 para o KMnOa. Seu equivalente grama seréa entéo:

158 g/ mol _ 316 g/eq
5 eq/ mol

A normalidade de uma solucdo é definida como o ndmero de

equivalentes de soluto por litro de solugdo. Se a molaridade (M) é dada em

mol L* e n é dado em equivalentes por mol, a normalidade sera:

(i) * ™ () =™ (i)
litro mol litro

Observe que ndo ha nada na formula KMnOa4 que sugira o nimero 5. O
numero de equivalentes por mol ndo é usualmente 6bvio através da
férmula. A seguir serdo dados exemplos para a determinacdao de pesos
equivalentes das diferentes classes de substancias:

PESOS EQUIVALENTES DE ACIDOS E BASES: Um equivalente de um &cido
corresponde a quantidade desse acido que transfere (doa) 1 mol de ions
H* (1 mol de prétons). De forma correspondente, um equivalente de uma
base é a quantidade necessaria e suficiente para receber (aceitar) 1 mol
de ions H*. Como exemplo pode ser mencionado o hidréxido de sédio,
NaOH, que pode reagir com acido fosforico, Hs3PO4 ou (HO)sPO, em uma
das seguintes formas:
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(HO),PO +Na" + OH™ — Na* + (HO),PO; + H,0 @)
(HO),PO + 2 (Na* + OH) > 2Na* + (HOPOZ +2H,0 @)
(HO),PO + 3 (Na" + OH ) —» 3Na’ + PO +3H,0 3)

Na reacdo (1), 1 mol de (HO)sPO transfere 1 mol de H*, ha 1
equivalente por mol de (HO)sPO; na reacdo (2) ha 2 equivalentes e na
reacdo (3) ha 3 equivalentes por mol de (HO)3PO. O peso molecular de
(HO)3PO é 98,00 g mol* e os pesos equivalentes, pela definigdo, sdo:

Na reacdo (1): 98,00 /ol 9800/
€q
Na reacdo (2): 98,00 /0| _ 49.00 /
€q

Nareacdo (3); 98,00 /0| 3067 /
€q

PESOS EQUIVALENTES EVIDENTEMENTE NAO SAO CONSTANTES, ELES
DEPENDEM DA NATUREZA DA TRANSFORMACAO QUIMICA EM QUE A SUBSTANCIA ESTA
ENVOLVIDA!

Para o caso do NaOH nas trés reacdes, 1 mol de NaOH recebe 1 mol
de H*; seu peso equivalente é, portanto, 40,00 g / eq.

PESOS EQUIVALENTES DE AGENTES OXIDANTES E REDUTORES: Em reacdes
de oxi-redugdo, 1 equivalente do agente oxidante é a quantidade que
recebe 1 mol de elétrons; correspondentemente, 1 equivalente de agente
redutor € a quantidade que perde 1 mol de elétrons. Por exemplo, na
reacdo entre dicromato de potassio, K2Cr207, e diéxido de enxofre, SOz,
em meio &cido:

Cr207> + 3 SO2 + 5 H* — 2 Cr¥3* + 3 HOSO3 + H20
As semi-reacdes sdo:
Reducéo: Cr207> + 14 H*+6 e — 2 Cr¥* + 7 H20
Oxidagéo: SO2 + 2 H2O - HOSOs + 2 e

Um mol de ions Cr207% aceita 6 mol de elétrons, enquanto que 1 mol
de moléculas de SO: transfere 2 mol de elétrons; conseqiientemente, ha 6
equivalentes por mol de ions Cr207% ou por mol de férmulas-unitarias de
K2Cr207, 3 equivalentes por mol de Cr3* e 2 equivalente por mol de SOs.
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Assim, seus pesos equivalentes séo:

294 216

g g
K2Cr207 : /ﬂol =490 y Cr207%: %nol =36.0 y
6 ey " /eq 6 ey " /eq
mol mol
g g
502541 Yol 4, ¢ 9 oy 520 Aolzng 9/
eq " /eq eq T /eq
2 /’nol 3 /nol

PESOS EQUIVALENTES NA COMBINAGAO DE iONS: Em reages nas quais
ions se combinam para formar um sélido insolivel (ou um soluto
praticamente ndo dissociado), o nimero de equivalentes em 1 mol é igual
ao moédulo da carga total dos ions que formam o precipitado (ou
substéncia pouco dissociada).

Por exemplo, na reagdo: Ca®* + SO4> — CaSOs, 0 numero de
equivalentes em 1 mol de CaSO4 é 2, 0 modulo da carga total de ambos os
fons que formam o precipitado; ha 2 equivalentes em cada mol de Ca?* e
S0O42.

Na reacédo: 2 La®* + 3 C2042 — Laz(C204)3 ha 6 equivalentes (2 x 3* ou
3 x 2) por mol de oxalato de lantanio, La2(C20a4)3; ha também 3
equivalentes por mol de La®* e 2 equivalentes por mol de C204%;

TiTuLo (t) é definido como o quociente entre a massa do soluto (ms) e a
massa total da solugdo (ma + ms), ndo tem unidade (varia de zero a um:
0 <1< 1) e pode ser representado matematicamente como:

m,
T=—2
m, +mg

Supondo que a massa total da solucéo €é igual a 100 gramas (m = 100)

tem-se que:

m
1=—2 ou mg =100t

100

Desse modo, me esta indicando aqui a massa do soluto em 100
gramas de solucdo e pode ser chamado de titulo percentual, ou seja:

1% =100.t sendoque 0<1% <100%
A relacdo entre a concentracdo (C) em g L e o titulo é:
C=1000.d.t

onde d representa a densidade da solugdo em g mL™.
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RAzAO EM PESO € ms / ma; a forma mais usual € 100 x mg/ ma. Os

valores de solubilidade sdo usualmente tabelados em termos desta medida
gue nao deve ser confundida com o titulo percentual.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

MATERIAIS NECESSARIOS:

Baldo volumétrico de 100 mL; Bureta de 50 mL; Garra; Suporte universal;
Pipeta volumétrica de 25 mL; Pipeta volumétrica de 10 mL; Pipeta
graduada de 10 mL; Pipetador; Béquer de 50 mL; Erlenmeyer de 50 mL.

REAGENTES:

Hidroxido de sédio (NaOH); Acido cloridrico (HCI); Acido oxalico diidratado
(H2C204.2H20); Indicador (fenolftaleina).

OBSERVAGOES:

O uso das balangas disponiveis sera explicado pelos encarregados
do laboratoério;

Convém lembrar que a balanga é um instrumento de preciséo,
DEVENDO SER MANTIDA LIMPA! Utilizar um pincel para remover
particulas sélidas que porventura venham a cair na camara de
pesagem ou sobre o(s) prato(s);

Materiais liquidos derramados devem ser removidos utilizando
papel absorvente;

A técnica para a correta leitura de volumes foi explicada no
EXPERIMENTO 1;

Nunca pesar diretamente sobre o prato; utilizar um béquer ou um
pedaco de papel acetinado para depositar o material a ser pesado.

PARTEA:  PADRONIZAGAO DE SOLUGAO DE HCL

Al. CALCULOS (PARA SEREM FEITOS ANTES DA AULA PRATICA)

1.

Calcular a quantidade de hidréxido de sédio necessaria para preparar
500 mL de uma solugdo aquosa com concentracdo aproximada de 0,1
mol L

Calcular a molaridade do &acido cloridrico comercial e o volume
necessario deste para preparar 250 mL de uma solugdo com
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A2.

10.

concentragdo aproximada de 0,1 mol L (utilizar os dados do rétulo:
titulo e densidade);

Calcular a massa de &cido oxalico diidratado necesséaria para
neutralizacdo de 25 mL de solucéo de NaOH 0,1 mol L?;

Estimar o volume de solugdo de NaOH 0,1 mol L para neutralizar 25
mL de solugdo de HCI 0,1 mol L1, Esta estimativa sera usada na Parte
A3 para agilizar a titulagcdo e prevenir a invalidacéo da titulacdo da 1.2
amostra.

PREPARAGCAO E PADRONIZAGAO DA SOLUGAO DE NAOH 0,1 moL Lt

Pesar rapidamente a massa de NaOH calculada. O procedimento de
pesagem deve ser feito rapidamente, pois o NaOH é higroscopico
(absorve agua da atmosfera) e, também por este motivo, deve ser
utilizado um béquer (50 mL) para a pesagem. Nao se preocupar em
pesar exatamente a massa calculada, pois a solucdo sera
padronizada a seguir;

Anotar a massa de NaOH na folha de relatério;

Adicionar agua no béquer até aproximadamente metade de seu
volume para dissolver o NaOH. Transferir a mistura para um baldo de
500 mL;

Repetir esta operagao até ndo haver mais tragos de NaOH no béquer;

Completar o volume do balédo volumétrico (até a marca no pescoco
deste) com agua destilada, fechar o frasco e homogeneizar a solucao;

Enxaguar a bureta com cerca de 5 mL da solucdo de NaOH,;

Com o auxilio de um funil, preencher a bureta com a solugdo de NaOH
até cerca de 2/3 de seu volume e verificar a existéncia de bolhas de
ar. Havendo bolhas, elimina-las adicionando mais solugédo de NaOH;

Preencher o restante da bureta com a solucédo até acima da marca de
zero. Abrindo a torneira, deixar a solugédo gotejar e, cuidadosamente,
estabelecer o seu volume na marca de zero. Anotar este valor na folha
de relatério como volume inicial;

Pesar cuidadosamente a quantidade de &cido oxdlico calculada
(padrao primario) capaz de neutralizar 25 mL da solugédo de NaOH 0,1
mol L1. O acido oxalico pode ser pesado sobre um pedago de papel
acetinado. Nao esquecer de anotar a massa de acido oxalico pesada;

Transferir essa massa para um erlenmeyer de 250 mL e adicionar
aproximadamente 50 mL de agua;
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11.

12.

13.

Colocar trés gotas do indicador fenolftaleina na solugdo de acido
oxalico contida no erlenmeyer e iniciar o processo de titulagdo. Como
o volume aproximado da solucdo de NaOH necessario para a
neutralizacdo do acido oxalico foi calculado, cerca de 2/3 desse
volume da solucdo de NaOH podem ser rapidamente transferidos para
o erlenmeyer contendo a solugdo de acido oxdlico. Enquanto estiver
efetuando esta transferéncia da solucdo da bureta para o erlenmeyer,
mantenha a solucdo do erlenmeyer sob constante agitacao;

O restante do volume da solugdo de NaOH deve ser transferido
vagarosamente, observando a cor da solugdo. Este € um ponto
importante, pois a neutralizacdo das solu¢des sera detectada através
da mudanca de cor do indicador;

Quando a solugcdo de acido oxdlico mudar de cor, parar a
transferéncia da solucdo de NaOH e anotar o valor do volume de
solugdo na folha de relatério como volume final;

UMA OBSERVACAO IMPORTANTE E QUE QUANDO O NAOH ESTA SENDO

ADICIONADO A SOLUCAO DESENVOLVE UMA COLORACAO AVERMELHADA NA REGIAO

DE _CONTATO DA GOTA COM A SOLUCAO DO ERLENMEYER. ESTA COLORACAO

DESAPARECE COM A AGITACAO DO FRASCO. O DESAPARECIMENTO TORNA-SE MAIS

LENTO COM A PROGRESSAO DA TITULACAO INDICANDO ASSIM QUE, A ADICAO DA

SOLUCAO DE NAOH DEVE SER FEITA MAIS LENTAMENTE.

14.

15.

16.

A3.

Repetir este procedimento com outras duas massas de acido oxalico,
anotando os volumes gastos;

Calcular, com esses volumes, a molaridade da solugdo de NaOH.
Calcular a média dos trés valores obtidos;

Anotar os trés valores de concentracdo na folha de relatério, bem
como o valor médio calculado.

PREPARAGAO E PADRONIZAGAO DA SOLUGAO DE HCL 0,1 moL L™t

Em um baldo volumétrico de 250 mL adicionar aproximadamente 100
mL de agua destilada;

Com o uso de uma pipeta graduada, adicionar ao baldo volumétrico o
volume de HCI calculado na Parte Al;

Adicionar agua no baldo até préximo da marca do menisco;
Fechar o baldo e agitar, para homogeneizar a solugao;

Aguardar alguns minutos e completar o volume com agua (com uma
pisseta) até a marca. Homogeneizar uma vez mais;
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6. Com uma pipeta volumétrica de 25 mL, transferir 25 mL da solucao de
HCI preparada anteriormente para um erlenmeyer de 250 mL;

Adicionar 2 ou 3 gotas do indicador fenolftaleina;

Titular com a solugcdo de NaOH contida na bureta. N&o se esquecer de
completar o nivel da bureta até o zero, anotando na folha de relatério
esse volume como o inicial;

9. Adicionar 2/3 do volume calculado na PARTE Al para neutralizar os 25
mL da solugédo de HCI;

10. Proceder ao restante da titulagdo como descrito na PARTE A2;

11. Anotar o volume final na folha de relatério, dispensar o contelido do
erlenmeyer e lavar este frasco com agua destilada;

12. Realizar o procedimento mais duas vezes.

PARTE B:  DILUICAO DE SOLUGOES

Nesta etapa serdo utilizadas as solu¢des de HCI e NaOH padronizadas
anteriormente. Além da bureta e erlenmeyers serdo necessarios balées
volumétricos de 100 mL e pipetas volumétricas de 10 mL e de 25 mL.

B1. DILUICAO DE ACIDO CLORIDRICO (1:1)
1. Completar a bureta com a solugdo de NaOH 0,1 mol L1,

2. Em um baldo volumétrico de 100 mL adicionar agua destilada de
forma a completar aproximadamente ¥4 de seu volume;

3. Utilizando a pipeta volumétrica de 50 mL, adicionar 50 mL da solugdo
de HCI e homogeneizar a mistura. Completar em seguida o nivel da
solugdo até a marca no pescoco do baldo volumétrico,
homogeneizando mais uma vez a solucéo;

4. Transferir 25 mL desta solugdo com o auxilio de uma pipeta
volumétrica. Adicionar 2 ou 3 gotas de fenolftaleina e proceder a
titulacao;

5. Repetir este procedimento mais duas vezes, ndo esquecendo de
anotar os volumes iniciais e finais na folha de relatdrio.

B2. DILUICAO DE ACIDO CLORIDRICO (1:4)
Completar a bureta com a solugéo de NaOH 0,1 mol L%;

Em um baldo volumétrico de 100 mL adicionar 4gua de forma a
completar aproximadamente % de seu volume;
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B3.

Utilizando uma pipeta volumétrica de 25 mL, adicionar 25 mL da
solucdo de HCI e homogeneizar a mistura. Completar em seguida o
nivel da solugdo até a marca no pescogo do baldo volumétrico,
homogeneizando mais uma vez a solucéo;

Transferir 25 mL desta solugdo com o auxilio de uma pipeta
volumétrica. Adicionar 2 ou 3 gotas do indicador fenolftaleina e
proceder a titulagao;

Repetir este procedimento mais duas vezes, ndo esquecendo de
anotar os volumes iniciais e finais na folha de relatdério.

DILUIGAO DE ACIDO CLORIDRICO (1:10)
Completar a bureta com a solugéo de NaOH 0,1 mol L%;

Em um baldo volumétrico de 100 mL adicionar 4gua de forma a
completar aproximadamente % de seu volume;

Utilizando uma pipeta volumétrica de 10 mL, adicionar 10 mL da
solucdo de HCl e homogeneizar a mistura. Completar em seguida o
nivel da solugdo até a marca no pescogo do baldo volumétrico,
homogeneizando mais uma vez a solucéo;

Transferir 25 mL desta solugdo com o auxilio de uma pipeta
volumétrica. Adicionar 2 ou 3 gotas do indicador fenolftaleina e
proceder a titulagao;

Repetir este procedimento mais duas vezes, ndo se esquecendo de
anotar os volumes iniciais e finais na folha de relatdrio.
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