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10.

Instrucoes Iniciais

E INDISPENSAVEL O USO DE OCULOS DE SEGURANCA durante todo o tempo de permanéncia no

laboratorio, ainda que o(a) aluno(a) nao esteja efetuando algum experimento.
NAO USAR LENTES DE CONTATO, ainda que os olhos estejam protegidos por 6culos de seguranga.

E INDISPENSAVEL O USO DE AVENTAL de algodao. O avental ndo deve ser de tecido sintético
facilmente inflamavel.

E RECOMENDAVEL O USO DE LUVAS NITRILICAS AO MANUSEAR SUBSTANCIAS
QUIMICAS

O(A) aluno(a) deve TRAJAR CALCAS COMPRIDAS E SAPATOS FECHADOS. N3o sera permitida a
entrada de alunos(as) usando bermudas, shorts e chinelos ou sandalias.

IMPORTANTE. O ALUNO QUE NAO ESTIVER DE AVENTAL, TRAJANDO ROUPAS
APROPRIADAS, E COM OCULOS DE SEGURANCA SERA IMPEDIDO DE PERMANECER E
REALIZAR EXPERIMENTOS NO LABORATORIO. NAO HAVERA REPOSICAO DAS AULAS
PERDIDAS.

PRENDER OS CABELOS, evitando que estes caiam no rosto, sobre o frasco contendo reagentes
quimicos ou préximos ao fogo.

O laboratério é um lugar de trabalho sério. EVITE QUALQUER TIPO DE BRINCADEIRA.

O trabalho de laboratério podera ser individual ou em grupo. Antes de iniciar e apds o término dos
experimentos, mantenha sempre LIMPA A APARELHAGEM E A BANCADA DE TRABALHO.

ESTUDE, com atencdo os experimentos antes de executa-los, registrando, no caderno de laboratério as
observacdes e conclusdes que fez, apds a execugdo dos mesmos. E necessario manter um livro de Quimica
Analitica na bancada para que os integrantes possam consulté-lo.



As lavagens de vidrarias sao realizadas inicialmente com agua corrente da torneira e posteriormente com

12.

13.
14.

15.

16.

pequenos volumes de 4dgua destilada (NOS DOIS CASOS ECONOMIZE AGUA). Em alguns casos, é
necessario o emprego de sabao ou detergente.

Quando forem usadas solucdes de limpeza tais como: acido muriatico (HCl comercial), agua régia
(mistura de HNO; e HCI p.a. concentrados) ou potassa alcodlica (NaOH ou KOH em etanol) deve-se
proceder com cuidado para EVITAR O CONTATO COM A PELE OU ROUPA. JAMALIS PIPETAR essas
solucdes aspirando com a boca (CUIDADO, SAO SUBSTANCIAS CORROSIVAS). Os materiais devem
ter sido previamente limpos com agua e detergente. Nao coloque essas solucdes em recipientes sujos.
Essas solucdes devem ser reaproveitadas, retorne-as ao frasco estoque ap6s o uso. Manté-las na capela.
Enxaguar a vidraria com agua de torneira, e por altimo com agua destilada. (Veja item limpeza de
material de vidro).

Cuidado ao trabalhar com substancias inflamaveis. Mantenha-as longe do fogo.

Verifique sempre se nio hAa VAZAMENTO DE GAS COMBUSTIVEL ao abrir ou fechar a torneira de
gas. Certifique-se de que as mangueiras de borracha ou plastico estao em boas condicdes (sem furos) e
adaptadas corretamente ao bico de Bunsen e a torneira de saida de gas.

TODAS AS OPERACOES NAS QUAIS OCORRE DESPRENDIMENTO DE GASES TOXICOS DEVEM
SER EXECUTADAS NA CAPELA (COMO POR EXEMPLO: EVAPORACOES DE SOLUCOES ACIDAS,
AMONIACAIS, ETC).

Ao observar o cheiro de uma substincia nao se deve colocar o rosto diretamente sobre o frasco que a
contém. Abanando com a mdo por cima do frasco aberto, desloque na sua direcio uma pequena
quantidade do vapor para cheirar.



Data

Semana Temas
(dd/mm)
1 05/08 Apresentacdo da disciplina Principios de quimica analitica
06/08 Afericdo de material volumétrico
06/08 (L) | LAB 1: Limpeza de material e inicio de aferi¢éo
2 12/08 Erros e tratamento de dados/Equilibrios &cido base
13/08 Equilibrios &cido base
LAB 2: Afericdo de material volumétrico e preparo da solugéo ¢
13/08 (L) | NaOH 0,10 M LAB 3: Padronizacgao da solugdo de NaOH 0,10 N
Reacdes de SO4* e COs*
2103068 Semana Temética da Oceanografia
4 26/08 Equilibrios acido base
27/08 Volumetria de neutralizacéo
27/08 (L) | LAB 3: Padronizacédo da solu¢do de NaOH 0,10 M
5 02-07/9 | Semana da Péatria
6 9/09 Volumetria de neutralizacéo
10/09 Equilibrio de formacdo de sais pouco sollveis
10/09 (L) | LAB 4: Titulacdo de amostra de H2SO4
7 16/09 Prova de Teoria 1
17/09 Equilibrio de formacdo de sais pouco sollveis
17/09 (L) | LAB 5: Preparo e Padronizacao de solu¢éo de HCI 1M
8 23/09 Volumetria de precipitacdo
24/09 Separacdes por precipitacdo seletiva
24/09 LAB 6: Determinacéo da quantidade de carbonato em mineral |
L | . ~
titulacdo de retorno
9 30/09 Equilibrios de formagdo de complexos
01/10 Equilibrios de formacao de complexos
LAB 7: Determinacao de haletos em agua do mar pelo método ¢
01/10(L) | Mohr — Reacdes de CI' Br-, I e COs* com Ag*
10 07/10 Prova de Teoria 2
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12 08/10 | Volumetria de complexacéo

LAB 8: Reages de ions comuns em amostras de agua
do mar (Ca?*, Mg?*, K*, Na*, CI, SO4> e CO3%). Analise

08/10 N
L Qual |_ta_t|va~ 1 _ _
Precipitacdo de BaSO4 para o experimento do dia 15/10
(Lab 9)
11 14/10 | Volumetria de complexacao

15/10 | Volumetria de complexacao

15/10 | LAB 9: Determinacdo de SO4* em agua do mar por
(L) titulacdo com EDTA

12 21/10 | Prova de Teoria 3

22/10 | Equilibrios Redox

2o/10 | LAB 10: Identificagdo de metais de transigéo (Fe3*, AI3*
L e Mn?*) /Anélise Qualitativa 2/Preparo de solucao de
Na2S203 0,10 mol L™

14 28/10 | Equilibrios Redox

29/10 | Equilibrios Redox

29/10 | LAB 11: Padronizacéo de solucdo de Na25203 0,10 mol
(L) L e determinacdo de Cu?"

15 04/11 | Volumetria redox

05/11 | Volumetria redox

05/11 | LAB 12: Determinacao de Oz dissolvido em amostras de

(L) agua
16 11- Viagem Didatica/Sistema Oceano |l
14/11
17 18/11 | Exercicios
19/11 | Resolucédo de duvidas
19/11

Resolucéo de duvidas

(L)

18 25/11 | Prova de Teoria 4




QUIMICA ANALITICA

Avaliacao

| M. = Média Final
MF: y/ MT.M;__ M; = Média de Teoria ,
M, = Média de Laboratério

Er =1 Pr _ Para

M., =—— Onde P.= Provas de Teoria .

T Ll aprovagao:

1o MF= 5,0
M, = n=1 ,-’-1.,_
T

) - 13 -
A, = atividades de laboratorio que podem Prova substitutiva s6 para quem
ser:

perder a prova por motivo de

resultado de analise, teste de laboratorio, saude (com atestado)

relatorios



INFORMACOES IMPORTANTES

Importantissimo: Os laboratérios serdo franqueados
aos alunos apenas no horario correspondente as aulas
praticas. SO é permitida a permanéncia de alunos
matriculados na disciplina. O visitante nunca entra no
Laboratério. E o aluno visitado que sai!

NAO HAVERA REPOSICAO DE AULAS
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Figura 5. Ilustracao de uma bancada dupla (central)
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Figura 6. Ilustracao de uma bancada lateral (ao lado

Lab 3
das janelas) nos Laboratorios Quimica Analitica.

Figura 4. Ilustracao dos
Laboratorios Quimica Analitica.
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Lavagem e Afericao do Material

1 baldao volumétrico de 100 mL
1 pipeta de 25 mL
1 bureta de 50 mL

LAB 1: LIMPEZA DE MATERIAL DE VIDRO

Todo material de vidro que vai ser utilizado deve estar
rigorosamente limpo. Para isso, deve-se lava-lo com &gua e detergente,
enxagud-lo vérias vezes com agua de torneira e, por tltimo, com pequenas
porcdes de agua destilada (5 a 10 mL). Apds isso, se for observada a
presenca de gordura (pequenas goticulas de dgua nas paredes) ou outro
residuo na inspecgado visual, pode-se recorrer ao tratamento com potassa-
alcodlica 10%. Esse material de limpeza é altamente corrosivo e deve ser
manuseado com o maximo cuidado. Qualquer respingo deve ser
abundantemente lavado com dgua. Nunca adicionar a potassa alcodlica a
um recipiente sujo; este deve ser, previamente, lavado com &gua e
detergente e escoado ao maximo. Jamais pipetar solucao de limpeza
aspirando com a boca.

Apos alguns minutos de exposicao, retorna-se a potassa alcodlica
para o seu frasco de origem, escoando o méximo possivel e tampa-se esse
frasco. Lava-se o material com dgua corrente (6 ou 7 vezes) e, a seguir, com
pequenas porgoes de dgua destilada.




Afericao de balao volumétrico

O baldo deve ser limpo como anteriormente descrito, adicionando-se
lavagens com pequenas quantidades de etanol para facilitar a secagem. Enxuga-se
externamente com papel absorvente, deixa-se 0 mesmo de boca para baixo, sobre
papel absorvente apoiado no suporte de funis até secagem. Tapa-se com a rolha e,
sem toca-lo diretamente com as maos, coloca-se sobre o prato de uma balanca de
precisdo. Anota-se a massa ou usa-se a tara da balanca. Apods isso, enche-se com
agua destilada, até o menisco, leva-se até a balanca, medindo-se a massa. Anota-se a
temperatura da dgua e calcula-se o volume do baldo através da multiplicagdo da
massa de agua obtida pelo fator de conversdo tabelado correspondente a
temperatura de trabalho. A afericao destes materiais deve ser feita pelo menos duas
vezes. Caso nao haja concordancia dentro de 0,08 mL, repetir. O ajuste do menisco
é o fator de erro mais comum. Convém segurar, por traz do menisco, uma tira de
papel com um traco preto (pedaco de fita isolante colada em um fundo branco, por
exemplo).



Afericao da PIPETA

A pipeta previamente limpa é preenchida, por aspiracdo, com agua destilada até
acima do menisco; limpa-se a parte externa da extremidade livre com papel
absorvente, esvazia-se e controla-se a vazdao com o dedo indicador, acerta-se o
menisco com cuidado e verte-se a quantidade de 4gua da mesma em Erlenmeyer de
125 mL previamente limpo e pesado em balanca analitica (a pesagem do
Erlenmeyer deve ser efetuada com um pequeno vidro de relégio tapando-o).

O escoamento da pipeta no Erlenmeyer deve ser efetuado
controlando-se a vazao com o dedo, estando a ponta da pipeta encostada na
parede do recipiente (tempo de escoamento minimo: 30 segundos). Apds o
escoamento, afasta-se a extremidade da pipeta da parede do recipiente com
cuidado. A quantidade de liquido restante na ponta da mesma ndo deve ser
soprada para o interior do recipiente. A seguir, mede-se a massa do conjunto
Erlenmeyer + dgua cobrindo-o com o mesmo vidro de relégio usado na pesagem do
Erlenmeyer vazio. Repete-se a afericdo descrita. A seguir, calcula-se o volume da
pipeta. A diferenca entre as duas determinacdoes nao deve exceder 0,025 mL.
Caso néo haja concordancia entre duas aferic0es, repetir.



Afericao da Bureta

Feita a limpeza como descrito anteriormente e com a vélvula (tubo de silicone
contendo esfera de vidro) instalada, enche-se a bureta até um pouco acima do trago
correspondente ao zero. Verifica-se a auséncia de bolhas de ar na regido da valvula
(proxima a esfera). As bolhas deverdo ser eliminadas mediante escoamento de
liquido. Caso o nivel fique abaixo da marca de zero, completa-la novamente até
acima da marca. Se necessario, enxuga-se a extremidade externa da ponta da bureta
com papel absorvente. A seguir, acerta-se o zero, colocando por tras da bureta a tira
de papel com a faixa preta. Deixa-se escoar, lentamente, a agua da bureta num
Erlenmeyer de 125 mL previamente pesado em balanca (coberto com vidro de
rel0ogio). Ao alcancar exatamente a marca dos 20,0 mL, fecha-se a valvula e
determina-se a massa de agua. Em seguida, escoa-se a bureta até a marca
dos 40,0 mL no mesmo Erlenmeyer. A afericao deve ser repetida para
comparacao dos volumes relativos a cada intervalo. Caso nao haja
concordancia dentro de 0,025 mL entre duas afericbes do mesmo intervalo,
repetir.



QUIMICA ANALITICA

SEPARACAO, IDENTIFICACAO E DETERMINACAO DE
COMPONENTES NUMA DADA AMOSTRA

analise qualitativa: revela a identidade quimica das
espécies na amostra

analise quantitativa: estabelece as quantidades
relativas de uma ou mais especies (ou analitos) em
termos numeéricos

A informacéao qualitativa é requerida antes da analise
guantitativa.



QFL 230 - QUIMICA ANALITICA
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Normalmente, independentemente de se usar um método
classico ou instrumental de analise, as Reacoes Quimicas
envolvem:

ReacoOes de neutralizacao: reagcoes acido — base, variacao de
pH do meio;

ReacoOes de precipitacao: formacao de uma fase solida;

Reacoes de oxido-reducao: mudanca do nimero de oxidacao
de um cation, anion ou algum elemento em anions do tipo,
MnO, ou Cr,0,27

Reacoes de complexacao: reacoes envolvendo a formacgao de
complexos, espécies formadas por um metal coordenado a
varios Ligantes, geralmente anions.



Alguns termos importantes

Analito: substancia na amostra que se quer identificar e/ou quantificar

Teste ou reacao seletiva: testes ou reacfes ocorrem com varias outras
substancias alem do analito, mas com algum grau de preferéncia para a
substancia de interesse (analito), ou seja o teste € seletivo para o analito

Teste ou reacao especifica: reacao ou teste que ocorre somente com a
substancia de interesse (raro)

Como aumentar a seletividade?

*Preparo de amostra — extragoes, precipitagao, etc... (QFL 1200)
ldentificacdo de analitos (QFL 1200)

*Instrumentacao (detectores seletivos) — (QFL 1201)
*Derivatiza¢ao do analito (QFL 1201)

*Separa¢ao dos componentes da amostra (QFL 1201)



CLASSIFICACAO DAS AMOSTRAS

tamanho (rochas da lua, fios de cabelo, ug enzima ....)

amostra
concentracao do analito = massa analito/massa amostra
Fracao Componente
1—100 % Majoritario
0,01—1% Minoritario
< 0,01% (100 ppm) - (10%2- 104)nugg? Tracos
pgg! (pico-grama = 10712g) Ultra-tracos
fg gt (femto-grama = 1075 g) Nano-tracos
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» FATORES QUE DEVEM SER CONSIDERADOS NA ESCOLHA DO
METODO:

2 - A natureza do material;

3 - A quantidade de amostra disponivel;
4 - A exatidao requerida;

5 - A composicao quimica da amostra;
6 - Os recursos disponiveis;

7 - O tempo para realizar a analise;

8 - O numero de amostras a analisar;

9 - O ensaio ser destrutivo;

10 - O custo operacional;

https://www.google.com.br/search?g=slides+sobre+os+m%C3%A9todos+instrumentais+de+an%C3%Allise
+qu%C3%ADmica&source=Inms&tbm=isch&sa=X&ved=0ahUKEwiO4pX98NPTAhVBjJAKHbWSDTUQ_AUIBY
gC&biw=1366&bih=623#imgrc=4FbROUnRI3palL M:
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FATORES QUE DEVEM SER CONSIDERADOS NAESCOLHA DO METODO:

1 - Faixa de concentracido da espécie a ser analisada: O analito é um componente
majoritario (Métodos classicos) ou um componente trago (Métodos mais sensiveis -
instrumentais) ? Quanto menor o nivel de concentragdao analisada, mais critico sera o risco de
contaminacao a partir de reagente e aparatos.

| METODO
METODOS METODOS
CLASSICOS INSTRUMENTAIS
- Ideal para andlises / - Ideal para rotina /
esporddicas - Custo mais elevado
- Baixo custo - Pessoal treinado
- Aparelhagem de fdcil - Andlise de tragos
aquisigdo -MNecessita calibragdo do
- Macroandlises aparelho
-Grande aplicagdo em industria
-Maior sensibilidade

https://www.google.com.br/search?q=slides+sobre+os+m%C3%A9todos+instrumentais+de+an%C3%Allise+qu%C3%ADmica&source=Inms&tbm=isch&sa=X&ved=
0ahUKEwiO4pX98NPTAhVBjJAKHbWSDTUQ_AUIBygC&biw=1366&bih=623#imgrc=MYhWOFjlIYkfGM:

24



TESTES E REACOES ANALITICAS

Via “seca’:

v' coloracdo da chama. Ex.: Na* (amarela)

v triturar amostra com reativo sélido:

CoSOys + NH,SCNg — (NH,),[CO(SCN),], azul

v’ aguecimento:

—

lys) l)vapory ViOlEta



TESTES E REACOES ANALITICAS

Via “umida’:
v mudanca de cor:
Fe3* + 6 SCN- —~  [Fe(SCN)4]*, vermelho
v’ precipitacao/dissolucao:
K* + ClIO; ~ KClOyq
Al(OH);q + OH- —  [AI(OH),]
v" despreendimento de gases:

CaCOyg + 2H" 77 Ca" + H,O + CO,T



?

D —
Eletrolito forte e eletrolito fraco

H.,0
° ~ 2 L] [ ] ~
Dissolu¢ao —— Dissociacao

H,O

Eletrolito forte: NaCl, —2—  Na',, *+ CI (ou NaCl,)

aq)

Bases e Sais

Acidos: espécies Moleculares, ionizacao



TESTES E REACOES ANALITICAS

.. _ L _ . A ,
Limite de identificacao: quantidade minima de substancia ou ion
que pode ser identificada conduzindo uma certa reacao

Sensibilidade

Diluicao limite: menor concentracdo (concentracdo minima) da

espécie, que da sempre reacao positiva
.

™ Reacdo especifica: permite identificar um ion, nas condicdes
do experimento, em presenca de outros.

Ex.. NH,t + OH- — NH,T + H,0
~ A

Especificidade

~Reacdo seletiva: reacdes que ddo o mesmo resultado com um grupo

Seletividade | g€ fons:
_Ex. Agf,Pb%, Hg,?* + CI- —  AgClg), PbCly), Hg,Cly




ETAPAS DE UMA ANALISE
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Quimica Analitica Volumetria

Quantitativa Classica

Técnica de determinacao quantitativa de um
analito baseada em medicoes de volumes

) ~ ~0 -
________ ".,Sglugao de concentracdc conhecida
we® EEEEEEEEREE

&é‘ (solugdo padrao) que reage com .,
_ : ¢
Q’q, i quantidade estequiométrica.do N :'
i d Y
i analito Bl Lk
ca:dﬁ v
i solucao: -
i pad,.gé-o . B Volumetria ou
uﬁ;a titulometria
g c_(g AnalitOA Qrrrer e EEEEEEEEEEEEEEEEEEEsESEEEEEEEEEEEsssEEEEEEEEEEEEs H
8-g / s
@ S Erlenmeyer -
— REACAO
ﬁ
Fundo ESTEQUIOMETRIA DEFINIDA E CONHECIDA

Indicador branco
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Indicadores

Acido - Base
Precipitacao

Oxido Reducio

Complexacao

No ponto estequiométrico, a quantidade de matéria contida na solugdao de concentragao conhecida da bureta
(titulante) obedece a relagdo estequiométrica com a quantidade de matéria contida no analito. Quanto mais proximo do
valor estequiométrico o indicador mostrar que a estequiometria foi alcangada, menor sera o erro da titulagao.

No caso de uma reacao com estequiometria 1:1, o nimero de mols do
analito no Erlenmeyer = nimero de mols da solugcao padrao adicionados
pela bureta

1H,50, + 2NaOH 1t Na,SO, +H,0

2H" +20H 12H,0

No =2XN e

C,, (mol/L)x Vol =2xC, ¢, (Mol/L) x V,
Volume em L 1 nimero de mols, n

Volume em miililitros 1 nimero de milimols, mmols



Acidez ou Basicidade de uma soluc¢ao

HO+HO =H, 0"+ OH

1,0 x10-7 moI/L 1,0 x107 moI/L

Como a adicao de um acido ou uma base pode alterar este
equilibrio?



06/08/2019

Equilibrio idnico da agua

OH Jx/H.,0™
2H,0 = H30++0H_ Keqz[ Jx[Hs ]=KW=[H30+]X[0H_]

| [H,0] I

1,0 x107 mol/L 1,0 x1014

1,0 x107

Escala operacional de pH em forma logaritmica

—logKw = — log (JH307 ] x [OH™])

pPKw =14 = pH + pOH

SHPS
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ESCALA DE PH

AGUA PURA
LEITE SANGUE
CAFE BICARBONATO DE SODIO
COCA-COLA PASTA DE DENTE
VINAGRE LEITE DE MAGNESIA

SUCO DE LIMAO
SUCO GASTRICO

ACIDO CLORIDRICO

AMONIA

AGUA SANITARIA

SODA CAUSTICA

oL 1 2 314 5 6
ACIDOS ACIDOS
FORTES FRACOS

7
N
E
u
T
R
A

8 9 10 11 12 13 14

BASES BASES
FRACAS FORTES

« ACIDO

ALCALINO »

http://www.ufjf.br/mestradoleite/files/2015/05/Disserta%C3%A7%C3%A30-Final6.pdf SHPS
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2) Qual o pH de uma solucao de HCI 108 mol/L?

Considere a seguinte situacao:
1x10-8 mols H*

» 0 pH diminui. Qual o pH?

deve ser levado em conta o H*
roveniente do equilibrio da
1L de H,0 pura P q

aqua?
[H+] = 107 H,O = H+ + OH-

Logo, pH = 7 inicio 107 107
adicdo 10-8
Reage/forma +X =X -X

X2 -2,1.107x + 10%=0 [H+] [OH-] = 10-14 = Kw
Substituindo

— [H*] =(107+10-8- x) = 1,05 x107 PH = 6,98
JRM 3

X, = 2,08x10

i Equilibrio +Xx (10°7+108-x) (107-x)
X, = 5x10-° }

06/08/2019



Calculo de pH para solugoes
de acidos e bases fortes
e reacoes de neutralizacao

1) Qual o pH de uma solucao de HCI 0,1 mol/L?

H,O0 H+ <+ OH- Keq ~ 10714, l
HCI H* + CI ~ 100% ionizadaJ.,
H,0—= H* + OH- e
inicio 107 107 Chi+total=Chrsncry + [H*] H,0
Adicao HCI 0,1 <107
_ _ A contribuicdo do H*

Reage/forma AL X X proveniente do equilibrio
equilibrio +Xx (1074+0,1-x) (107-x) da H,0 e desprezivel

Entao dizer que : Cy, (totay = (< 1077+1071-x) ~ Cyyy ey = 0,1
mol/L
Logo, pH = -log [H*] =-log0,1 =1
como pKw = 14 > pOH =13
40



3) Preparacao de solucao de NaOH (Massa molar: H...1; 0...16;
Na...23)

0,4 g NaOH- 1 = 229

40 g/mol

[NaOH] = [OH"] = 1x102 mols/L

= 1x102 mols em 1L

C (mol/L) = M}/Volume (L)

1L de H,0 pura
Logo, pH = ? pOH = 2 logo pH = 12

Diluicao de solucao de NaOH

— Na diluicao o n2 de mols nao se altera
Adicao de
100 mL H,0

Na diluicado M ptes = Napés —>

Mantesvantes = Mapésvapés = 4x10-3 mols

NaOH 0,01 mol/L pOH =2,10 logo pH=11,90

N =@400x103 L x0,01 moI[I_.I = 0,008 mol/L

-3
06/08/2019 4x10-3 mols

pH=? J Mg,;=4x103mols/0,5L = 8x10°3 mols/L = [OH"]

JRM 41

JoSa4 e e[k} ‘sjow 3p oJawnu asn

oesn



e Padrao Primario
e Padrao Secundario

* HCl e NaOH podem ser considerados Padroes
Primarios ou Padroes Secundarios?



Titulagdo acido forte com base forte

Sequéncia experimental

NaOH
0,1000 mol L-!

HCI
0,1000 mol L-!?

Adicdo de Ponto final
NaOH
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EFEITO DA CONCENTRACAO
O salto depende da concentragdo

oH 12 CURVA A:
10—+ 50,00 mL HCI 0,0500 M com
NaOH 0,1000 M
8 T variacdo de pH no PE é grande
6 —
CURVA B:
41 50,00 mL HCI 0,000500 M com
, NaOH 0,001000 M
variacao de pH no PE é menos
O 1 1 1 1 pronunC|ada

i | | | |
O b 10 15 20 25 30
VOLUME de NaOH, mL
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Titulacao acido forte com base forte

[] mol L?

0 10 20 .- 30 40 50 60
,’ Volume de base (mL)

Quanto > [ espécies] envolvida na titulagdo > o salto de pH
proximo ao PE e, portanto, < o erro na titulagdo e > o
nimero de indicadores possiveis de serem empregados
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ESTRUTURA DAS FTALEINAS

FENOLFTALEINA
5 OH™
Q &Q HO*‘“—‘QQ + H,0*

@—C —0 @c ~—o- c—cr

incolor incolor ver'melha
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.. L

c = o4 M T + HyO"
.___..- — __.‘_.-_-_.u-"'—""-.i_ -
I ) "E.—-'"

T,
o Ha 0" ol
s
'iLI‘ Loor
o
Incolor Incolor
H. O || OH-

/i

Lembrem o indicador é um acido ou uma base

fraca!!!Nao poderia ser forte, senao nosso
titulante seria gasto para titular o indicador e
nao nosso analito em solugao!!!

Cluim. Nova, Vol. 29, No. 3, 5393-599, 2006 G@\ /@/Er
j G + H; 0"
C

Qo
Vermelho

Figura 1. Formula estrutural da fenclftaleina SHPS 2018



FENOLFTALEINA
Acido Fraco com Ka = 3,5 x10°10

pH abaixo pH entre pH entre
de 8 80e 10,0 10,0e 12,0

I
I

incolor rosa

pK=9,5



O

Hind — >?H, 0" +Ind~ Hind | =10x| Ind ™
'H,0" || Ind" ] [ ] [ ]
K, =

Hind] Ind~ | =10x[Hind ]
'HO" |=Ka Tn'gd
pH = pka + log :_Hln(_j_:
Ind" |  —> pH — pkail

SHPS 2018



p Ka FENOLFTALEI’NA= 9, 6 ) ) o

pH de viragem 8,6 —10,6

pH da solucao de H,CCOONa no_final de
nossa titulacao no Slide 14 é igual a



Erros e Desvios

Nao é possivel obter o valor verdadeiro de uma
grandeza através de medicdoes experimentais.
Ha sempre uma incerteza associada a medicao
experimental.

O numero de algarismos significativos expressa o
erro da medicao, pois o ultimo algarismo significativo
deve ser aguele no qual se encontra o erro da
medicao. Ou seja, o ultimo digito deve ser o
algarismo duvidoso da medicao.



massa medida em balanca analitica que
possui precisao de +0,1 mg: 8,3567 g -

m > 8,3566 mas < 8,3568

Expressar como m = 8,35g esta certo?
Expressar como m = 8,35682 esta certo?




Zeros a direita do numero sao considerados
significativos se o valor tiver sido obtido
experimentalmente: 57,00 ha 4 significativos

Zeros a esquerda do numero: 0,00057 ha 2
significativos




Exercicio: 25,0 mL de uma solucao de NaOH
com concentracao desconhecida foi titulada
com solucao de HCI 0,1000 mol/L ou 0,1000 molL-!
gastando-se 25 mL de uma bureta de 50mL.
Qual a concentracao da solucao de NaOH?

a) 0,1000 mol/L
b) 0,100 mol/L
c) 0,10 mol/L
d) 0,1 mol/L

Este principio vale tambéem para operacdes matematicas,
lembrando que um nUdmero puro tipo + 2 ou X 2, este 2
nao entra no calculo dos algarismos significativos



Erro de uma Medida
Erro absoluto
E=X—-Xv

E = erro absoluto

X = valor medido e
Xv = valor tabelado

E absoluto

Valor Tabelado

ER



Erro de uma Medida

Exemplo: o teor de cloro num dado material é
33,30%, mas o resultado encontrado por um
analista foi de 32,90%. Calcular o erro absoluto
e o erro relativo

Erro absoluto=32,90-33,30 = -0,40%
Erro relativo= (-0,40/33,30).100 = -1,2%



