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preparacao de amostras; eliminacao de interferentes; calibracoes e
medicoes; resultados; avaliacao e significado de resultados obtidos. 2.
Solucoes tampao (Efeito do ion comum; Equaciao de Equacao de Henderson-
Hasselbalch;” calculos de pH em sistemas inorganicos e bioquimicos. 3.
Solubilidade e produto de solubilidade; processo de solubilizacao e sua
relacao /com equilibrios acido base; equilibrios de oxido reducao e
acao. 4. Conceito de grupos analiticos; precipitacao fracionada e a
mportancia do pH do meio. 5. Pilhas, potencial padrao e equacao de Nernst.
portancia do potencial padrao na co-existéncia de ions (ou compostos) em
lugao. Calculo de Constantes de Equilibrio. 6. Equilibrios de complexacao e
relacao com os demais tipos de equilibrios.
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Critério de avaliacao

ML = media amtmética de 3 Analises e 2 Testes  MP = (P1+P2)/2
MP = Média das Frovas Tedncas e ML= Média de Laboratdno

MF = (MPxML)"2. se MP=4 0. Se MP<4 0_entio MF = MP

8/14/2023



AVISOS

e Nao havera prova substitutiva! Entretanto, o
aluno que por motivos de saude nao
comparecer a uma das provas teoricas, podera
realizar uma prova substitutiva mediante
apresentacao de atestado medico.

e Nao havera substifuicao das atividades de
laboratorio.




Corredor entre os blocos B — — o R

3 4 7/
(<) S e e  — — — — — — — — — — — — — — — — — — — — — —
] /0, ) [ [
=]
T
©
®
Lab 1 =]
(=
w
o o} o O o ()
o o (o) o (o) (e}

Sala de balangas 1 \

Figura 5. Ilustracao de uma bancada dupla (central)
existente nos Laboratorios Quimica Analitica.
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Figura 6. Ilustracao de uma bancada lateral (ao lado
das janelas) nos Laboratorios Quimica Analitica.

Lab 3

Figura 4. Ilustracao dos
Laboratorios Quimica Analitica.
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Foto 2. llustragcdo da bancada lateral com
armarios do tipo A e do tipo B.

Foto 1. llustracado de um dos
laboratérios de Quimica Analitica.
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Foto 4. llustracdo do quadro das chaves dos armarios.
. com material de dos reagentarios
Ao final da aula o quadro laboratério. 1 4/08/2023

devera estar completo.




e

Figura5. llustracdo do quadro das chaves dos armarios. Chaves oS Chaves dos armarios

com material de dos reagentérios
laboratério. 14/08/2023

Ao final da aula o quadro
devera estar completo.
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(a)

Foto 6. (a) Ilustracdo da caixa plastica de
reagentes Especiais comuns de bancada. (b)
Ilustracdo ampliada da caixa de plastica de
reagentes Especiais comuns de bancada.

11
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7. Ilustracao dos reagentes no interior da capela.

Foto
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Esse KIT REAGENTARIO deve ser guardado num armario TIPO B (Bancadas
laterais). O primeiro aluno da bancada simples que chegar para a aula retira o
KIT do armario, conforme indicacao na lista de presenca (Por exemplo, bancada
2: reagentario NO2). O ultimo aluno da bancada simples ao ir embora, no final
da aula, deve guardar esse KIT REAGENTARIO no respectivo armario, tranca-lo
e devolver a chave no quadro. A Foto 7 ilustra o armario Tipo B com o KIT
REAGENTARIO e a Foto 8 ilustra o KIT REAGENTARIO

Foto 8. Ilustracdo do armario Tipo B 14/08/2023

com o KIT REAGENTARIO. 13



Caso seja necessario reencher algum frasco do KIT, nas prateleiras do fundo
dos LAB. 1 e LAB. 3 ha frascos de um litro com as respectivas solugdes. Se as
solugcoes dos frascos estoque terminarem, leve o frasco estoque para a sala
dos técnicos e solicite a reposicao da solugao. A Figura 12 (a) ilustra estas
prateleiras e a Figura 12 (b) ilustra alguns dos frascos das solucdes estoques

do KIT REAGENTARIO.

- Yo

i), Brometo de Sodiol!

ATENGAO

T

11111 :
(I (I

— ~ Foto 10 (b). Frascos das solugoes
Foto 10 (a). ilustracao das prateleiras com os estoques do KIT REAGENTARIO.
frascos das  solucoes estoques do KIT
REAGENTARIO.
14/08/2023
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Foto 11 (b). ilustracdo de alguns
frascos com reagentes solidos.

|

Foto 11 (a). ilustracao das prateleiras com os
frascos das solugbes estoques e frascos com
reagentes solidos.
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e) A Tabela 6 lista os reagentes inflamaveis, comum aos trés laboratdrios, que
estdo dispostos na capela da sala dos técnicos Esses regentes devem ser
utilizados neste local. A Figura 15 ilustra a sala dos técnicos e a Figura 16
ilustra a capela com os reagente inflamaveis.

TABELI’-\ 6. REAGENTES INFLAMAVEIS - CAPELA DA SALA
DOS TECNICOS.
\ (USAR NA PROPRIA SALA DOS TECNICOS)

\

XY | : cor da substancia i
- . Ne Nome Formula

™

solida

1 [Cloroférmio
2 |Eter etilico

3 |Acetona

4 | Alcool etilico

Foto 12 A. Ilustracao da sala
dos técnicos

Foto 12 B. Ilustracdo da capela sala dos técnicos e
frascos de reagentes inflamaveis. 16
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QUIMICA ANALITICA

Quimica Analitica é o ramo da quimica que envolve a separacao, identificacao

e determinacao das quantidades relativas dos componentes de uma amostra.

@wa analitica

://www 2. Ufif.br/nupis//files/2016/08/Aula-1-solu%c3%a7%c3%b5es-e-c%c3%allculos-de-

SHPS
Nira%c3%a7%c3%bSes.pdf 8/14/2023

Revela a identidade quimica das

d Qualitativa - espécies em uma amostra

Estabelece a quantidade relativa

~ U uantltatlva » de uma ou mais espécies

(analitos) em termos numericos
em uma amostra

ht
CO



https://www2.ufjf.br/nupis/files/2016/08/Aula-1-solu%c3%a7%c3%b5es-e-c%c3%a1lculos-de-concentra%c3%a7%c3%b5es.pdf
https://www2.ufjf.br/nupis/files/2016/08/Aula-1-solu%c3%a7%c3%b5es-e-c%c3%a1lculos-de-concentra%c3%a7%c3%b5es.pdf

METODO ANALITICO

Meétodos classicos Métodos instrumentais

/ -ideal para analises \ -ideal para rotina
esporadicas -custo mais elevado
-baixo custo -pessoal treinado
-aparelhagem de facil -analise de tracos
aquisicao -necessita de calibracao
-macro constituinte -maior sensibilidade

N /

ww2.uUfjf.br/nupis//files/2016/08/Aula-1-solu%c3%a7%c3%b5es-e-c%c3%allculos-de-concentra%c3%a7%c3%b5es.pdf
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QFL 1111 - Quimica Analitical

al

Quimica Analitica Qualitativa

N\

principios tedricos e praticos das
l— analises quimicas pautados em

conceitos de equilibrio quimico

Aulas de Aulas Tedricas
Laboratério
Apresentacado e
Coléquios e discussdo dos conceitos
Parte fundamentais da
Experimental Quimica Analitica

Fluxograma 1. Apresentacdo geral da disciplina QFL1111 e como sera ministrada




Parte 1: Quimica
Analitica Qualitativa ||

Aulas de Aulas Teoricas
Laboratorio !
Cologuios e Parte E':EEE.;]EES. E"”u!m?"dﬂ
Experimental quiliorio :t}mm:cﬂ
! :
Execucao de testes de ACIDO/BASE
- . . - PRECIPITACAD
identificacao de ions o
. . COMPLEXACAOD
isolados e em misturas OXIDO-REDUCAOQ
!
Separacdo e identificacdo } }
de ions em misturas Prova 1 Prova 2
solidas (amostras (P,) (P3)
simuladas e/ou reais)

8/14/2023




Normalmente, independentemente de se usar um método
classico ou instrumental de analise, as Reacoes Quimicas
envolvem:

Reacoes de neutralizacao: reacoes acido — base, variacao de
pH do meio;

ReacoOes de precipitacao: formacao de uma fase solida;

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

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

APRESENTAR ROTEIRO E CRONOGRAMA SHPS

/14/92092




Cronograma e Roteiro disponiveis no Moodle




Universidade de Sao Paulo
Instituto de Quimica

QFL 1111 — Quimica Analitica |

Quimica - Integral

GUIA DE LABORATORIO
2° semestre de 2023
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Para efetuar reacoes envolvendo cations:

Deve-se utilizar sais de cloreto ou nitrato

Para efetuar reacoes envolvendo anions:

eve-se utilisar sais de sodio ou potassio.

SHPS
8/14/2023




Alguns fermos importantes

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

Teste ou reacao seletiva: testes ou reacfes ocorrem com varias outras
substancias aléem 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, precipitagcao, etc... (QFL 1200)
‘Identificagcao de analitos (QFL 1200)

‘Instrumentagao (detectores seletivos) - (QFL 1201)
Derivatizagao do analito (QFL 1201)

Separagao 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

Fracgao Componente
1—100 % Majoritario
0,01—1% Minoritario
< 0,01% (100 ppm) - (102- 104)ugg Tracos
pgg!' (pico-grama = 1012g) Ultra-tracos
fe gt (femto-grama = 1075 g) Nano-tracos




[ Formular questao ]

( Selecdo do método )

Obtencdo da amostra

242963

Processamento da

.usp.br/mod
?

amostra

INAs

A amostra é
soluvel?

Realizacdo da Dissolugdo
Quimica

iscip

LA

Propriedade
mensuravel?

//ed
/resource/view.php

5

l

Mudanca da Forma
Quimica

Eliminagao das

interferéncias

https




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:




TESTES E REACOES ANALITICAS

Via “seca’:

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

v triturar amostra com reativo sélido:

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

v aguecimento:

—

lys) I vapory ViOlEta




TESTES E REACOES ANALITICAS

Via “umida’:

v mudanca de cor:

Fe3* + 6 SCN- = [Fe(SCN)¢]*, vermelho
v’ precipitacao/dissolucao:

K* + ClO,; < KCIO,g

Al(OH);35, + OH" = [AI(OH),]

v" despreendimento de gases:

CaCOyg + 2H* — Ca* + H,O + CO,T




H.,O
. ~ 2 . . ~
Dissolucao — Dissociacéao

Dissolucéo: Solubilizacdo de um sélido em Agua

Diluicdo: Adicao de uma solucao (liquida)

a outra solucéao (liquida)

H,0
- _ 2- -
Eletrolito forte: NaCl, Na*ng + Clg

Eletrolito fraco: H3CCOOH = H30% + OH™




As reagoes devem ser escritas na forma ionical!l

Ag*+N%a*+CI' = AgCI + N% N% (Equacéol)

Ag’+ CI' = AgCl - — Equacao (1) escrita na forma idnica

H,CCOOH + H,0 = H,0" + H,CCOO

14/08/2023




Eletrolito Forte em dgua (NaCl) = se dissocia

Eletrdlito fraco em dgua = se ioniza

H,CCOOH,, + H,0 22 H,0,, + H,CCOO0,,

25 concenragoes deA.B, Cs D% 14/08/2023




TESTES E REACOES ANALITICAS

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

Sensibilidade

Diluicao limite: menor concentracdo (concentragcdo minima) da

espécie, que da sempre reacdo positiva
&

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

Ex.. NH,t + OH- — NH,T + H,0
= A

pecificidade

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

Seletividade | 9€ fons:
_Ex.: Agf,Pb?", Hg,?* + CI- —  AgClg), PbCly), Hg,Clyg




Normalmente, independentemente de se usar um meétodo
classico ou instrumental de analise, as Reacoes Quimicas
envolvem:

Reacgoes de neutralizacao: reacoes acido — base, variacao de

pH do meio;

Reacoes de precipitacao: formacao de uma fase sodlida;

Reacoes de oxido-reducao: mudanca do nimero de oxidacao
de um cation, anion ou algum elemento em anions do tipo,
MnO, ou Cr,0,2%7

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

K3 [Fe(CN)4]; [Fe(CN)4I3™




 TOpicos a serem abordados na aula
de hoje:

> Acidez da agua pura

> Como a adicdo de dcidos e bases
alteram equilibrio de ionizagdao da dgua

> A condi¢do de equilibrio, constantes de
equilibrio
» Escala operacional de pH

» Como a dissolugao de sais inerte e nao
inertes alteram o equilibrio de ionizagao
da agua

> Efeito do ion comum ao equilibrio




Arrhenius, Svante
(Suécia) Teoria de Arrnenius

Brgnsted,Johannes Nicolaus
(Dinamarca) 1923
Teoria de Brgnsted-Lowry

Lowry,Thomas Martin
(Inglaterrra 1923)

Lewis, Gilbert Newton Teoria de Lewis
(EUA 1916)

8/14/2023



https://pt.wikipedia.org/wiki/Thomas_Martin_Lowry

Via de regra: ao se diluir acidos Fortes e concentrados
<] em Agua, adiciona-se acido sobre a agua, semprelll

Agua Pura

[H.,O"]=10"mol / L
[OH ]=10"mol / L

[H,O"]<<<<10"mol /L
[OH ]<<<<10"mol /L

Inibicdo do equilibrio de ionizagdo da agua




H,CCOOH, +H,0 = H,0; +H,CCOO,

- ¢/

da agua

ao

|Agua pura

[H.O"]1=10"mol /L
[OH]=10"mol /L

[H.O"]<10"mol /L
[OH]1<10"mol /L

[H*] x -lo

do equilibrio de ionizag
Efeito do ion comum sobre o equilibrio

ao

Inibi¢

pKw= -lo [OH] = pKw = pH+ pOH = 14

"




Bases fortes dissolvidas em agua, NaOH

NaOH em 4gua:Na' +OH’

2H,0 = H o + OH

<

3

[H,0"]<<<<10"mol /L
[OH ]<<<<10"mol /L

Inibicdo do equilibrio de ionizagdo da dgua
Efeito do ion comum sobre o equilibrio




Bases fracas diluidas em agua

NH, . + HO = NH4eq + OHeq
.7
2H,0 2 H30,, + OH. .

8/14/2023



Equilibrio idnico da dgua

OH Jx/H.0™
H,0 = H307" +OH™ Keq=[ Jx[Hs ]=KW=[H30+]X[OH_]
1,0 x10-7 1 1
1,0 x10-7 mol/L 1,0 x10-14

14/08/2023
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Qual a concentragdo de H,O0 em 1 Litro de agua????

m H,O = 1000 g; considerando a densidade da dgua como 1,0 g/mL

MM H,0=18,0g/mol; V=101

¢ (molyt) = ———22% ___ _ 556 moi/i
(mol/L) = 18 (g/mol)x 1,0L = Zod

14/08/2023




H,CCOOH,, +H,0 = H,0", +H,CCOO",,

. 'H,0 ]eqx[chcoo]eq
? [H,CCOOH],
NH; ., +H,0 & NH; ., + OH,

[NH; .., ] x [OH,
[NH; ]

Kb (eq) ]




DOH + H,O <~ H,0" + H,CCOOr :
0 0
- X) X X

(a)
acido

quilibrio: (C

Quantidade / mol

" & Estado de equilibrio

acido

'/"/Produtos de reaccéo
' i — -
Tempo /s
A
+ - |
[H.O"]. Xx[H.CCOO] .
/ 3 e 3 e
K. = g (6)
eq ) 2
(Cécido X eq %
§ - = — Estado de equilibrio
| P
2| / Sentido inverso |
> , —
\ Tempo /s I

Para preparar o tampado, € preciso adicionar H;CCOONa
a solucdo de H,CCOOH




Escala operacional de pH em forma
logaritmica

—logKw = —Iog([H30+]X[0H_])

pKw =14 =pH + pOH




ESCALA de
oH

AGUA PURA
LEITE SANGUE
CAFE BICARBONATO DE SODIO
COCA-COLA PASTA DE DENTE
VINAGRE LEITE DE MAGNESIA
SUCO DE LIMAO AMONIA
SUCO GASTRICO AGUA SANITARIA
ACIDO CLORIDRICO SODA CAUSTICA

AcIDOS ACIDOS BASES BASES
FORTES FRACOS FRACAS FORTES

« ACIDO ALCALINO »

http://www.Ufjf.br/mestradoleite/files/2015/05/Disserta%C3%A7%C3%A30-
Final6.pdf SHPS

01 2 3/4 5 6|78 9 101112 13 14
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[H,CCOOH]|
K .
" | H,CCOO™ |

]=| H,CCOO" |

Definicao de pKa




14/08/2023
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Exercicios

1- Calcular o pH de 100mL de solucao 0,20 mol/L de
Na,COs,

Dados: K, do H,CO;=4,4 x107 e K, do H,CO,
= 5,6 x10°!

ados: Ka do H;CCOOH = 1,75x10

3 - Calcular o pH de 100mL de solucao 0,20M de
H,CCOONH,

ados: Ka do H;CCOOH = 1,75x10~ €& Kb do NH,OH =



8/14/2023




Sal inerte em agua: NaCl

Na* \ + Cl
—> i +
,O = OHeq +|  H3O, | Kw

Dissolugdo de sal inerte em H,0 nao altera o pH da dgua

pH da agua pura =7,0

8/14/2023




Sal inerte em agua NAO inerte em dgua: Na,CO,

2.
Na2C03

: 2H,0 =2
_ Ku 2 *

consumido

T2Na+ + CO




Vai haver hidrolise do anion CO;2- quando a solugdo € alcalina?
Quem vai definir o pH do meio?

2H.0 = H,0" + OH

2 3

NaOH 0,5M

Na,CO; 0,01 M: 2Na*p CO,%

Hidrdlise Alcalina

¢




HIDROLISE DE UM SAL DERIVADO DE ACIDO FRACO

+ 2-
—2Na + CO
Na2C03 3
+ -
2H.0 &2  H,0" + OH Kw
2- + - 1 :
CO3 +H30 = HCO3 + H20 HZ
KW

COZ+H,0 = HCO,+OH K, =

KaZ




2
,CCOO" +H,0 = H,CCOOH K, = - = (X°)
Ka (0,01-x)




Sal NAO INERTE em dgua NaZCO3

2H20 = + OHeo| Kw
1

CO; +H,0;, = HCO; +H,0 .
aZ

2
CO: +H0 = HCO, +OH) K = W._(X)

Ka, (0,01-x)

0 0



Vai haver hidrolise do anion H;CCOO- quando a
solucao estiver acidificada?
Quem vai definir o pH do meio?

2H,O =2 H,O + OH

2 3

HCI0,5M — H* + CI-
H,CCOONa: 0,01 M:

Na* + H3CCOO' Hidrdlise Alcalina 22222
H,CCOOH



Produto € H,CCOONa*

H,CCOOH + indicador =
Fenolftaleina

Inicio da titulagdo o meio é
acido e o indicador é incolor
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