Aula

PRATICA 01 - INTRODUCAO AO
TRABALHO NO LABORATORIO
DE QUIMICA ANALITICA E
PREPARO E PADRONIZACAO
DE SOLUCOES

METAS

Apresentar o objetivo da parte pratica da disciplina;

apresentar as instruc6es de trabalho no laboratorio;

apresentar o modelo para confec¢éo do relatério; e

familiarizar com as técnicas de preparo e padronizacdo de solucédo.

OBJETIVOS

Ao final desta aula, o aluno deveré:

entender como trabalhar com seguranca no laboratério de quimica analitica;

saber confeccionar o relatério experimental;

realizar a preparacédo e padronizacdo de uma solu¢do de NaOH utilizando os materiais
adequados para este procedimento.

PRE-REQUISITO

Saber os fundamentos da analise volumétrica e titulometria acido-base.

(Fonte: http://est.ualg.pt)



QuimicaAnalitica Experimental

INTRODUCAO

Na ultima aula encerramos o conteddo tedrico da disciplina. A partir
desse momento iniciaremos a parte experimental que consiste em cinco
aulas praticas a serem desenvolvidas no laboratério de quimica analitica.

Ao longo desta aula, faremos uma introdugao aos trabalhos no labo-
ratério enfatizando o procedimento experimental e as instrugdes para
confeccio do relatério experimental. E de fundamental importancia que
o aluno compareca ao laboratério usando guarda-pé e munido do proce-
dimento experimental. Além disso, discutiremos os principios da volume-
tria e faremos o preparo e a padroniza¢ao de uma solucao de hidréxido de
sédio. Na padronizacao sera empregado bfitalato de potissio como pa-
drio primario para a solu¢do de NaOH. O ponto final sera detectado pela
mudanga de coloragio da fenolftaleina de incolor para rosa.

Fonte: (Fotografia de Isa Vanny)
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INTRODUCAO AO TRABALHO NO
LABORATORIO DE QUIMICA ANALITICA

A Quimica Analitica I — Parte experimental tem como principal ob-
jetivo tornar o discente capaz de relacionar os conhecimentos teéricos
com algumas vidrarias e alguns instrumentos utilizados em laboratérios
de quimica analitica.

LABORATORIO

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Os procedimentos experimentais sao apresentados em cada aula pra-
tica com objetivo de apresentar os trabalhos de forma clara, simples e
objetiva de modo a capacitar o discente a realizar suas proprias experi-
éncias. Estes devem ser seguidos conscientemente, de forma que as
experiéncias sejam melhor compreendidas e as conclusdes sejam facil-
mente observadas.

EXECUCAO DO TRABALHO PRATICO

A pratica deve ser realizada seguindo as instru¢oes abaixo:
- Comparecer ao laboratério usando apropriadamente guarda-pé (jaleco,
avental, etc.) na hora marcada, munido do procedimento da experiéncia e
do caderno para anotacdes;
- Com o objetivo definido da pratica, anotar todos os fenémenos relacio-
nando-os com as condi¢oes iniciais e finais do experimento;
- Conferir todo o material a ser utilizado na pratica, observando se existe
material sujo, quebrado ou faltando de acordo com previsto no procedi-
mento experimental;
- Concluido o trabalho pratico, coloque todo material utilizado na pia,
evitando amontoa-lo para que as vidrarias nao se quebrem.

RELATORIO

A elaboragao do relatério da pratica devera seguir as instrucoes abaixo:
- Devera ser escrito de forma clara, organizada e objetiva, que expresse
todo conteudo do trabalho cientifico realizado;
- Devera constar dos seguintes itens:
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Titulo: Frase sucinta expressando o principal objetivo do trabalho pratico.

Resumo: Texto sucinto com, no maximo, seis linhas sobtre todo trabalho
realizado, incluindo os resultados alcancados.

Introdugao tedrica: Breve revisao bibliografica da teoria necessaria para
compreensao do trabalho pratico e interpretacao dos resultados; ressal-
tando no final desse item o objetivo do trabalho fundamentado em co-
nhecimento pratico e tedrico.

Desenvolvimento experimental: Descrever claramente o procedimen-
to experimental, ressaltando os materiais, equipamentos utilizados e me-
todologia aplicada.

Resultados e Discussdo: Apresentacio de todos os dados obtidos na
execuc¢ao da pratica em laboratério. A discussdo dos resultados, que po-
dem ser apresentados em forma de tabelas e graficos, deve ser feita atra-
vés de texto explicativo comparando-os com os dados da literatura. Além
disso, a discussao deve mostrar que o aluno relacionou bem os conheci-
mentos tedricos e praticos; por isso todo cuidado é pouco nesse item.

Conclusio: observagdes pessoais e conclusivas do trabalho realizado.

Referéncias Bibliograficas: Livros e artigos usados para escrever o relato-
rio, indicados no texto e relacionados neste item conforme exemplos abaixo:
- no texto: ... segundo Baccan (2005) ou segundo Passos et al. (2005)....
- neste item: BACCAN, N.; DE ANDRADE, J. C.; GODINHO, O. E. S,
BARONE, J. S. Quimica Analitica Quantitativa Elementar. 3*. Ed. Sao
Paulo: Edgard Blucher, 2001.

PREPARO E PADRONIZACAO DE SOLUCOES

FUNDAMENTOS TEORICOS

Em anilise quimica ¢ comum trabalhar com as substancias de inte-
resse em solucao aquosa. Esta solu¢do ¢ comumente obtida através da
dissolu¢ao completa de uma quantidade definida de uma amostra solida
em solvente apropriado. Nas técnicas volumétricas nao ¢ diferente.

Muitas das substancias utilizadas na anailise volumétrica nao atende
aos requisitos de padrao primario e, por esse motivo precisam ser padro-
nizadas. Padronizacio ¢ a real definicdo da concentracio, ou seja, definir
com grande exatiddo a quantidade de reagente em um determinado vo-
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lume da solucao. A determinacao da quantidade de uma substancia
dissolvida em um solvente qualquer geralmente pode ser feita por uma
técnica denominada titulagdo, na qual faz-se reagir uma solucao de
concentracao desconhecida adicionado continuamente a solucao de con-
centracdao conhecida na presenca de uma substancia que indica o término
da reacao, o indicador.

Nessa primeira aula, vamos preparar a solu¢ao de hidréxido de sédio,
NaOH, que sera utilizada na aula seguinte para determinacao da acidez
em vinagre. O hidréxido de sédio nio ¢ padriao primario; ¢ impuro e
higroscopico e, contém sempre carbonato e agua. Na preparacao da
solucao de NaOH, cuidados com a exatidao na hora da pesagem ou
até mesmo o uso de balio volumétrico sao dispensaveis ja que a solu-
¢ao ainda sera padronizada.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para preparar a solu¢io de NaOH 0,1 mol/L vocé devera:
a) Pesar, aproximadamente, 4,0 g de NaOH p.a. e dissolver em * 400mL
de 4gua destilada fria, previamente fervida. Transferir para uma proveta
de 1000 mL;
b) Completar o volume de 1000 mIL com agua destilada fervida e fria.
Homogeneizar a solu¢ao com um bastao de vidro;
¢) Guardar a solugao em frasco plastico limpo e lavado com pequenas
porc¢oes da solugao preparada. Rotular.

Como a solu¢io nao atende aos requisitos de padrao primario, a solu-
¢ao deve ser padronizada para determinacao da concentragao real usan-
do o padrao primario bfitalato de potassio, KHC,H,O, (MM = 204 g/
mol). Para tanto vocé devera:

a) Pesar, exatamente, de 0,500g a 0,600g de bfitalato de potassio previa-
mente seco em estufa a 120°C durante 30 minutos, e transferir para um
erlenmeyer de 250mL;

b) Dissolver em 25 mL de agua destilada e adicionar 2 a 3 gotas do indi-
cador fenolftaleina;

¢) Lavar a bureta 3 vezes com por¢oes de 5ml da solugao de NaOH prepa-
rada. Encher a bureta até 1 a 2 cm acima do zero e ajustar o volume a 0 mL;
d) Titular com a solugao de NaOH preparada até viragem do indicador
de incolor para rosa.

As determinacdes devem ser efetuadas em triplicata. A titulagcao deve

ser conduzida lentamente, gota a gota, controlando o fluxo do titulante
contido na bureta com a mio esquerda.
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Os calculos envolvidos deverdo ser feitos segundo as instrugoes:
a) A partir da massa de biftalato de potissio e do volume gasto na titulagio,
calcular a concentragio exata da solugio através da relacio M, x V. = M, x V ;
b) A partir da concentragao média da solucao expressar os resultados em
termos de intervalo de confianca a 95%;
¢) Ajustar o valor da concentragao, se necessario.

CONCLUSAO

Nesta aula foram apresentadas as instru¢oes para o trabalho experi-
mental e confeccao do relatério. A solugao de hidroxido foi preparada
pela dissolucao da base e sua padronizagao foi feita com bfitalato de po-
tassio, ja que o NaOH nio ¢ padrio primario. A fenolftaleina foi o indica-
dor escolhido para a visualiza¢do do ponto final da titulagdo.

RESUMO

A parte experimental da disciplina de Quimica Analitica II consiste
em relacionar os conhecimentos teéricos com algumas vidrarias e alguns
instrumentos utilizados em laboratérios de quimica. Em cada aula prati-
ca sao apresentados os procedimentos experimentais de forma clara, sim-
ples e objetiva de modo a capacitar o discente a realizar suas proprias
experiéncias. O aluno devera comparecer ao laboratério usando jaleco,
munido do procedimento da experiéncia e do caderno para anotagoes.
O relatério experimental sera ser confeccionado e constara de titulo,
resumo, introducio tedrica, desenvolvimento experimental, resulta-
dos e discussao, conclusio e referéncias bibliograficas. A solucao de
hidréoxido de soédio é preparada pela dissolucao da base em 4gua. A
padronizacao ¢ feita usando bfitalato de potassio como padriao prima-
rio. Na detecg¢do do ponto final é empregado a fenolftaleina como in-
dicador. Todas as determina¢des sdo efetuadas em triplicata para o cal-
culo das variaveis estatisticas.

PROXIMA AULA

AULA 11: PRATICA 02 - Determinagio da acidez em vinagre e 4cido
fosforico em reagente comercial.
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AUTO-AVALIACAO

1. O que ¢ um padrio primario e quais os critérios exigidos para um com-
posto ser considerado padrio primario?

2. Uma solugdao de HCI foi preparada a partir da dissolu¢ao de 1mL de
uma solu¢io 10 mol/L para balao de 100mL. Em seguida, 25ml. dessa
solucio foi padronizada com uma solu¢ao de NaOH 0,1036 mol/L, sen-
do gastos 25,5ml.. Qual a concentracdo da solugao de HCl padronizada?
3. Como vocé¢ faria para preparar e padronizar uma solu¢ao de NaOH 0,2
mol/I.? Comente e cite todo o matetial necessario. Dados: NaOH 40 g/mol.
4. Porque a fenolftaleina foi empregada para a visualizacdo do ponto final
da titulagio entre a solu¢io de NaOH e o bfitalato de potassio?
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