NOCOES DE TITULACAO

META

Determinar a concentracao de HCI por
volumetria de neutralizagdo, utilizando
indicador acido-base.

OBJETIVOS

Ao final da aula, o aluno devera:

fazer medidas de volume usando bureta
e pipeta;

detectar o ponto final da titulagao
através de indicador visual;

fazer os calculos de concentragdo a
partir da anadlise volumétrica;

e determinar a concentragao de acido
por reacdo acido-base.

PRE-REQUISlTOS
Ter assimilado o conteudo
das aulas 01 a 09
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14, caro aluno ou aluna! Com esta aula, estamos
concluindo a Unidade I desta disciplina do curso de

Quimica. Espero ter contribuido para agregar valor ao seu apren-
dizado, dentro desses conhecimentos imperiosos para a profis-
sao de Quimica. Vamos, entdo, para a ultima

aula?A determinagao da quantidade de uma

INTRODUCAO

substancia dissolvida em um solvente qualquer
geralmente pode ser feita por uma técnica de-
nominada titulacao. Basicamente, faz-se reagir uma solucio de
concentracio conhecida (titulante) adicionando continuamente
uma solucao de concentragao desconhecida (titulado) na pre-
senca de uma substancia que indica o término da reagdo. A pat-
tir dos volumes de reagdo e do conhecimento da estequiometria
da reacdo quimica, é possivel determinar a concentragao da so-

lucao desconhecida.

Estequiometria.
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processo de titular um 4cido por uma base, ou vice-
versa, consiste em adicionar gota a gota a solu¢ao de

um deles a uma solugdo de outro até que as quantidades de H"

(aq) e OH" (aq) sejam iguais. Se isto for feito usando solugdes de

HCI e NaOH, a solucao resultante tera H*

= OH = 10 7" M, quando forem mistura- TITULA(;AO

das quantidades exatamente iguais de 4cido QUANTITATIVA

e base de mesma concentragao. Este ¢ o pon-

to de EQUIVALENCIA na titulacio onde existe uma exata cot-

respondéncia as relagdes estequiométricas que presidem a reagio.

O ponto da titulagao em que alguma indica¢do assinala o
término da reaciao é chamado PONTO FINAL. A diferenca
entre o ponto final e ponto de equivaléncia constitui o ERRO
DA TITULACAO.

A primeira vista pode se pensar que a reagao entre quantida-
des equivalentes de um 4cido e uma base
resultaria sempre em uma solugio neu-
tra. Entretanto, isto ndo ¢ sempre ver-
dade em virtude dos fenomenos de
hidrélise que acompanham as reacdes
entre acidos e bases fracas ou vice-versa.

Para identificarmos que o ponto fi-
nal da titulagido foi alcancado, fazemos
uso dos INDICADORES, isto é, com-
postos organicos que se comportam
como acido fraco ou base fraca mudan-
do de coloracio numa determinada fai-
xa de pH. Podemos citar como exem-
plo a FENOLFTALEINA, que adqui-
re coloracdo résea em meio basico e é
incolor em meio acido.

Indicando-se a titulagio com uma
solucdo acida contendo fenolftaleina, a

solucio serd incolor. A medida que a © ponto final da titulagao (paginas.fe.upp)
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solucao de NaOH ¢ adicionada lentamente, a solugao permanece-
ra incolor até que a base seja suficiente para neutralizar todo o aci-
do. Adicionando, entio, uma pequena quantidade de base, a solu-
¢ao se tornard rosea. Observando com cuidado, é possivel ver a
gota da base que provoca a mudanga de cor.

Solugdes de mesma normalidade reagem, entre si, volume a
volume. Solu¢des de diferentes normalidades reagem, entre si,
em volumes inversamente proporcionais as suas normalidades.

No processo de titulagdao, fazemos uso de uma solugao pro-
blema, cuja concentracao desejamos determinar, ¢ de uma solu-
cao titulagio de concentragao exatamente conhecida que noés
denominamos de Solu¢dao Padriao. O preparo de uma solugio
padrio requer o uso de um reagente quimicamente puro com
composicao perfeitamente definida. Os reagentes com essas ca-
racteristicas sao denominados de Padroes Primarios.

Sabendo-se, pois, que V, ml. de uma solugio de normalidade
N, de uma substancia A, reage exatamente com V, mL de uma

solugio de normalidade N, de uma substancia B, estabelece-se que:

Na execucao do método, mede-se exatamente por meio de
uma pipeta volumétrica um volume da solugido de normalidade
N da substancia A. Este volume ¢ colocado em um erlenmeyer
ao qual adicionamos algumas gotas de um indicador adequado.

Lava-se a bureta 2 a 3 vezes com por¢oes de 5 mL - de solugao
de normalidade N conhecida - da substancia B, enche-se a bureta
com esta solu¢ao acima de “zero” e ajusta-se o volume a ‘0” mL.

Goteja-se a solu¢do da bureta no erlenmeyer sob continua
agitagdo até que reaja toda a solucdo nele contida.

Lé-se, na bureta, o volume V, gasto e calcula-se entdo a not-

malidade da solucdo desconhecida através da reacio.
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USO DA BURETA

O escoamento da bureta deve ser feito com ela fixa, em po-
si¢ao vertical, por meio de um suporte proprio. A torneira deve
ser operada com a mao esquerda (um individuo canhoto deverd
proceder de modo inverso). Uma
vez fechada a torneira depois do es-
coamento do liquido, a fragdo da
gota que permanece na ponta deve
ser retirada, tocando a bureta com

a parede interna do recipiente para

o qual escoa o liquido. A leitura da ph

bureta deve ser feita ao nivel da po-

sicao inferior do menisco, exceto

nos liquidos de forte coloracao, e

com vista no mesmo plano horizon-

tal, para evitar o erro de paralaxe.

Vd

Nas buretas de graduagio ao déci-
mo o volume deve ser estimado até
+ 0,01 mL.

A bureta deve ser lavada com

por¢des de 5 mL da solugdo que
vamos usar. Deixe alguns mL es-
correr pela torneira. A seguir a bureta ¢ colocada em posigao
horizontal e, com um movimento lento de rotacdo, derrame
lentamente o resto da solu¢do pela parte superior. Certifique-

se de que a solugao molhou a parte interna por completo.

- Encha a bureta até 1 a 2 cm acima do zero a ajuste o volume a “0” mL.

- Anote a leitura inicial da bureta, que nao precisa ser obrigatoria-

mente zgual a 0.00 ml.

- Sempre que usar a bureta devera proceder como foi indicado.
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PREPARO E PADRONIZACAO DA SOLUCAO
DE HCL

SOLUCAO DE ACIDO CLORIDRICO - HCI
O 4cido cloridrico nao ¢ um padrio primario e, por isso, tor-
na-se necessario padroniza-lo. Sabe-se que uma solucao saturada

desse gas fornece uma solu¢do a 35,6% em peso de HCI, com
uma densidade d = 1,18g/ml..

MM.,, = 36,5
A. PREPARO DA SOLUCAO DE HCl + 0,1M

1- Verificar, no rétulo do frasco, a densidade e a porcentagem em

peso do HCI concentrado.
2- Calcular o volume do 4cido para preparar 1000mL da solugiao & 0,1M.

3- Medir, em cilindro graduado, o volume calculado de HCI con-

centrado p. a..

4- Colocar * 250mL de agua destilada em um cilindro graduado de

500mL e juntar o volume medido do acido.

5- Completar o volume de 1000mL com agua destilada.

Homogeneizar a solugao com um bastao de vidro.

6- Colocar a solugao em frasco de vidro limpo e lavado com peque-

na por¢ao do acido preparado. Rotular.

B. PADRONIZACAO DA SOLUCAO DE HCI COM CARBO-
NATO DE SODIO Na,CO,.
O carbonato de sédio ¢ um padrao primario. Dois pontos de

inflexdo sao observados nesta titulacio. O primeiro ponto ocorte a



pH 8,3 e corresponde a conversao de carbonato (CO,*) a hidrogénio
catbonato (HCO,-); o segundo ponto de inflexdo ocorre a pH 3,8 ¢
envolve a formagio de 4cido carbonico (H,CO,). O segundo ponto ¢
sempre usado para a padronizacao porque a mudan¢a de pH aqui ¢
maior do que ao primeiro ponto. Aquecimento da solugao elimina o
tampao H,CO,/HCO,-, possibilitando uma melhor visualizagao da

mudanca de coloracio do indicador.

MM._ .o, = 106
1. Pesar, exatamente, de 0,2000 a 0,2500g de Na,CO,, seco em
estufa a 270-300°C durante 30 minutos e transferir para um

erlenmeyer de 250mL.

2. Dissolver em 25mL de agua destilada e adicionar 2 a 3 gotas do

indicador metil Orange.,

3. Lavar a bureta 3 vezes com porg¢des de 5mL da solugao acida
preparada. Encher a bureta até 1 a 2 cm acima do zero e ajustar

o volume a 0 mlL.

4. Titular com a solu¢ao de HCI * 0,1M até viragem do indicador

para alaranjado.
5. Repetir a padronizagio com outra por¢io de Na CO..

Observacao:

Para melhor precisao da andlise, ¢ conveniente efetuar um
ensaio em branco, que consiste em adicionar a = 60mL de agua
destilada, 2 a 3 gotas de metil orange e solugao de HCI £ 0,1M
até viragem do indicador. Gasta-se, geralmente, uma a duas gotas.

As determinagoes devem ser efetuadas em triplicata. A

titulacio deve ser conduzida lentamente, controlando o fluxo do
titulante contido na bureta com a mio esquerda.
C- CALCULO
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1. A partir da massa de Na,CO, e do volume de 4cido gasto na
titulacio, calcular a molaridade exata da solucio.

2. A partir da molaridade média da solu¢ao, expressar os resultados
em termos de Intervalo de Confianca.

3. Ajustar a molaridade se necessatio.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL:
Inicialmente devemos preparar solugoes de NaOH com con-
centracOes diferentes. A seguir, vamos determinar as concentra-
¢Oes destas solugoes de NaOH, titulando com uma solugio pa-
drao de HCL

No preparo das solugdes tome muito cuidado para evitar pet-
das de material. A manipulacao da solucao deve ser em frascos

volumétricos.

TITULACAO DAS SOLUCOES DE NAOH
COM SOLUCOES DE HCI

O titulo (concentracdao) da solucio de HCI esta anotado no
frasco disponivel no laboratério. Anote, pois sera necessario para
os calculos subseqientes.

Obtenha duas buretas limpas de 50 mL. Preencha-as com
agua destilada e faga um teste para verificar a ndo ocorréncia de
vazamento nas torneiras. Enxaglie uma das buretas com a solu-
¢ao de NaOH preparada e outra bureta lave com solugdo pa-
drao de HCI. Depois de enxugar as buretas por fora, preencha
cada uma delas com as respectivas solugoes. Cuidadosamente,
deixe escoar a solucio de cada bureta até a marca zero,
posicionando a parte inferior do menisco nesta marca.

Verifique se a parte inferior da bureta (abaixo da torneira)
foi totalmente preenchida com a solugao (a presenca de bolhas
de ar pode causar erro na medida do volume). Transfira 20,0 mL da
solucao de HCI, contida na bureta, para um erlenmeyer de 250 mL.

Em seguida, adicione 3 gotas de solugao de fenolftaleina.



Nocoes de titulacédo

Segure o gargalo do etlenmeyer com uma das maos e com a outra
manipule a torneira da bureta contendo a solu¢io de NaOH 0,2 mol/
L de acordo com o procedimento descrito anteriormente.

Titule lentamente, agitando sempre em movimento circu-
lar. Continue titulando o HCI com o NaOH até aparecer uma
leve cor résea. Se a cor desaparecer ao agitar a solu¢ao adicione
mais solu¢io de NaOH, gota a gota, até obter uma cor perma-
nente por 10-15 s. Cuidado para nao ultrapassar o ponto de vira-
gem. Anote o volume gasto.

Preencha novamente a bureta e titule outra aliquota de HCI
para se ter valor em duplicata. Use o valor médio.

Siga 0 mesmo procedimento no caso da solucao diluida de
NaOH 0,05 mol/L, usando a solu¢do padrio de HCI de menor

concentracao (anote este valor).

Titulacio das solucGes (paginas.fe.up.pt)
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ATIVIDADES

A. Por que ¢ necessario titular as solu¢bes de NaOH para determi-
nar sua concentragio com precisaor

B. Este procedimento é sempre necessario?

C. Comente quais as etapas do procedimento experimental que
podem causar erros no resultado final.

D. Como vocé faria para preparar uma solu¢io de HCI 0,1 mol/L.
Comente sobre o material volumétrico necessario para esta prepa-
ra¢do e a sua manipulacdo. Como esta solu¢iao pode ser padroniza-
dar Consulte a literatura.

E. Qual ¢ a funcio da fenolftaleina? Por que usamos s6 3 gotas?
E. Por que ¢ necessario titular as solugdes de NaOH para determi-
nar sua concentragio com precisaor

G. Este procedimento é sempre necessario?

H. Comente quais as etapas do procedimento experimental que po-
dem causar erros no resultado final.

I. Como vocé faria para preparar uma solugao de HCI 0,1 mol/L.
Comente sobre o material volumétrico necessario para esta prepa-
ragdo e a sua manipulacdo. Como esta solu¢iao pode ser padroniza-
dar Consulte a literatura.

J. Qual ¢ a funcao da fenolftaleina? Por que usamos s6 3 gotas?



titulagdo ¢ uma operagao feita em laboratério para de-

terminar a concentracao de uma solugio a partir de outra
cuja concentragdo ¢ conhecida. Além dos calculos de concentra-
¢do que vimos na aula anterior, desenvolvemos no experimento
de titulacao a habilidade para fazer medidas de volume, usando
bureta e pipeta previamente calibradas e a percep¢do visual para
detectar o ponto final da titulagdo através da
mudanca de cor do indicador. Por fim, deter-

CONCLUSAO

minamos a concentracio de uma solucio de

NaOH pelo uso de uma solu¢ao padronizada

de HCI através da titulagao. Os dominios dos calculos e do proce-
dimento experimental da titulacio sio de grande importancia para
o quimico que utiliza esta metodologia em muitas situagoes. Para
que se tenha idéia, a titulacio pode ser empregada tendo como
base nao apenas as reacoes acido-base, mas também as reagoes de

precipitagao, complexagao e 6xido-redugao.
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RESUMO

Nesta aula nés vimos uma importante operagao laboratorial cha-

mada titulagdao, na qual, a partir de uma solu¢ao de composicao e

concentracao conhecidas, nés podemos obter a concentragio de
outra solu¢ao, utilizando como principio o equilibrio quimico. Uma
vez que ao adicionarmos uma quantidade minima de excesso do
titulante, observamos que o mesmo reage com o indicador visual,
podemos considerar o ponto final do experimento (mudanga de
cor do indicador) como praticamente igual ao ponto de equivalén-
cia que nada mais ¢ do que o equilibrio da reagdo do titulado com o
titulante. Para exemplificar, utilizamos um sistema acido-base para
determinar a concentragdo de NaOH a partir de uma solu¢ao pa-
dronizada de HCL. A titulagdo é empregada em muitos sistemas que
utilizam o equilibrio de reagoes acido-base, bem como reagbes de
precipitagao, complexagio e oxido-redugao. Além de desenvolver
a habilidade para realizagio do experimento com precisao, é impor-
tante que o quimico desenvolva a habilidade de realizar calculos de
concentragiao baseados no equilibrio quimico e, desta forma, possa

concluir satisfatoriamente o seu trabalho.
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