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Aulas Praticas:

Segunda-feira (T 11): 15 e 30 min — Prof Renato Zanella
Quarta-feira (T 12): 15 e 30 min — Prof2 Martha Adaime
Quinta-feira (T 13): 13 e 30 min — Prof? Martha Adaime

Material Necessario para as aulas praticas:

- Apostila (xérox prédio 17) ou em www.ufsm.br/larp

(em area para alunos)

- papel milimetrado e conhecimentos basicos de Excel®
- avental

- caneta de retroprojetor (para marcar vidraria)

- papel absorvente (lengos de papel)

- comprimidos de AAS (acido acetil salicilico) infantil

- soro fisiol6gico

- antianémico (sulfato ferroso) liquido

Avaliacfes:
Serdo duas avaliacdes por semestre cada uma de acordo com 0s pesos abaixo:
Tipo de Avaliagao Peso
Prova escrita sobre as praticas * 50
Desafio 2,0
Relatorios (c/ gréaficos e calculos) 3,0

*Esta prova sera feita no final do semestre.

Modelo Padrdo de Relatério:

Capa (dados da Universidade, Centro, Depto, Disciplina, Professor)
Titulo
Nome do aluno
Introducéo: sintese do experimento (méximo 10 linhas), contendo o objetivo principal
Parte Experimental: descrever somente se o experimento foi conduzido de forma
diferente da explicada na apostila
Resultados: Grafico(s) e calculos
Discusséo do(s) resultado(s) obtido(s)

Referéncias Bibliograficas: atualizadas (citacdo de acordo com a MDT-UFSM)
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A. COLORIMETRIA

Confeccdo de uma curva analitica para analise de KMnQO, visando

determinacdo de Mn em aco ou racdo animal

Para realizar esta dosagem vocé deve, inicialmente, escolher o filtro ideal para
analise colorimétrica de KMnO,4 e tracar uma curva analitica para KMnO4 (com oito
pontos) considerando a faixa de menor erro (15-65 %T) em colorimetria. A dosagem
colorimétrica na amostra real deve ser realizada ap6s a oxidag&o a ion permanganato.

Nesta aula, vocé realizara somente a escolha do filtro e a confeccdo da curva

analitica.

1. Escolha do filtro para colorimetria.

Usando uma solucdo de KMnO,4 (0,0002 mol/L = 0,001 N) preparada a partir de
uma solucdo (0,02 mol/L = 0,1 N) previamente padronizada, escolha o filtro para

analise de KMnOy,,

e Tomar dois tubos que acompanham o aparelho. Em um dos tubos colocar 4gua
desionizada e no outro, solugdo de KMnQO,. Limpar as paredes do tubo com
papel absorvente.

e Colocar o primeiro filtro no caminho éptico do colorimetro.

e Introduzir o tubo com agua desionizada (branco) no caminho Optico e ajustar o
100% de T (transmitancia).

e Colocar o tubo com KMnO, e fazer a leitura da transmitancia.

e Colocar o segundo filtro e ajustar o 100% de T com o branco, colocar o tubo
com KMnQOy, e fazer a leitura.

e Proceder da mesma maneira com os demais filtros. Planilhar os resultados.

Filtro (nm) %T T A

e Examinar os resultados obtidos e indicar o filtro correto (ou o mais indicado).
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2. Confeccao da curva analitica.

Tracar uma curva analitica para permanganato de potassio, com oito pontos,

dentro da faixa de menor erro (15 a 65% de transmitancia).

e Preparar uma solucao estoque de KMnO, (0,0006 mol/L=0,6 mmol/L= 0,003 N).

Fazendo uso do valor de absorvancia (A) obtido com o filtro escolhido, calcular
as concentracdes da solucédo que apresenta 15% de T e da que apresenta 65%
deT.

Partindo de uma solucdo estoque 0,0006 mol/L, calcular os volumes
necessarios desta solucdo, para a preparacdo das solucdes padrdes dos
extremos da curva (15% de T e 65% deT)

Calcular o incremento em volume necessario para preparar as demais

solucdes. Este céalculo depende do nimero de solucdes padrdes que se deseja.

Construir a tabela dos padrdes e calcular as concentracfes finais das 8
solucbes, da seguinte forma:
1. Separar 8 balbes volumétricos de 25 mL e numera-los de 1 a 8.
2. Preparar, nestes balbes, as diluigbes conforme a tabela acima.
3. Medir as transmitancias das 8 solugbes usando o filtro previamente
escolhido (sempre usar agua desionizada como branco para o ajuste do
100% de T). Completar a tabela.

No V sol est 0,0006 V sol final de agua | Conc Conc %T T A
Sol mol/L (mL) desionizada (mL) (mol/L) | (mmol/L)

1

2

3

4

5

6

7

8

e Construir a curva analitica (A x c) em papel milimetrado e no Excel®.

Martha B. Adaime / Renato Zanella



B. COLORIMETRIA

Determinacdo Colorimétrica de Fe em aco e/ou medicamento.

Para realizar esta dosagem vocé deve tracar uma curva analitica para o
complexo [Fe(C12 Hg N3 )s** ] e escolher o melhor filtro para a analise deste complexo.
A dosagem colorimétrica deve ser comparada com a dosagem por potenciometria que
sera realizada no experimento G.

Obs.: Cada reativo utilizado deve ter seu uso justificado.

Método da 1,10-Fenantrolina.

O Fe(ll) reage com a 1,10-fenantrolina para formar o complexo de cor
vermelho-alaranjado [( C1» Hg N )3 Fe ?*], que no intervalo de pH de 2 a 9, é estavel
por longos periodos.

O Fe(ll), principal interferente, pode ser reduzido com cloreto de hidroxilamonio

ou com hidroquinona.

Parte Experimental:

Preparo dos reativos: (observe se estes reativos ja estdo prontos)

1) Solucdo padrdo de Fe?": Pesar exatamente 0,7 g de alimen ferroso (sulfato de ferro (Il) e
amonio) padrao primario [Fe(S0,4)2(NH,),].6H,0 e transferir quantitativamente para um baldo
volumétrico de 500 mL. Acidificar com gotas de acido sulfdrico, dissolver e completar o

volume com agua desionizada. Nesta solugdo 1 mL = 0,2 mg de Fe (ll).

2) Soluc&o padréo diluida de Fe*: Pipetar 10 mL de sol. padrdo de Fe®* para um baléo
volumétrico de 100 mL e completar o volume com agua desionizada. Nesta solugdo 1 mL =
0,02 mg de Fe(ll).

3) Solucgéo de cloridrato de hidroxilamina 5% (m/v): Dissolver 5 g de NH,OH.HCIl em 100

mL de agua destilada.

4) Solucéo de acetato de soédio 2 mol/L: Pesar cerca de 41 g de acetato de sddio anidro,

transferir para baldo de 250 mL e completar o volume com agua desionizada.

5) Solucéo a 0,25% (m/v) de 1,10-fenantrolina: Pesar 0,25 g de 1,10-fenantrolina, transferir
para baldo de 100 mL, adicionar cerca de 50 mL de agua desionizada, 5 gotas de &cido nitrico

concentrado, agitar e completar o volume com agua desionizada.

OBS.: Para evitar contaminagéo, tomar o cuidado de usar uma pipeta para cada

reagente que n&o deve ser pipetado diretamente do frasco.
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Confeccao da curva analitica:

1) Numerar 6 balGes volumétricos de 25 mL.

2) Adicionar nos balbes de numeros 2, 3, 4, 5 e 6, 0s seguintes volumes de solucéo
padrao de ferro contendo 0,02 mg/mL de Fe (Il), de acordo com a tabela abaixo:

3) Fazer as seguintes adicdes, em todos os balbes, inclusive no branco, na ordem
indicada:
2 mL de solucédo aquosa de cloridrato de hidroxilamina a 5% (m/v).
2 mL de solucéo aquosa de de acetato de sédio 2 mol/L.

4 mL de solucéo de 1,10-fenantrolina a 0,25% (m/v).

4) Completar os volumes dos 6 balées com agua desionizada. Deixar as solu¢des em

repouso por 10 minutos antes de fazer as leituras.

5) Escolher o filtro com a solug¢do do baldo de n° 3, fazendo uso da solucéo do baldo

de n° 1 como branco.

6) Medir as absorbancias de todas as solu¢des usando a solucdo do baldo de n° 1

como branco.

7) Tracar a curva analitica (A x conc.) em papel milimetrado e no Excel®.

N° do Volume (mL) da SOlUQaO Concentragao

~ 0,02 mg/mL
Baldo | o1 diluida de Fe (1) (mg/mL)

T% T A

0,0

3,0

5,0

7,0

9,0

Ol O | W| N|

11,0
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Aplicacao: Determinacdo da Concentracdo de Ferro em Medicamentos

Amostra: Antianémicos a base de sulfato ferroso na forma liquida

1) O volume, em mL, do medicamento utilizado deve ser medido em pipeta

volumétrica e depende da concentracdo contida no rétulo. Por exemplo:

Medicamento com 25 mg/mL de FeSO,4 — diluir 1 mL em 50 mL
Medicamento com 50 mg/mL de FeSO,4 — diluir 1 mL em 100 mL
Medicamento com 125 mg/mL de FeSO4 — diluir 1 mL em 250 mL

2) Transferir 1 mL da amostra diluida para baldo volumétrico de 25 mL e adicionar, na
ordem indicada:
- 1 mL cloridrato de hidroxilamina a 5%.
- Acetato de sodio 2 mol/L até que o pH esteja entre 2-9 (aproximadamente 1 mL).

- 2 mL de solucéo de 1,10-fenantrolina.
3) Completar o volume com agua desionizada.
4) Deixar em repouso por 10 minutos.

5) Fazer a leitura no colorimetro em %T com o filtro adequado. Passar para

absorvancia e obter a concentracdo através da curva analitica.

6) Calcular o resultado em mg de ferro por mL de medicamento.

Obs.: Vocé pode comparar seu resultado com aquele obtido no método

potenciométrico (Experimento G).
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C. ESPECTROFOTOMETRIA

Determinacdo Espectrofotométrica do pKa de um Indicador.

A variacdo da cor de um indicador acido-base em funcdo do pH, permite
determinar o valor do seu pKa espectrofotometricamente.

Quando se faz o espectro de absor¢do de um indicador em sua forma &cida,
outro espectro do indicador na sua forma béasica e ainda outro espectro do indicador
na sua forma neutra em um mesmo grafico, verifica-se que todos estes espectros se
cortam em um ponto, que é chamado PONTO ISOSBESTICO ou ISOABSORTIVO.

A seguir, escolhem-se dois comprimentos de onda situados a esquerda e a
direita do ponto isosbéstico. Nestas regides, se situam a absorvancia méaxima da
forma acida e a absorvancia maxima da forma basica, respectivamente.

Empregando-se os dois valores de A, constrdem-se em um mesmo gréfico duas
curvas AxpH. O ponto de encontro das duas curvas corresponde a uma concentragédo

igual da forma &cida e alcalina, indicando o pH que corresponde ao pKa.

Objetivo do Experimento: Determinar o pKa do indicador azul de bromotimol, por

espectrofotometria na regiao do visivel.

Parte Experimental:

e Obtencdo dos espectros de absorcdo do azul de bromotimol em pH acido,

neutro e alcalino (de 450 a 650 nm de 10 em 10 nm)

- Indicador na forma é&cida (pH= 1): em baldo de 25 mL, colocar 1 mL de solugdo 0,1%
de azul de bromotimol, 12 gotas de solucdo 4 mol/L de HCI e completar o volume com
agua desionizada. Verificar o pH e anotar a cor da solucéao.

pH ......... , COI SOIUGEO: .o

- Indicador em pH neutro em baldo de 25 mL, colocar 1 mL de solug¢édo 0,1% de azul
de bromotimol, 5 mL de fosfato de sédio dibasico 0,1 mol/L e 5 mL de solucéo de
fosfato de potassio monobasico 0,1 mol/L M completando o volume com agua
desionizada. Verificar o pH e anotar a cor da solucao.

pH ......... , COI SOIUGAO: .o

- Indicador na forma basica (pH= 13): em baldo de 25 mL, colocar 1 mL de solug&o
0,1% de azul de bromotimol, 12 gotas de solugdo de NaOH 4 mol/L e completar o
volume com agua desionizada. Anotar o pH e a cor da solucao.

pH ......... B oT0] gSTo] (1 [0F= Lo o
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OBS: observe gque estas solucdes sdo a 1, 5 e 10 da tabela a seguir, portanto
nao € necessario prepara-las novamente.
= Construcédo das curvas A x pH.

a) Numerar 10 bal6es de 25 mL e adicionar as solu¢cbes conforme a seguinte tabela.

Completar os volumes com 4gua desionizada, agitar, verificar o pH e anotar.

Sol. | Vol. Indic.| Vol. NaOH | V. HCI Vol. Na,HPO, | Vol. KH,PO, A A
n.c 0,1% 4 mol/L 4 mol/L 0,1 mol/L 0,1 mol/L pH ....NM ..nm
1 1mL 12 gotas
2 1 mL 5mL
3 1 mL 1mL 5mL
4 1mL 5mL 10 mL
5 1mL 5 mL 5mL
6 1mL 10 mL 5mL
7 1 mL 5 mL 1mL
8 1mL 10 mL 1mL
9 1 mL 5 mL
10 1mL 12 gotas

b) Fazer a leitura das absorvancias de cada uma destas solu¢gdes nos 2 comprimentos
de onda selecionados.

c) Construir um gréfico em papel milimetrado e no Excel® colocando em abscissas o
pH e em ordenadas as absorbancias de cada uma das solu¢gdes. O ponto em que a
curva da forma acida corta a curva da forma basica fornece o pH, que permite

calcular o pka.

d) Comparar com o valor de pka apresentado pela literatura.
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D. ESPECTROFOTOMETRIA

Determinacao de nitrito em agua por espectrofotometria na regiao do visivel

A determinacédo de nitrito (NO,) é de fundamental importancia na verificacdo da qualidade da
agua para consumo, pois sua presenca é um indicativo de contaminacéao recente, procedente
de material organico vegetal ou animal. O nitrito é é instavel na presenca do oxigénio,
ocorrendo como uma forma intermediaria do nitrogénio, tanto pela oxidacdo da aménia a
nitrato como pela reducao do nitrato. A presenca de nitritos em agua acima de 0,1 mg/L indica
processos biolégicos ativos influenciados por poluicao organica (ex. esgotos ou decomposicao
de restos vegetais) ou proveniente de aditivos oriundos de efluentes industriais,
(anticorrosivos de instalacbes industriais) A presenca de nitrito em concentracdo elevada
indica que a fonte de matéria organica encontra-se a pouca distancia do ponto da
amostragem. Em concentragfes acima do permitido pode causar a doenga conhecida como
metahemoglobinemia ou descoramento da pele, tanto em bebés recém-nascidos, como em
adultos com determinada deficiéncia enzimética.

Limites maximos aceitaveis:

Agua Potavel: 0,0 a 1,0 mg/L de N (Portaria 518/2004 Ministério da Satde)

Agua Recreacéo: 0,0 a 1,0 mg/L de N (Resolucdo 20/1986 CONAMA)

Agua Mineral: 0,02 mg/L NO, (Resol. RDC 54/2000); ausente (Port. 14/Bsb de 01/01/1997)

Determinacé&o de nitrito em adgua. Método da sulfanilamida e N-(1-Naftil)etilenodiamina
O ion nitrito (NOy), em meio acido (pH entre 2,0 e 2,5), causa a diazotacdo da sulfanilamida
que formara um complexo de cor vermelho-purpura com o N-(1-naftil) etilenodiamina.

Aplicacao: amostras de aguas naturais em geral (de abastecimento, residuarias domésticas e
industriais e do mar) com concentragdes de nitrito entre 0,01 e 0,1 mg/L NO, em N. Para
concentragdes superiores € necessario diluir a amostra. Coletar 500 mL de agua em
recipiente plastico e manter sob refrigeragdo por no maximo 2 dias. Na estocagem da amostra
de agua para a determinacao de nitrito, nunca use acido para a preservacao. A determinagéo
deve ser efetuada logo apds a coleta, de modo a prevenir a conversao bacteriana do nitrito
para nitrato ou amonia.

Se necessario, filtrar a amostra em membrana de 0,45 um. Se o pH néo estiver entre 5 e 9,

ajustar com HCI 1 mol/L ou NaOH 1 mol/L.

Reagentes:

Solugcdo estoque de ions nitrito (100 mg NO,/L): Em um bequer de 100 mL, pese
exatamente 0,0150 g de nitrito de sddio ou 0,0185 g de nitrito de potassio puros, previamente
secos por 2 h em estufa a 105 °C e resfriados em dessecador por 1 h. Transfira para um
baldo volumétrico de 100 mL com agua bidestilada e deionizada e complete o volume. Esta
solugéo tem validade de 30 dias, quando mantida sob refrigeracéo.

(1 mL desta solucéo contém 0,1 mg de NO,)

Reagente sulfanilamida: dissolva 0,5 g de sulfanilamida em 100 mL de &cido cloridrico a
20% (v/v). Manter em frasco ambar, sob refrigeracdo. A solucéo tem validade de 1 més.

Reagente N-(1-naftil)etilenodiamina: dissolva 0,3 g de N-(1-naftil)etilenodiamina em 100 mL
de acido cloridrico a 1% (v/v). Manter em frasco ambar, sob refrigeracdo. A solucdo tem
validade de 1 més.
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Confeccao da curva analitica:

1) Numerar 6 balBes volumétricos de 25 mL e adicionar volumes de solucéo de nitrito
conforme a tabela a seguir e completar o volume com agua destilada/deionizada;
2) Fazer as seguintes adicdes, em todos os balbes, inclusive no branco, na ordem
indicada:
0,5 mL de solucao de sulfanilamida. AGITAR E AGUARDAR POR 2 MIN;
0,5 mL de sol. de n-(1-naftil)-etilenodiamina. AGITAR E AGUARDAR POR 10 MIN;
3) Medir a absorbancia de todas as solu¢des em 543 nm usando a solucdo n°® 1 como
branco.

4) Tracar a curva analitica com A x concentragéo (mg NO,7/L).

N° do Volume (mL) da solugcdo | Concentragédo
Baldo 1 mg NO,/L (mg NO,/L) Absorbancia
1 (Branco) - -
2 0,5 0,02
3 1,0 0,04
4 2,5 0,10
3) 12,5 0,50
6 25,0 1,00

Determinacdo de nitrito em amostras de agua

Repetir o mesmo procedimento de adicdo dos reagentes descrito acima para 25 mL de cada
amostra de agua e ap0s o tempo de reacgédo efetuar a leitura em 543 nm.
O resultado final é obtido diretamente da curva de calibragdo, em mg NO, /L.

Para a expresséao do resultado em mg NO, em N /L, utilizar a relacdo: 1 mg N = 3,29 mg NO,’

Referéncia bibliogréfica

AMERICAN PUBLIC HEALTH ASSOCIATION, AMERICAN WATER WORKS ASSOCIATION
WATER, ENVIRONMENT FEDERATION. Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater, 19th ed. Washington, DC: American Public Health Association, 1995.
Capitulo 4, p.83-84.
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E. POTENCIOMETRIA INDIRETA (Neutralizagéo)

Dosagem de Acido Acetilsalicilico (AAS) em medicamentos por potenciometria.

Através de medidas potenciométricas, proceda a titulacdo de uma solucéo
contendo o medicamento e determine a concentracdo do acido acetilsalicilico (AAS)
no medicamento.

Esta titulacdo deve ser feita em duplicata e os dados convenientemente
tratados. Entretanto, se os resultados forem diferentes significativamente, fazer uma
terceira titulacdo.Para cada titulagcao construir as curvas:

pH x V (mL); ApH/AV x V (mL)
Determinar o volume no ponto final da titulacéo por via gréfica através da
meédia dos volumes obtidos e calcular a concentracdo de AAS no medicamento.

Obs.: Faca a comparacéao do valor obtido com o do rétulo do medicamento.

Parte Experimental:

1. Cologue um comprimido de AAS (infantil) em um gral e triture-o com auxilio de um
pistilo.
2. Transfira-o quantitativamente para um béquer, adicione 50 mL de etanol e agite
para dissolver.
3. Adicione 150 mL de 4gua destilada e uma barra de agitacdo magnética.
4. Calibre o pHmetro com um tampéao de pH= 9,0 (ver anexo).
5. Lave o eletrodo e coloque-o imerso na solucao a ser titulada.
6. Coloque solucdo padrao de NaOH em uma bureta de 50 mL, sem esquecer de
anotar a concentracao.
7. Proceda uma titulacéo, titulando de 1 mL em 1 mL para localizar o ponto de
equivaléncia (P.E.). Esta servira como guia indicando o PE para as demais.
8. Titule um nova solucéo, adicionando incrementos de 0,5 mL proximo ao P.E.
9. Repetir o item 8.
10. Tabelar os resultados.
11. Construir as curvas, em papel milimetrado e no Excel®: Localizar o P.E.
pH x V (mL).
ApH/ AV x V (mL)
12. Calcular a concentracdo de AAS no comprimido, utilizando a médias dos P.E.

encontrados.
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F. POTENCIOMETRIA INDIRETA (Precipitac&o)

Dosagem de Cl” por potenciometria de precipitacao

Esta dosagem deve ser realizada através de uma titulacdo potenciométrica de
precipitacao.

A amostra deve ser titulada com solucdo de AgNO3; 0,1 mol/L usando um
eletrodo indicador de Ag e um eletrodo de calomelano saturado como referéncia e
uma ponte salina de KNO3; em agar. Ou entdo, um eletrodo de Ag combinado (que
possui um indicador internamente).

Esta titulacdo deve ser feita em duplicata e os dados convenientemente

tratados. Caso haja diferenca entre os resultados, faca uma terceira titulagéo.

Parte Experimental:

1. Pesar 0,15 g de amostra de sal de cozinha e dissolver em 250 mL de agua

desionizada ou 10 mL de soro fisiolégico em 100 mL de &gua desionizada.

2. Colocar o agitador magnético no béquer, conectar o eletrodo de prata combinado.

3. Coloque AgNO3; 0,1 mol/L padréo na bureta, observando sua real concentracao.

4. Ligue o agitador e adicione na bureta mL por mL de titulante, esperando estabilizar.

Faca a leitura do E em mV.

5. Detecte o salto potenciométrico na primeira titulacdo e repita a titulacédo

adicionando de 0,5 em 0,5 mL nas imedia¢des do ponto de equivaléncia.

6. Tabele os resultados e construa os gréficos:

E (mL) x V (mL)
AE/AV (mL)xV (mL)

7. Determine a concentracdo de CI" na amostra em g%.
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G. POTENCIOMETRIA INDIRETA (Oxi-Reducéo)

Dosagem de Ferro em uma amostra real, por potenciometria.

Através da utilizacdo de um eletrodo combinado para oxidacédo-reducao e/ou
um eletrodo de Pt como indicador e um eletrodo de calomelano saturado (ECS)
como referéncia, proceder a titulacdo de uma amostra contendo Fe*" usando como
titulante K,Cr,0.

A titulacdo deve ser feita em duplicata e os dados convenientemente tratados.

O volume do ponto final da titulacéo deve ser obtido graficamente, através das
curvas: AE/AV x V (mL), usando a média dos volumes obtidos em cada uma das

titulacoes.

Observacéo: Vocé pode dosar Fe?* em medicamento e comparar seu resultado com

aguele obtido no método colorimétrico (B).

Titulacdo Potenciométrica de Oxidacdo-Reducéao.

Um eletrodo inerte (por exemplo, de platina), responderd a concentracao

relativa de ions férrico/ferroso em solucéo, de acordo com a equagéo Nernst:

E= E°Fe*/Fe?* + 0,059 . log [Fe*
[Fe*']

Ao titular-se uma solucdo contendo fons Fe?*, em meio acido, com solucéo de
um oxidante (como dicromato), o eletrodo de platina tomara o potencial do sistema

férrico/ferroso até o ponto de equivaléncia e a seguir, o potencial do sistema titulante.

Objetivo: Determinar a concentracdo de uma solucdo de Fe®*, por potenciometria,

usando o oxidante dicromato de potassio como titulante.
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Parte Experimental:

1)Preparar a amostra: Medir 3 mL sulfato ferroso na forma liquida, se 0 medicamento
possuir 150 mg/mL de FeSO,, transferir para um béquer e diluir com 90 mL de 4gua
desionizada. Adicionar 10 mL de acido sulfarico 1:4.
OBS: Usar 2 mL se o medicamento possuir 125 mg FeSO,4 / mL e 5 mL se for
de 25 mg FeSO4/ mL
Preparar o titulante: solugcdo aquosa de K,Cr,0O7 0,1 N ( 0,0166 M)

2) Conectar o eletrodo combinado de Platina.

3) Ligar o agitador e iniciar a titulacdo adicionando solugdo de dicromato de potassio

0,1 N da bureta, de 1 mL em 1 mL e a cada adicao, fazer a leitura em E(mV).

5) Detectar o salto potenciométrico e repetir a titulacdo adicionando de 0,5 em 0,5 mL

nas imediacdes do ponto de equivaléncia.
6) Repetir o item 5.
6) Tabelar os resultados e construir os gréaficos:
E (mV) x V (mL) do titulante
AE/AV x V (mL) do titulante
7) Determinar a concentracdo de Fe** na amostra empregando a média dos volumes

encontrados nos graficos. Comparar o resultado obtido com aquele obtido no

experimento B.
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H. CONDUTOMETRIA DIRETA

H.1: Determinacdo das Constantes de lonizacdo de Acidos Organicos por

Condutometria Direta

Na condutometria direta a célula de imersao (célula condutométrica), usada
para a medida da condutancia especifica, contém dois eletrodos em posi¢cdes fixas
gue devem ser mergulhados em solucao.

Como a condutividade varia de um eletrélito forte para um fraco, com o intuito
de comparar a condutancia de diferentes eletrdlitos foi introduzido o conceito de
condutancia equivalente (A,)

Condutancia equivalente total € a soma das condutancias i6bnicas em diluicdo

infinita.

Objetivo: Determinacdo da constante de ionizacdo de &cidos organicos (acético

e tricloroacético) por condutometria.

Parte Experimental:

1) Mergulhar a célula condutométrica na solucéo, ajustando previamente no aparelho
a constante da célula, quando necessario. Realizar a leitura da condutancia
especifica (k).

2) Determinar a condutancia equivalente (A¢q) a partir da relagéo:

1000 . k
Neq = -========== onde C= concentragcdo da amostra em N
C
3) Determinar o grau de ionizagao: oL = ---mm-m-
No

A0 =LAo  + Ao = sdo tabelados (soma das condutividades do cation e do &nion).
Obs. Obter da literatura os valores de condutividade ibnica (com a unidade) para os
ions envolvidos neste experimento.

4) Calcular o ka HA sabendo-se que:
[H1[A] (C.a).(C.a)

LGN T —— S ———
[HA] C(l-a)
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H.2: Verificacdo da pureza de aguas , através da medida da condutividade:

Esta determinacdo é possivel pois baseia-se na propriedade de conduzir

corrente elétrica, de uma sistema aquoso contendo ions. A unidade medida é o

mho/cm, ou pmho/cm, ou ainda S/cm (Siemens/cm). O método € considerado rapido

para estimar a concentracdo dos ions na agua (fator relacionado a pureza). Ex: A

condutancia da agua destilada deve ser menor do que 2 pumho/cm.

A temperatura € fator importante na alteracao do valor da condutividade.

Portanto, é importante que as medidas sejam feitas em temperaturas controladas ou

seja, usando banho termostatizado.

A exposicao da amostra a atmosfera pode causar mudancas na

condutividade devido a diminuicdo ou aumento dos gases dissolvidos.

Alguns valores de condutividade sdo mostrados na tabela abaixo:

Variagcdo da Condutividade

Tipo de agua (umho/cm)
Agua bidestilada 1,0-2,0
Agua da chuva 10 - 30
Aguas superficiais e subterraneas 50- 40 000

Agua do mar

50 000 ou mais
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Parte Experimental:

1. Ligar o condutivimetro e calibri-lo de acordo com as instru¢ées do manual.

2. Lavar a célula de condutividade com agua destilada e, logo ap0s , lavar com a
solugéo a ser medida.

3. Introduzir em bequer, quantidade de amostra suficiente para cobrir a célula
eletrolitica. (Voce recebera de 3 a 4 amostras com etiquetas identificando-as
comoA,B,CeD))

4. Mergulhar a célula na solugdo da amostra a ser medida, fazendo movimentos
rotativos para retirar as bolhas de ar.

5. Efetuar a leitura na escala adequada.

OBS: Cada resultado deve estar acompanhado da temperatura da solu¢do no

momento da medida, e ser expresso em Siemens/cm ou seus multiplos.
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. CONDUTOMETRIA INDIRETA (Neutralizagao)

Titulacdo Condutométrica de uma mistura de acidos

Neste experimento vocé vai determinar a concentracao de dois acidos através

de uma titulacdo condutométrica de neutralizacao.

A condutancia da solugéao deve ser acompanhada no decorrer da titulacdo e o
ponto final, verificado graficamente (a curva da titulacdo apresenta dois pontos de
interseccdo, o primeiro assinalando a neutralizacdo do acido forte e o segundo a do

acido fraco).

Parte Experimental:

1) Transfira 50 mL de uma mistura em partes iguais do acido cloridrico e acido acético
0,01 mol/L para um béquer de 250 mL e dilua com 50 mL de agua desionizada.

2) Faca a medida da condutancia da solucéo.

3) Coloque a solucédo padrao de hidroxido de sodio 0,1 mol/L em uma bureta.

4) Proceda a titulagao titulando em incrementos de 0,5 mL, medindo a condutancia
apos cada adicao.

5) Trace um gréfico relacionando condutancia e volume de titulante.

6) Fazer o grafico A x V (mL) do titulante em papel milimetrado e no Excel®,
determinando por via gréfica os pontos finais da titulacdo, o primeiro relacionado ao
acido forte e o segundo, ao &cido fraco.

7) Determinar a concentragdo dos acidos na solucéo.

8) Buscar na literatura os valores de condutividade i6nica molar (com a unidade) para:

H+
CH3COO’
"OH
CI
Na*
OBS: Com os valores de condutividades ibnicas molares dos ions envolvidos, é

possivel prever a forma do gréafico representativo da titulagéo.
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J. CONDUTOMETRIA INDIRETA (Precipitac&o)

Dosagem de Cl- por condutometria.

Neste experimento vocé vai dosar CI" em uma amostra, através de uma titulagéo
condutométrica de precipitagao.

A condutancia da solucdo deve ser acompanhada no decorrer da titulagcdo e o
ponto final da titulacéo verificado graficamente (na interseccéo dos dois segmentos da
reta).

O volume do ponto final permite o calculo da concentracdo de CI" na amostra.

Esta titulagcdo deve ser feita em triplicata e os dados convenientemente tratados.

Parte Experimental:

1) Transfira 10 mL de soro fisiolégico (0,9 g %) para béquer de 250 mL.

2) Adicione 50 mL de agua desionizada e uma barra de agitacdo magnética.

3) Faca a medida da condutancia desta solucao.

4) Coloque a solucédo padréo de nitrato de prata 0,1 mol/L em uma bureta.

5) Proceda a titulacao, titulando em incrementos de 0,5 mL, medindo a condutancia
apos cada adicao.

6) Trace um gréfico relacionando condutancia e volume titulante.

7) Detecte o ponto final da titulagcdo graficamente e calcule a concentracdo da

solucéo.

Observacoes:
1. Nao deixar a célula todo tempo em contato com a solucéo para evitar depdésitos
do precipitado de AgCI na célula.
2. Nao ha a necessidade de usar correcédo através do fator de diluicdo, pois 0

titulante tem concentracdo mais de dez vezes maior que a do titulado.
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ANEXOS:
Confecgdo de Graficos no Microsoft Excel (Versdo 2003)

1° Passo: Insira os valores a serem utilizados ho grdfico da seguinte maneira: Os
valores que devem representar o "Eixo x" na "Coluna A" e os que devem constar no
"Eixo y" na "Coluna B".

2° Passo: Para iniciar a confecgdo do Grdfico, clique em “Inserir” na barra de
ferramentas e selecione a opgdo "Grdfico”.

£ 1 Microsoft Excel - Pastal

‘&) Arquive  Edtar Exbir | Inseric | Foematsr  Ferramentss Dados Janela  Ajuda

DEERIGY | G F9-0-18E-b il e -ef
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| 8 | 4,00 0310 | Imagem ¥
9 450 035 | o

10| 500 0320 |
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12 |8 Hiperink...  Ctr+e
i .

| 14,

15

16|

17

3° Passo: Selecione o "Tipo de Grdfico” a ser criado. Neste exemplo,
selecionaremos “Dispersdo (XY)". Na segdo “Subtipo de grdfico” escolha se
desejar exibir pontos de dados e clique "Avancar”.

B3 Microsoft Excel - Pastal
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4° Passo: Na janela que abrird, selecione "Colunas” e clique em "Avancar”.

E3 Microsoft Excel - Pastal
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5° Passo: Selecione todos os valores de dados e clique em E|

k. Microsoft Excel - Pastal
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6° Passo: Clique em "Concluir” e o grdfico estard pronto.

E Microsoft Excel - Pastal

24
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7° Passo: Para inserir uma linha de tendéncia ao grdfico, clique com o botdo
direito do mouse na curva do grdfico e clique em "Adicionar linha de tendéncia”.

E4 Microsoft Excel - Pastal
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8° Passo: Selecione o tipo de linha de tendéncia que desejar. Neste caso, serd
“Linear”, clique em OK.

EE Microsoft Excel - Pastal
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9° Passo: Para exibir o valor de R?, cligue com o botdo direito na linha de

tendéncia e clique em "Formatar linha de tendéncia”.
Ed Microsoft Excel - Pastal
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10° Passo: Clique na guia "Opcées” e selecione a opgdo “Exibir valor de R-
quadrado nho grdfico” e clique em OK.
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Confecgdo de Graficos no Microsoft Excel (Versdo 2007)

1° Passo: Insira os valores a serem utilizados no grdfico da seguinte maneira: os
valores que devem representar o "Eixo x" na "Coluna A" e os que devem constar no
"Eixo y" na "Coluna B".

2° Passo: Para iniciar a confec¢do do Grdfico, selecione todos os valores de dados
e cligue em “Inserir” na barra de ferramentas, selecione a opgdo “Grdfico” e
selecione o "Tipo de Grdfico” a ser criado. Neste exemplo, selecionaremos
"Dispersdo (XY)". Na segdo "Subtipo de grafico”, escolha se desejar exibir pontos
de dados e clique "Ok".
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3° passo: O seguinte grdfico aparecerd:
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4° passo: Clique com o botdo direito do mouse ha curva do grdfico, em cima de um
ponto dessa curva e selecione a opgdo "Adicionar linha de tendéncia”.
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5° passo: Selecione o tipo de linha de tendéncia desejado. Nesse caso, serd
"Linear”, clique em “ok".

Para exibir a "Equacdo no grdfico” e "Valor de R - quadrado ho grdfico”, selecione
essas opgoes (que estdo presentes nessa janela), em icone bem abaixo, clicar em

Fl
n

"Fechar"
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6° passo: O grdfico estd quase pronto
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Inserir as informagdes dos eixos x e y: marcar a bolda do grdfico > Layout >

Titulos dos eixos > Escrever as informagdes dos eixos.
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Calibracao de Eletrodo de pH:

Os potenciais medidos estéo sujeitos a pequenos desvios em relagéo a valores
ideais. Portanto, € necessario calibra-los com solucbes tampéo de valores de pH
conhecidos, o que fara coincidir a indicacdo de pH do aparelho com os respectivos
eletrodos.

Para fins de controle e compensac¢éo do desvio, recomenda-se aferi-lo cada vez
que for utilizad-lo. A calibracdo do equipamento varia de acordo com o modelo do
aparelhno e com a faixa de pH em que é utilizado. Pode-se usar entdo solucbes
tampéo pH 6,86 e 4,01 para equipamentos que operam na faixa acida e solu¢des pH
6,86 e 9,18 para os de faixa alcalina. Para proceder a calibracdo, deve-se seguir o
manual de instrucbes do aparelho. Apdés a calibracdo o equipamento devera
apresentar uma faixa de sensibilidade entre 85 e 100%.

As solugbes tampé&o utilizadas devem possuir certificado de calibragdo e
anualmente o equipamento devera ser encaminhado para um laboratério credenciado

para ser calibrado.

Nota: Antes da calibracdo, limpar o eletrodo (lavad-lo com &gua destilada ou

deionizada e enxugar levemente com papel absorvente macio).

Procedimento de Manutencao:

Limpeza externa:

Realizar limpeza periddica com solucdo de agua e sabdo neutro utilizando
algodao ou esponja macia para massagear o eletrodo. Dependendo da amostra
analisada , lavar com mais ou menos frequiéncia. Enxaguar bem com agua destilada
ou deionizada.

No caso de haver sais cristalizados sobre o eletrodo, mergulha-los em solucao
de 5 a 10% de HCIl ou HNO3 por uma hora e depois proceder a limpeza periodica.

Nota: Manter sempre o eletrodo mergulhado em solugcéo de KCI 3 mol/L e lava-

lo ap6s cada medicdo com agua destilada ou deionizada.

Limpeza interna (troca do eletroélito):

o Trimestralmente retirar todo o eletrélito que esta dentro do eletrodo com uma
seringa,

e« Lavar bem com agua destilada ou deionizada, passar KClI 3 mol e depois
preencher com o mesmo, tendo o cuidado de sempre manter a coluna de KCI

alta afim de evitar contaminagdo com amostras.
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ELETRODO DE VIDRO

O eletrodo de vidro (Figura 1) € um bulbo construido em vidro especial

contendo uma solucao de concentracéo fixa (0,1 ou 1 M) de acido cloridrico (HCI) ou
uma solucdo tamponada de cloreto em contato com o eletrodo de referéncia interno,
normalmente constituido de prata revestida de cloreto de prata, que assegura um
potencial constante na interface da superficie interna do sensor com o eletrdlito.

O elemento sensor do eletrodo, situado na extremidade do bulbo, é constituido
por uma membrana de vidro que, hidratada, forma uma camada de gel, externa,
seletiva de ion hidrogénio. Essa selecéo €, de fato, uma troca de ions sodio por ions
hidrogénio os quais formam uma camada sobre a superficie do sensor. Além disso,
ocorrem forgas de repulsdo de anions por parte do silicato, negativamente carregado,
que esta fixo no sensor. Ocorre, na camada externa do sensor, a geracdo de um
potencial que é funcdo da atividade do ion hidrogénio na solucdo. O potencial,
observado, do eletrodo de vidro depende dessa atividade na solugdo e da atividade

do ion hidrogénio no eletrdlito:

ELETRODO DE REFERENCIA

O eletrodo de referéncia consiste de uma meia célula de potencial constante e

determinado. No interior de um bulbo (Figura 2) o elemento de referéncia acha-se
imerso num eletrélito a qual entra em contato com a amostra através de juncao
(liquida) ou diafragma por onde se forma uma ponte salina a qual deve desenvolver
um potencial de jungcdo minimo possivel. O eletrodo de referéncia é bastante Gtil nas
determinacdes potenciométricas de pH, potencial de oxi-reducdo e espécies ibnicas
especificas as quais se baseiam na medida de diferenca de potencial entre o eletrodo
especifico e o eletrodo de referéncia. Os eletrodos de referéncia mais comumente
usados séo calomelano (Hg / Hg2CI2) e prata/cloreto de prata.

O eletrodo calomelano produz uma referéncia muito boa a temperatura
constante, mas apresenta menos estabilidade com mudangas de temperatura que 0s
eletrodos de prata /cloreto de prata e acima de 60°C ficam avariados.

O eletrodo de referéncia de prata /cloreto de prata (Ag / AgCl) consiste de uma
haste de prata recoberta com cloreto de prata imerso diretamente (Ag/AgCl juncao
Gnica) ou em contato através de juncdo (Ag / AgCl juncdo dupla) no/com eletrdlito
cloreto de potassio 3M saturado com cloreto de prata contido por um bulbo provido de

juncao.
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O eletrodo Ag / AgCI juncéo unica tem sido referido como bom para a maioria
das aplicacBes de laboratdrio ou de campo. O eletrodo Ag / AgCl juncdo dupla é
apresentado como possuindo as mesmas vantagens que o calomelano, mas sem
suas limitacbes com relacdo a temperatura, por exemplo, podendo ser usado, com
vantagem, como referéncia em amostras para as quais o calomelano é

freqlientemente recomendado.

abertura lateral para 1 =hertura lateral para
enchimento campa : enchimento campa
haste de prata recoberta
cam CIDreF‘I::ID de prata haste de prata recoberta haste de prata recabetta
(Ag f g coim cloreto de prata cam cloreto de prata
(&0 F ALChH (A F AgCl)
eletralito eletralita eletralito
elemento de g ¥ elemento de
referéncia T referéncia
: : jungEo
elementa sensar de pH juncEn ou diafragme i elemento sensor de pH
FIGURA 1 - Eletrodo de vidro FIGURA 2 - Eletrodo de referéncia de prata FIGURA 3 - Eletrodo combinado

ELETRODO COMBINADO
A utilizacdo de um par de eletrodos sempre se impde para a determinagédo de

ions especificos e de pH em solu¢des viscosas e suspensdes coloidais. O eletrodo de
vidro combinado ilustrado na Figura 3 é um eletrodo compacto no qual o eletrodo de
vidro acha-se envolvido pelo eletrodo de referéncia de prata/cloreto de prata. € um
eletrodo adequado para a maioria das aplicacdes de laboratorio sendo mais facil de
manusear que o par de eletrodos separados. Os eletrodos combinados mais recentes
tém também um sensor de temperatura integrado Gtil na compensacgao automatica de

leituras de temperatura de diferentes amostras.

O MEDIDOR DE pH

O sistema medidor de pH ou pH-metro consiste de um potenciémetro (aparelho

medidor de diferenca de potencial), um eletrodo de vidro, um eletrodo de referéncia e
um sensor de compensacao de temperatura. Alternativamente, conforme descrito
anteriormente, um eletrodo de vidro combinado pode ser usado.
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Solucdes tampao - Usadas na calibracdo do instrumento.

O sistema de determinacdo de pH deve ser calibrado com a utilizacdo de
solugcdes tampéo de pH. Estas sdo facilmente deterioradas pelo crescimento de
fungos e outros microrganismos ou pela contaminagdo quimicas, particularmente
gases, surgindo dai a necessidade de sua renovacao periddica (mensalmente).

No preparo destas solu¢des deve ser usada agua destilada com condutividade
menor que 2 pmhos/cm, fervida e resfriada a temperatura de 25 °C, contendo 1 gota
de solucédo saturada de KCI para cada 50 mL, estando o seu pH entre 6 e 7. Na
analise de rotina os tampdes padrées de pH podem ser preparados com reagentes
apresentados comercialmente na forma de comprimidos ou envelopes em
quantidades especificadas para determinados volumes de agua destilada. Acham-se
também disponiveis no comércio solucdes ja prontas, mas sua aquisicdo nao €

recomendavel a ndo ser que sua qualidade possa ser atestada.

Solucéo tampéo pH 4,00 (25 °C) - Padrao primario.
Pesar 10,12 g de biftalato de potassio (KHCgH4O,), dissolver em agua destilada, de
qualidade j& especificada, ambientada a 25 °C e diluir para 1000 mL

Solucgéo tampéo pH 6,86 (25 °C) - Padrao primario.
Pesar 3,387 g de fosfato monobasico de potassio (KH,PO,) e 3,533 g de fosfato de
basico de sodio (Na,HPO,), solubilizar em agua destilada propria para a preparacao

de tampdo, a 25 °C, e diluir para 100 mL;

Solucgéo tampéo pH 9,18 (25 °C) - Padrao primario.
Usar 3,80 g de borato de sédio decahidratado [Na2B4.10H20 (borax)] para preparar
1000 mL desta solucéo a 25 °C;

Solucéo tampéo pH 10,01 (25 °C) - Padrao primario.
Pesar 2,092 g de bicarbonato de sédio (NaHCO3) e 2,640 g de carbonato de sédio
(Na,COs3), dissolver em agua destilada a 25 °C, e diluir para 1000 mL;

Solugéo tampéo pH 1,68 (25 °C) - Padrao secundario.
Pesar 12,61 g de tetroxalato de potassio dihidratado (KH3C40s.2H,0), dissolver em
agua destilada, a 25 °C, e diluir para 1000 mL;

Solugéo tampéo pH 12,45 (25 °C) - Padrdo secundario.

Usar mais 2 g de hidroxido de calcio [Ca(OH;)] para preparar 1000 mL de uma
solucdo saturada a 25 °C. Filtrar o sobrenadante através de filtro de vidro de
porosidade média e usa-lo como tampéao. O hidroxido de calcio, usado para preparar
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a solucéo, pode ser obtido em laboratorio a partir da calcinacdo, a 1000 °C por uma
hora, de carbonato de calcio (CaCO3) com baixo teor de alcalis e bem lavado com
agua destilada. Depois da calcinacao, esfriar, hidratar com agua destilada e ferver.
Resfriar, filtrar num filtro de vidro e coletar o Ca(OH), sélido p/secar a 110 °C. Secar

pulverizar e usar.

Solucdes auxiliares - Usadas na limpeza dos eletrodos.
- Hidréxido de sodio (NaOH) 0,1 N - Dissolver 4 g de NaOH em agua destilada e

completar para 1 litro;

- Acido cloridrico (HCI) 0,1 N - Diluir 8,3 mL de HCI em agua destilada e completar
para 1 litro;

- Fluoreto de potassio (KF) acida - Dissolver 2 g de KF em 2 mL de H,;SO,4

concentrado, diluir em agua destilada e completar para 100 mL.

Procedimento de calibracdo do instrumento

A frequéncia de calibracées do pH-metro depende da freqtiéncia de medicbes

e da qualidade do instrumental. Quando o instrumento € estavel e as medi¢cdes sdo

frequentas as padronizagcbes sdo menos frequientes. No caso de as medi¢cdes serem

feitas ocasionalmente padronizar o instrumento antes do uso.
Cada instrumento €, normalmente, acompanhado das instru¢cdes de uso as
quais geralmente compreendem 0s seguintes passos:

1. Ligar os instrumentos;

2. Antes do uso, lavar o(s) eletrodo(s) com &gua destilada, absorver o excesso de
agua com um papel absorvente macio;

3. Introduzir o(s) eletrodo(s) na 12 solucdo tampao (pH = 7) e corrigir ;

4. Selecionar uma segunda solucdo tampao cujo pH situe-se proximo (+ ou - 2
unidades) do pH da amostra. E comum o uso dos tampdes 4 ou 9, dependendo da
faixa em que se situe o pH da amostra,

5. Ajustar as temperaturas, tanto desse tampao como da amostra, para 0 mesmo
valor que pode ser a temperatura ambiente, a temperatura da amostra ou uma
temperatura padronizada, por exemplo, 25 °C. A temperatura escolhida sera a
temperatura de teste;

6. Remover o(s) eletrodo(s) do primeiro tampao, enxagua-lo(s) com agua destilada e
enxuga-lo(s) com papel absorvente macio;

7. Introduzir o(s) eletrodo(s) na segunda solucao tampéao;
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. Remover o(s) eletrodo(s) do segundo tamp&o, enxagua-lo(s) com agua destilada e

enxuga-lo(s) com papel absorvente macio;

. Introduzir o(s) eletrodo(s) na terceira solu¢cao tampé&o de pH abaixo de 10, mas cujo

valor seja cerca de 3 unidades diferente da segundo tampéo. Nestas condi¢des, as
leitura deve corresponder ao pH do tampé&o para a temperatura do teste com uma

precisao de + ou - 0,1.

Medida do pH da amostra

1.
2.

3.

Agitar levemente a amostra, com o auxilio de um agitador magnético;

Introduzir o(s) eletrodo(s) na amostra e, estabelecido o equilibrio, fazer a leitura do
pH. Em amostras tamponadas ou de elevada forca idnica condicionar o(S)
eletrodo(s) mantendo-o(s) imerso(s), por 1 minuto, numa porcdo de amostra,
enxuga-lo(s), imergi-lo(s) numa nova porcao de amostra e ler o pH.

Lavar os eletrodos com agua destilada e enxuga-lo(s) com papel absorvente macio.

Manutencé&o dos Eletrodos

1.
2.

No inicio da operacédo seguir as instru¢des do fabricante dos eletrodos;

Apbs o inicio de operacdes os eletrodos devem ser mantidos imersos em solucéo
cuja composicado depende do tipo de eletrodo entretanto, agua destilada ndo deve
ser usada para manter imersos os eletrodos sendo preferivel, na falta de melhor
alternativa usar 4gua da torneira. Os fabricantes fazem as recomendacdes sobre a
solucédo da manutencao do(s) eletrodo(s), mas de um modo geral a solucdo tampéao
de pH= 4 é a melhor escolha para o eletrodo de vidro e cloreto de potassio
saturada é a melhor alternativa para eletrodo combinado e eletrodos de referéncia;

. Eletrodos de vidro séo suscetiveis a diminuicdo da sensibilidade, resposta lenta e

erros de leitura com duas solucdes tampdo devidos a riscos e arranhdes,
deterioragcdo ou a acumulacdo de residuos sobre a superficie de vidro. O
“rejuvenescimento” de tais eletrodos pode ser feito através do tratamento ciclico
acido-alcali que consiste na imersao do sensor em HCI 0,1 N e, em seguida, em
NaOH 0,1 N repetindo-se o tratamento mais duas vezes. Alguns fabricantes
sugerem condutas alternativas para o tratamento acido-alcali através da imersao
por 5 minutos em NaOH 0,1 N e outra em HCIl 0,1 N por igual periodo. Se o
tratamento ciclico acido-alcali falhar imergir o sensor em solugéo auxiliar de fluoreto
de potassio durante 30 segundos. Depois do tratamento de rejuvenescimento

manter o eletrodo imerso em solugcéo tampéao de pH= 7 durante uma noite.
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CALIBRACAO DO CONDUTIVIMETRO

Preparacdo do Padrédo de Condutividade

. Pesar em um vidro de reldgio, 0,7453 g de cloreto de potassio com precisdo de

0.0001 g

2. Tarar a balanca com um baldo volumétrico de 1000 mL (balanca semi-analitica).

3. Trasferir o maximo possivel do sal para o baldo sem utilizar agua.

4. Lavar o vidro de relégio com agua destilada e deionizada recolhendo-a para o

baldo até se obter 1000 g de solucao.

5. Agitar e guardar a solucéo.

Esta solucdo € o padrédo de calibracdo do Condutivimetro e o valor de sua

condutividade a 25 °C é 1408 pS/cm.

Procedimento de calibracdo do Condutivimetro

0N

Colocar, em um becker de 200 mL, 100 mL da solucéo padréo de calibracéo.
Levar esta solucao para o banho termostéatico previamente calibrado para 25 °C.
Esperar estabilizacdo da temperatura da solucéo.

Em um outro becker de 200 mL, adicionar mais 100 mL da solucdo padrao para
ser usada como solucéo de lavagem antes da calibragéo.

Estabilizada a temperatura da solucdo, ajustar no condutivimetro, o botéo
coeficiente de temperatura para 2,2% / °C.

Imergir a célula de condutividade, previamente lavada, primeiro na solucdo de
lavagem e depois na solucao de calibracao.

Esperar estabilizacdo da leitura e acertar o valor para 1408 uS/cm no botdo da

constante de célula.
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