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RESUMO

A titulagdo potenciometrica € uma uma técnica de analise instrumental
gue usa como meio de analise a medi¢ao da diferenca de potencial em uma
amostra. Em sala foi apresentado um video de uma pratica onde foi realizado a
calibracdo do pHmetro e a titulacdo potenciometrica, com os dados obtidos
desta praticas foram feitas as plotagens dos graficos de primeira e segunda
derivada, a concentracao e o titulo da amostra de vinagre, sendo estes 0,68 g
L™ e 4,0% respectivamente.
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7.2. Anexo B — Questionario



1. INTRODUCAO

Os métodos analiticos sao subdivididos em classicos e instrumentais. Nos
meétodos classicos, atribuida a uma analise qualitativa, determinam-se a
presenca de um determinado analito em uma amostra desconhecida por meio
de parametros, como cor, ponto ebulicdo ou fusdo, solubilidade e outros. Ja
durante uma analise quantitativa, medidas gravimétricas ou volumétricas
quantificam e indicam a presenca do analito investigado. E, em procedimentos
instrumentais, busca-se medir as propriedades fisicas do objeto analitico como
pH, absorcdo ou emissdo de luz, razdo m/z e entre outros. (SKOOG et al,
2009)
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As técnicas potenciométricas € um tipo de analise instrumental que tem
como base o calculo do potencial de células eletroquimicas pela diferenca de
potencial entre o eletrodo de referéncia e o eletrodo indicador, relacionando a
ddp a concentragdo da substancia de interesse na solucdo. No entanto, as
primeiras implicacdes relacionadas a esse tipo de analise aconteceu em 1890

com a formulacdo da Lei de Nernst, inicialmente, aplicando a potenciometria

Seria interessante trazer
informacdes sobre a titulagcdo

apenas a observacao de equilibrios redox. (SKOOG et al, 2006) \Z_
envolvida na pratica realizada

Dentro das técnicas potenciométricas, tem-se envolvidas as titulacdes
redox, que € baseada em uma reacdo de oxirreducao entre analito e titulante.
Um exemplo desse tipo de volumetria é a reacdo entre Fe?" (analito) e Ce**

(titulante):

Ce** + Fe?* — (Ce3t + Fe3* Eqg. 1

Inicio do paragrafo a
2cm da margem

Nesse tipo de reacdo usa-se um eletrodo indicador de platina e outro de

referéncia de calomelano saturado. Com isso, € possivel calcular o potencial da
solucdo formada antes, no e depois do ponto de equivaléncia. (BACCAN et al,
1979; HARRIS, 2001)

Apesar da pratica que foi realizada de maneira virtual abordar conceitos de
uma volumetria redox, os reagentes envolvidos geralmente participam de uma
reacdo de neutralizacdo, em que um acido (HzO") e uma base (OH’) reagem
formando um sal (4cido, basico ou neutro) e &gua. O carater do sal vai
depender da forca dos ions das solu¢des envolvidas no processo. Neste
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experimento participaram do procedimento solucdo de soda caustica (base
forte) e acido acético (acido fraco). (BACCAN et al, 1979; SKOOG et al, 2006)

O vinagre (substancia utilizada na pratica — CH3COOH) é um produto
liquido de pH que varia na faixa de 3,0 a 3,5, que tem sido usado por milénios
como um ingrediente culinario, conservante e agente de limpeza. Ele é
produzido por meio da fermentacdo de carboidratos, geralmente produtos
agricolas como frutas, grdos ou vinhos. (RIZZON; MENEGUZZO, 2002)


https://www.embrapa.br/busca-de-publicacoes/-/publicacao/list/autoria/nome/luiz-antenor-rizzon?p_auth=9wyPKXnc
https://www.embrapa.br/busca-de-publicacoes/-/publicacao/list/autoria/nome/julio-meneguzzo?p_auth=9wyPKXnc

2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo geral

e Determinar o teor de acido acético em uma solucéo de vinagre

através do método instrumental potenciométrico.

2.2. Objetivos especificos
e Avaliar o método instrumental pontenciométrico;
e Calibrar o pHmetro usando solucdes de pHs conhecidos;
e Construir uma curva de calibracdo que relacione a
concentracéo de ions HsO'/OH™ com o pH;

e Obter o ponto de equivaléncia da solucao a partir da segunda
derivada.



3. PARTE EXPERIMENTAL

3.1. Materiais
e Baldo volumétrico 10 mL
e Béquer 25 mL 100 mL (Célula)
e Bureta 25 mL

e Suporte universal

3.2. Equipamentos
e Agitador magnético
e Barra magnética

e pHmetro portatil

3.3. Reagentes
e Acido acético (solucdo de vinagre)
e NaOH 0,1 mol L™

3.4. Procedimento experimental

e Calibracédo do pHmetro

Inicialmente com o pHmetro ligado, o eletrodo de vidro foi lavado com agua
destilada e, posteriormente enxugado com papel toalha. As solucbes de
calibracdo pH 4 e 7 foram colocadas separadamente em béqueres de 25 mL.
Em seguida pressionou-se a tecla HOLD para a restauracédo do pHmetro para
que fosse inserido na primeira solucdo padrdo de pH 7. Quando o pH ficou
entre 6 e 7, clicou-se a tecla CAL para calibrar o eletrodo de pHmetro. Apos
isso, o eletrodo foi lavado novamente e, posteriormente colocado em uma
solucdo padronizada de pH 4 repetindo 0 mesmo passo anterior para calibra-lo.
Seguidamente, o eletrodo de vidro foi lavado mais uma vez para o proximo

passo.
e Titulagdo potenciométrica

Nessa etapa do procedimento experimental pipetou-se uma aliquota de
10,0 mL de vinagre em um baldo volumétrico de 100 mL e completou-se com
agua ultrapura até aferir o menisco. Em seguida, a solucdo foi homogeneizada

de forma cuidadosa.



Em uma bureta de 25 mL previamente lavada foi colocada a solucédo de
NaOH 0,1 mol L. Logo depois, pipetou-se 15 mL da solucéo diluida de vinagre
em um béquer de 100 mL (Célula), colocando-o0 o0 sob o agitador magnético. No
béquer de 100 mL (célula) inseriu-se o pHmetro de modo que o eletrodo de
vidro ficasse submerso a solucdo diluida de vinagre, em seguida, foi
introduzida uma barra magnética e ligou-se o agitador magnético para que a

solucéo fosse bem homogeneizada, sem provocar turbuléncia.

Por conseguinte, foi medido o pH da solu¢éo diluida de vinagre e anotado o
valor. Em seguida, titulou-se de 1,0 em 1,0 mL da solucédo de NaOH (0,1 mol L
1Y ao béquer em a solucdo de vinagre estava presente. Apds cada adicdo
anotou-se o pH para cada volume adicionado e os valores foram anotados para
posteriores tratamento de dados. O procedimento foi repetido até que o ponto

de equivaléncia fosse alcancado e ultrapassado.



4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Durante uma titulagdo potenciométrica, é comum plotar uma curva
caracteristica, na qual os valores de potencial ou pH sdo representados no eixo
vertical (y) e os valores do volume de titulante adicionado sédo representados no
eixo horizontal (x). O ponto final da titulacéo €é identificado quando ocorre uma
mudanca abrupta no potencial ou pH e para minimizar erros durante a titulagdo
potenciométrica, recomenda-se a adicado do titulante em pequenos volumes, o
que resulta em um maior numero de pontos na curva. Além disso, para uma
melhor anélise da curva € possivel construir novos graficos a partir de suas 1°
e 2° derivadas (Figura 1b e c). (SOUSA, 2018)

Por meio da razdo entre as variagdes do potencial ou pH (AE ou ApH) e o
volume do titulante (AV) é obtida a curva para a primeira derivacdo em funcao
do volume médio do titulante no eixo das abscissas. Com a variacdo maxima
de ApH/AV, pode-se determinar o ponto final da titulalacdo através da
extrapolacdo no eixo das abscissas, e a segunda derivada é baseada na
derivada da primeira derivada. Nesse caso, s&o plotados os valores da
derivada da primeira derivada (A%pH/AV?) em funcdo do volume médio
resultante dos volumes utilizados na primeira derivada no eixo das abscissas.
(SOUSA, 2018)

E ideal apresentar os resultados em ordem com os
objetivos especificos:

Calibragdo do pHmetro;
Curva de titulacao;
12 e 22 derivada;

Determinagéo da amostra.
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Calibração do pHmetro;



Curva de titulação;



1ª e 2ª derivada;



Determinação da amostra.


Figura 1. a) Curva caracteristica da titulagdo potenciométrica; b) Primeira
derivada; c) Segunda derivada
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Fonte: Sousa, 2018

A titulacdo acido-base € uma técnica classica utilizada na analitica como
forma de quantificar a concentragdo de um &cido ou base através da
neutralizacdo, para que seja possivel visualizar o ponto de equivaléncia nesta
reacdo, se utiliza de um indicador colorimétrico que tem como caracteristica
apresentar uma mudanca de coloracdo em uma faixa especifica de pH, com a
adicdo de um pHmetro ndo ha a necessidade de utilizar um indicador, j4 que o
pH da é verificado no pHmetro. (SKOOG, 2009)

Para cada adicao de NaOH que reage com o acido acético ha o aumento do
pH ja que a reacdo destes dois forma um sal de &cido-base que é basico,
notasse que apods a solucdo de acido acético apresentar pH 7,2 apenas 0,5 mL
de NaOH é o suficiente para elevar o pH da solucdo para 10,5, isto ocorre
porque em pH 7 as concentracbes de OH e H3O" sdo iguais, apds isso
qualguer volume de NaOH adicionado em solucdo estard em excesso e por
ndo haver mais acido para reagir o pH da solu¢cdo sofre um aumento
significativo com a adicdo de apenas 0,5 mL de titulante apdés o ponto de
equivaléncia, como mostra o Grafico 1a.

10


gleid
Retângulo

gleid
Balão de comentário
Esse parágrafo poderia ser apresentado na introdução.


Gréfico 1.

a) Curva de calibracéo; b) Primeira derivada; c) Segunda derivada
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Fonte: Autores, 2023

Os graficos aqui apresentados podem ser
definidos como figuras.

Essas figuras podem ser melhor
organizadas, seguidas de suas
discussoes, assim facilita o entendimento
do leitor nos seus resultados.

Defina-se como figura.

Como é possivel observar, os gréaficos presentes na Figura 1 e o Grafico 1

sao similares, o que evidencia um bom tratamento dos dados obtidos. Dessa

maneira, por meio do Grafico 1c é permitido encontrar o ponto final da titulacao,

gue segundo SOUSA (2018) é determinado quando a reta cruza o lado positivo

e negativo e passa pelo zero. Com isso, obtiveu-se aproximadamente 10,2 mL

11
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Essas figuras podem ser melhor organizadas, seguidas de suas discussões, assim facilita o entendimento do leitor nos seus resultados.
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como ponto de equivaléncia, e a partir desse valor calculou-se a concentracéo

do &cido acético em uma amostra de vinagre, que foi de 0,68 g L™ (Anexo A).

Além disso, utilizando a Eq. 2 calculou-se o titulo da amostra (Anexo A),

C
1000

T= Eq. 2

encontrou-se um valor de aproximadamente 4,0 % em teor de &cido acético.
De acordo com a legislagéo brasileira, esse resultado obedece a quantidade
minima de CH3COOH que é de 4 %.

12



Exatamente

5. CONCLUSAO
Através da calibragdo pHmetro, obtencdo de sua curva analitica e as 12 e 22
derivada pode-se estimar o valor volumétrico do ponto de equivaléncia. Esse

resultado foi de aproximadamente 10,2 ml e, por meio dele conseguiu-se

chegar aos valores de concentracdo e titulo da amostra de vinagre, que foram
respectivamente 0,68 g moL™ e 4,0 %. Apesar de ser um método demorado,
apresenta boa eficiencia na determinagdo do ponto final em titulagbes de

carater redox, além de nao ser destrutiva.

13
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7. ANEXOS

7.1. Anexo A — Célculos
e Célculo da concentracdo molar (C) do acido acético para uma

aliquota de 15 mL de vinagre

NnaoH = NCH;CO0H
Cnaor * VNaon = Ccuscoon * Verscoon
0,1 mol * L™ x 0,0102 L = ¢y coon * 0,015 L
Ccuycoon = 0,068 mol + L1

e Célculo da concentracdo molar (Cy,) do &cido acético para o volume

original de 100 mL de vinagre

® NcuazcooH = NcH;C00H

®  Ccrycoon * Venscoon = Cchycoon * Venscoon
0,068 mol * L_l X 0,1 L= CCH3C00H * 0,01 L

CCH3C00H = Cn = O, 68 mol * L_l

e Calculo da concentracdo em g L™ para 10
c=cy*MM

c = 0,68 x 60,05

c=40,8 g+L!

e Calculo do titulo do vinagre para densidade do vinagre igual 1000 g

L-1
_ C
' =7000
408
' =7000
T=0,040
7% = (0,040) X 100
% =4,0%

15



7.2. Anexo B — Questionario
1) A titulacdo potenciometrica permite ter maior precisdo no ponto de
equivaléncia da reacdo comparada a uma técnica classica, ja que em uma
técnica classica o uso de indicador colorimétrico torna a visualizacdo do ponto

de equivaléncia menos precisa e dependente da boa visdo do analista.

2) Sim, pois a calibracdo consiste em medir o pH de solu¢des conhecidas para
garantir que os resultados medidos pelo equipamento estara correto para ser

usado em uma titulagéo.

3) A reacdo que ocorre nesta titulacdo € uma reacao acido-base, onde o acido

a ser analisado é neutralizado pela base;

CH3;COOH (aq) + NaOH (aq) < CH3;COONa (aq) + H,0 (1)

Com as perguntas seguidas de suas resposta, ficaria mais facil para outro
leitor entender.
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