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QUI 094 - Introdugdo a Andlise Quimica - 1° semestre 2015
Profa. Maria Auxiliadora Costa Matos

Semana Data Assunto
1° 02-Mar Introdugdo
2° 09-Mar Introducdo: Titulacdes & TitulacSes Acido-Base
3° 16-Mar Titulacdes Acido-Base (dcidos e bases fortes, dcidos fracos)
40 23-Mar Titulagdes Acido-Base (dcidos fracos e indicadores dcidos-
5° 30-Mar TitulacSes Acido-Base (bases fracas)
6° 06-Apr Titulagdes Acido-Base (polipréticos)
7° 13-Apr Titulagdes Acido-Base (polipréticos)
8° 20-Apr Recesso
9° 27-Apr 1° TVC
10° 04-May Titulagdes por Precipitagdo
11° 11-May Titulagdes por Precipitagdo
12° 18-May Titulagdes por Complexagdo
13° 25-May Titulagdes por Complexagdo
14° 01-Jun 2° TVC
15° 08-Jun Titulagoes Redox
16° 15-Jun Titulagoes Redox
17° 22-Jun Andlise Gravimétrica
18° 29-Jun 3° TVC
19° 06-Jul 2° chamada

Nota final = (1°TVC + 2°TVC + 3°TVC)/3
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QUI 094 - Anadlise Volumétrica - 1° semestre 2015
Profa. Maria Auxiliadora Costa Matos

Semana Data Experimento
1° 03-Mar Revisdo: Solugdes e Cdlculos de Concentragoes
2° 10-Mar Erros e Tratamento de Dados.
30 17-Mar Limpeza e aferi¢do dos materiais volumétricos e
Preparo da solugdo de NaOH.
40 24-Mar Aferigdo da solugdo de NaOH com biftalato de potdssio.
5e 31-Mar Preparo e aferigdo das solugoes de HCl e H,SO,,
6° 07-Apr Determinagdo de dcido acético em amostras de vinagre.
7° 14-Apr Determinagdo de acido acetilsalicilico em amostras de medicamento.
8° 21-Apr Recesso
Qe 28-Apr Determinagdo da acidez total em amostras vinho branco.
10° 05-May Determinagdo da concentragdo de H3PO4em solugdo
110 12-May Aferigdo da solugdo de AgNO3 e
Determinagdo de cloreto em amostras de soro fisioldgico.
12° 19-May Determinagdo da concentracdo de iodeto e brometo em solugdes.
13° 26-May Prova 1
14° 02-Jun Aferigdo da solugdo de EDTA e Determinagdo da dureza em dguas
15° 09-Jun Determinagdo de cdlcio e magnésio em amostras de calcdrio dolomitico
16° 16.Jun Afericdo da solugdo de KMnO, e
Determinagdo do volume de oxigénio na dgua oxigenada.
170 53.0un Afericdo da solugdo de Na,S;0;5 e
Determinagdo da concentragdo de cobre em esponjas de uso doméstico.
18° 30-Jun Prova 2
Nota Final = Prova 1 + Prova2 + Caderno Laboratério & relatério + Teste
(40 pontos) (40 pontos) (10 pontos) (10pontos)



http://www.calcariobotuvera.com.br/produtos-e-servicos/
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INTRODUCAO A QUIMICA ANALITICA

Quimica Analitica é o ramo da quimica que envolve a separagdo, identificacdo e
determinagdo das quantidades relativas dos componentes de uma amostra.

QUIMICA ANALITICA

AnALTsE :_: ) ANALISE

QUALITATIVA QUANTITATIVA

"Revela a identidade
quimica das espécies
em uma amostra”

/

/

"Estabelece a quantidade
relativa de uma ou mais espécies
quimicas (analitos) em termos
huméricos em uma amostra”
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De um modo geral, a andlise quimica quantitativa pode ser estabelecida em etapas,
com grau de importancia e influéncia no resultado final da andlise:

1 - Definicao do problema analitico

2 - Escolha do método analitico
adequado
3 - Obtencao de uma amostra
representativa - Amostragem

4 - Preparo da amostra

5 - Analise Quimica : Calibragao e
medida

6 - Avaliacao: Tratamento &
interpretacao dos dados,
Controle de Qualidade Analitica
e Apresentagao dos Resultados
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DEFINICAO DO PROBLEMA ANALITICO

Traduzir questoes gerais, em questdes especificas, acessiveis que possam ser
reproduzidas através de medidas quimicas.

Problema analitico - Objetivo da andlise-?
S—

(—
[S—1

—1
—

Determinagdo de cdlcio e magnésio na dgua para avaliagdo
da sua dureza e classificagdo quanto ao uso ou destinagdo.

Avaliagdo dos nhiveis de concentragdo de herbicidas em um
lote de morangos.

Exemplos:

Controle de qualidade (matéria prima e/ou produto final)
Controle de produgdo (adigdo de C, Ni, Cr na fabricagdo de ago)
Avaliagdo ambiental (poluentes)

Exposigdo ocupacional (andlise do ambiente ou fluidos bioldgicos)
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FATORES QUE INFLUENCIAM NA ESCOLHA DO METODO

1) Faixa de concentragdo da espécie quimica a ser analisada: O analito € um componente
majoritdrio (Métodos cldssicos) ou um componente trago (Métodos mais sensiveis - instrumentais) ?
Quanto menor o nivel de concentragdo analisado, mais critico serad o risco de contaminagdo a partir de

reagente e aparatos. 7 =
Componente | Nivel de concentragdo
trago menor que 0,01%
micro 001al%
macro 1a 100%

2) Nivel de exatiddo desejado: O tempo requerido para a uma andlise aumenta de forma
exponencial com nivel de exatiddo desejado.

3) Componentes presentes na amostra - Interferentes: E necessdrio conhecer a composigdo
quimica aproximada da amostra antes de selecionar um método para a determinagdo quantitativa de
um ou mais componentes. Uma andlise qualitativa pode ser realizada para uma triagem da amostra
identificando componente que possam interferir no método a ser escolhido.

Homogeneizagdo da amostra;

4) Propriedade fisica e quimica da amostra bruta [ Perdas por volatilidade;

Alteragdo da composigdo, durante
armazenamento ou sob condi¢des de andlise;

5) Nimero de amostras & tempo de andlise Métodos para decomposigdo ou dissolugdo da
\_ amostra sem perda de analito.
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METODO ANALITICO OU METODO DE ANALISE

Um método em que a quantidade medida é definida pela sequéncia encontrada em
conformidade com o procedimento estabelecido (TIUPAC, 1995)

A abordagem utilizada para examinar a amostra e seu analito.

* Produzem resultados
usando quantidades
determinadas

* Utiliza um sinal gerado

por um instrumento para
detectar a presnga de um
experimentalmente, analito ou determinar a
como massa ou volume, quantiadade de um
juntamente com analito em uma amostra.

massas atomicas ou

moléculares e reagoes
bem definidas.

Métodos Instrumentais |

QUIO09%4
QUI095

Q: Métodos Cldassicos
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Ideal para rotina

» Ideal para

andlises Custo mais elevado

esporddicas

Pessoal treinado

* Baixo custo Andlise de tracgos

* Aparelhagem de Necessita calibragdo
fdcil aquisigdo do aparelho

* Macro Grande aplicagdo em

constituinte industria

Métodos Cldassicos

Maior sensibilidade

Métodos Instrumentais

Quais os fatores desejavel no método escolhido?
a) Método deve ser eficiente e, sempre que possivel simples e rdpido;
b) Ndo deve causar danos ao recipiente no qual a amostra serd tratada;
c) Ndo deve causar qualquer perda do constituinte de interesse;
d) Ndo deve permitir ou promover contaminagdo dos constituintes a serem determinados,
insergdes de intferferentes, a ndo ser que possam ser facilmente removidos.

e) Mdxima seguranga operacional
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AMOSTRAGEM

Amostragem € o processo de selecionar uma amostra bruta representativa de um lote ou
populagdo a ser investigada, refletindo adequadamente as propriedades de interesse.

Preparo da amostra é o processo que converte uma amostra bruta em uma amostra de
laboratério homogénea. Também, referem-se, as etapas que eliminam as espécies
interferentes ou que concentram os constituintes em andlise.

Pré-tratamento Tratamentos Preliminares Preparo da amostra

Lote

| Amostragem Amostras complexas

N

Amostras analiticas que apresentam uma
mistura complexa de substancias e
geralmente comportamento longe do ideal

Amostra bruta representativa

Preparo da amostra

Amostra homogénea de laboratdrio quanto a  solubilidade, volatilidade,
estabilidade e homogeneidade.
Andlise .
v Ex: Amostras de solo, sedimento, rochas,

1° Aliquota 3 ° Aliquota

2 ° Aliquota tecido animal, tecido vegetal, fluidos

biologicos, etc.




AMOSTRA

Porcdo do material

coletado para andlise.

-

.

Andlise de componentes
Majoritdrios.
Refere-se a substancias

que compdem mais de
1 % da amostra

\
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Conjunto de substancias
que compoem uma amostra.

MATRIZ

ANALITO

Substancia em particular que
interessa medir ou estudar.

“

Andlise de componentes
Minoritdrios.
Refere-se a substancias que

compdem de 0,01al % da
amostra

4

)

£

)

Andlise de componentes
tragos.

Refere-se a substancias
que compdem menos que
0,01 % da amostra.

~

J
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ANALISE QUIMICA

Medir a concentragdo do analito em vdrias aliquotas idénticas (replicatas) para avaliar a
incerteza da andlise.

Para cada método devem ser verificadas todas as varidveis que afetam a andlise
propriamente dita, além dos interferentes quimicos ou ndo, para que ndo haja
comprometimento do resultado.

TRATAMENTO DE DADOS

Métodos de calibracdo (instrumentais)
Comparagdo com padrdes analiticos certificados
Tratamento estatistico sempre que necessdrio, para validar os resultados.

APRESENTACAO DOS RESULTADOS OBTIDOS

O cuidado com todo processo de andlise € muito importante, porque o resultado obtido é
um ndmero. Este nimero muitas vezes pode gerar agdes imediatas de drgdos oficiais de
saneamento bdsico, sadde publica ou ainda controle ambiental.

> Retirada de produtos do mercado » Rodizio de automdveis
» Fechamento de indudstrias » Indicagdo para uma cirurgia
» Afastamento do trabalho
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Solugoes e Unidades de
concentracoes
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CONCENTRACAO QUIMICA

Solugdo ¢ uma mistura homogénea de duas ou mais substdancias. A espécie em menor
quantidade em uma solugdo é chamada de soluto, e a espécie em maior quantidade é

chamada de solvente.

Concentragdo quimica de uma substdncia refere-se a quantidade de soluto contida em

um dado volume ou massa de solugdo ou de solvente.

A concentragdo (em qualquer unidade) é vdlida para qualquer
quantidade da solugdo, independente da massa e do volume.

1 - Concentragdo da solugdo ho frasco
do recipiente: 1 mol L™ de HCI
(n° mol em 1000 mL de solugdo = 1 mol).

J L

Ao transferir a aliquota da solugdo contida no
e L.
frasco para outro recipiente, por exemplo, um
il baldo  volumétrico ou um erlenmyer
Peco 1 l concentracdo da solucdo ndo se
11/03/2011
[
p -

2 - Uma aliquota de 10 mL da solugdo do frasco é
transferida para outro recipiente:

Concentracdo da solugdo contida no baldo = 1 mol L™ de HCI
(n° mol em 10 mL de solugdo = 0,01 mols).
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CONCENTRACAO QUIMICA

Solugdo ¢ uma mistura homogénea de duas ou mais substdncias. A espécie em menor
quantidade em uma solugdo é chamada de soluto, e a espécie em maior quantidade é
chamada de solvente.

Concentragdo quimica de uma substdncia refere-se a quantidade de soluto contida em

um dado volume ou massa de solucdo ou de solvente.
Lembrete!

A concentragdo (em qualquer unidade) é
vdlida para qualquer quantidade da solugdo,
independente da massa e do volume.

1. Concentragcdo em g-L™:

Representa a massa de soluto expressa em gramas por volume da solugdo expresso em litro.

massa soluto
C (/L) = uto ()

2. Concentragcéo em mol L™ : V solugéo (L)
E o nimero de moles de uma substancia por litro de solugdo.

Concentracdo entre "[ 1" é expressa em mol-L” e representa a concentracdo do analito no equilibrio.

Exemplo 1: Uma por¢do de 100 mL dgua do mar contém 2,70 g de cloreto de sdédio. Qual a

concentracédo em mol-L™! de NacCl no oceano?
C (mollL) massa soluto (g)

MM(g/mol)- V solucgéo (L)
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3. Partes por milhdo (ppm) e partes por bilhdo (ppb):
ppm = gramas de substdncias por 1 milhdo de gramas da solugdo ou mistura total.

ppb = gramas de substancias por 1 bilhdo de gramas de solugdo ou mistura total.

1ppm= 1ugg”

1 B

Solugdes aquosas e bem diluidas
1 mg/L ou 1 ug/mL

1ppb=1ngq”

.

Solugdes aquosas e bem diluidas
1 pg/L ou 1 ng/mL

Exemplo 2: A concentragdo de C9Hso na dgua de chuva durante o verdo é de 34 ppb.

Encontre a concentracdo em mol-L™ do CagHeo.

Lembrete!
A fim de evitar ambiguidade quando relatar
concentragdes nesta forma, as escalas peso
/peso, volume/volume ou peso/peso devem ser
sempre utilizadas, ou seja, evite o uso das
abreviacoes ppm e ppb.
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4. Composigao Percentual:
A porcentagem de um componente em uma mistura ou solugdo € usualmente expressa

como percentual massa/massa (% m/m) ou peso/peso (% p/p).

As unidades de massa ou volume devem sempre ser expressas para evitar ambigiidade.

Exemplo: 3. Qual a massa de etanol em 250 g de uma solugdo 95 % (m/m)?
4. Qual a massa de dcido acético em 250 mL de vinagre com teor de 4,0% (m/v)?
5. Qual a concentracdo em mol-L” de uma solucdo de H,S04 a 95,0% (m/m) e
densidade 1,84 g-cm™?
6. Qual a concentragdo em mol-L™! de uma solugdio de HCl a 36,5% (m/m) e densidade

1,18 g-cm™?

Lembrete!
A fim de evitar ambiguidade quando relatar
concentragdes nesta forma, as escalas peso
/peso, volume/volume ou peso/volume devem ser
sempre utilizadas para valores expressosam %.
Evite o uso das abreviagdes ppm e ppb.
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5. Normalidade:
Razdo entre o n° de equivalente-grama do soluto e o volume da solugdo em litros.

n°equiv-
C (n°equilL) k 9
V(L)
massa
Sendo:  n°equiv-g = ©
E equiv-g

Massa molar

E equiv-g = y

massa
N (9)

ACIDOS: y =n°de H" ionizaveis
BASES: y=n°de OH

E equiv-g x V (L)

SAIS: y = carga positiva (ou negativa) total
massa (g) X y

N = ELEMENTOS QUIMICOS: vy = valéncia
Massa molar x V (L)

= Sugestdo para leitura: Apéndice E, Harris, D. C. Andlise Quimica Quantitativa, Editora L TC.
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PREPARO DE SOLUCOES

Para se preparar uma solugdio com uma concentracdo em mol-L™' desejada de um sélido ou
liquido puro, pesamos uma massa exata do reagente e a dissolvemos no volume desejado
em um baldo volumétrico.

Exemplo 7: Quantos gramas de CuSO45H,O devem ser dissolvidos em um baldo
volumétrico de 500,00 mL para o preparo de uma solucdo que contém 8,00 mmol-L™" de
Cu®"? Dados M.A (u.m.a.): Cu = 63,5; S= 32,0; 0= 16,0 e H= 1.

= Sugestdo para leitura e resolugcdo de exercicios:
Capitulos O e 1 Harris, D. C. Andlise Quimica Quantitativa, Editora L TC.
Capitulos 1 e 2 Skoog, D. A. Fundamentos de Quimica Analitica, Editora Thomson.
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DILUICAO
Solugdes diluidas devem ser preparadas a partir de solugdes concentradas.
Um volume ou massa desejado de uma solugdo concentrada é€ transferido para um baldo
volumétrico e diluido para um volume ou massa final pretendido.

O principio bdsico da dilui¢cdo é que o nimero de mol do soluto é
o mesmo na aliquota da solugdo concentrada e solugdo diluida.

n° de mOIS aliauota da sol. concentrada = n° de mOIS solucdo diluida

C sol. conc. X V sol. conc. = C sol. diluida X v sol. dil

J 0

I—— 3 - Adigdo de 40 mL de dgua.
1 - Concentragdo da solugdo no frasco m
do recipiente: 1 mol- L™ de HCI i
(n° mol em 1000 mL de solucdo = 1 mol) i ] l
. I 1 =

4 - Volume final 50 mL
Concentragéo Solucdo = 0,2 mol- L.
(n° mol em 50 mL = 0,01 mol de solugdo)

2 - Uma aliquota de 10 mL da solugdo do frasco é
transferida para outro recipiente:

Concentracdo da solugdo contida no baldo = 1 mol - L™! de HCI
(n° mol em 10 mL de solucdo = 0,01 mol).

Exemplo 8: A concentragdo molar do H.S0,4 concentrado para uso em laboratdrio é 17,8 mol-L™". Quantos mililitros desse reagente devem ser diluidos
para preparar 250 mL de H,S04 0,150 mol-L*?

Exemplo 9: Um laboratério tem disponivel HCl concentrado a 36,5% (m/m) e densidade 1,18 g-cm™. Qual a concentragdo em mol-L™* do HCI
concentrado? Quantos mililitros desse reagente devem ser diluidos para preparar 250 mL de solugdo HCl 0,150 mol-L'?




