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Este trabalho tem como objectivo a prepara¢do das solugées
necessdrias a realiza¢do do trabalho 2 (Determinag¢do da dureza
total e permanente de uma dgua de consumo) e a determina¢do
rigorosa da concentragdo de uma solucdo de EDTA. Adquirimos

aprendizagem de medicées rigorosas de volumes e diluigoes. A

concentragdo de EDTA obtida foi de 0,01075+ 4x10-°mol/dm?.
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1.Introducao

Este trabalho pratico consistiu na aprendizagem das técnicas de medicao

rigorosa de volumes, preparacao, dilui¢cao e padronizac¢ao de solugées.

Assim, para a padronizacao de uma solucao é necessario a utilizacao de
substancias padrao. Os padroes primarios tém como principais
caracteristicas um elevado grau de pureza, facil obtencao, purificacao,
dessecacao e conservacao, elevado kps de modo a formar uma solugao
perfeita, grande solubilidade em agua, elevado peso molecular, baixo custo e

o facto de serem estaveis tanto em solucao como no estado sélido.

Neste trabalho utilizamos o carbonato de calcio (CaCQO3s) como padrio
primario a fim de padronizar uma solucdo de EDTA (acido

etilenodiaminotetraacético).

Apbés a padronizacao com o padrao primario, a solucao de EDTA é

designada padrao secundario.

A padronizac¢ao do EDTA ¢ feita por analise volumétrica, uma analise
quantitativa que depende da medi¢ao do volume de solugao padrao
necessaria para completar uma reaccio particular. Para a padronizacao do

EDTA, a reacéao é:

Cazt+ EDTA — [Ca.EDTA]complexo

Para determinar o ponto de equivaléncia na titulacao é necessario
utilizar um indicador interno, uma substancia que assinala o fim da reacao

através de uma mudanca fisica na solucdo (mudanca de cor, por exemplo).
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2. Procedimento e observacoes

A actividade laboratorial foi realizada seguindo o manual fornecido

para as aulas de Laboratoérios de Ciéncias do Ambiente 1- Quimica.

2.1. Material e equipamento

Nao houve qualquer alteragao ao protocolo.

2.2. Reagentes

Nome do reagente Grau de Massa Marca
pureza molar

Sol. Concentrada de

aménia (NH40H)

17.0306
g/mol

36.46 g/mol

Sal dissodico de acido
etilenodiaminotretracético

(EDTA) (C10H16N208)
Acido Cloridrico
concentrado (HCI)

Carbonato de calcio

Negro | Negro de eriocréomio T | 461.35 g/mol
(C20H12N3NaOQ7S)
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2.3. Procedimento da atividade experimental

e Parte A — Preparacio de uma solucio tampao de pH

Solucao tampao de amoénia/cloreto de amonia (ph=10)
Nao houve qualquer alteracao ao protocolo.

Observacoées:

»  FEsta etapa foi realizada na hotte por uma questdo de seguranca.

* O frasco onde se encontra a solu¢do tem de estar bem fechado para
que esta ndo se liberte e para que o dioxido de carbono ndo entre,
pela mesma razdo o frasco deve permanecer pouco tempo aberto

aquando da sua utiliza¢do.

e Parte B — Preparacao de uma solucao padrao

B.1- Solucao titulante - EDTA 0,01 mol/L

Foi pesada exactamente 1,0g de EDTA. O restante procedimento esta

de acordo com o protocolo (Manual de Laboratoério).
B.2- Solucao de HCL aproximadamente 1 mol/L
Nao houve qualquer alteragao ao protocolo.

Observacées:

» FEsta etapa foi realizada na hotte por uma questdo de seguranga

»  Deve-se deitar um dacido concentrado em dgua e ndo dgua num
acido. Caso ocorra uma reac¢do e houver salpicos, se deitarmos
dcido sobre a agua este ja vem menos concentrado do que se

deitarmos agua sobre o dcido.
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B.3 - Solucao padrao de calcio

Pesamos exatamente 0,1037 g de carbonato de calcio seco. O restante

procedimento esta de acordo com o protocolo (Manual de Laboratoério).

Observacao: O carbonato de cdlcio ja se encontrava seco no inicio da

experiéncia.

B.4 - Padronizacao da solucao de EDTA 0,01mol/L
Nao houve qualquer alteragao ao protocolo.

Observacao: Usamos o Negro de Eriocromio T como indicador, que assinala
o fim da reacg¢do com uma mudancga fisica, neste caso mudando a cor da
solucdo de carmim para azul. Esta parte do processo deve ser realizada com
precisdo uma vez que o ponto de equivaléncia da reac¢do, que corresponde ao

ponto de viragem de cor, é bastante rigoroso.

3. Resultados

Determinacao da concentrag¢ao do carbonato de calcio
[(618{0F))

Massa (g) 0,1037
Massa molar (g/mol) 100,09
Volume (mL) 100,0+0,1
Numero de moles (mol) 0,0010257

Concentracao de Carbonato de Calcio (mol/L) =1,026x10-2+1,0x10-5
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I L

Ensaio Volume (mL)
1° Ensaio 24,10
2° Ensaio 24,09
3° Ensaio 23,39

Média (mL) = 23,86

Determinacgcao da concentrag¢cdao de EDTA

Concentracao do Carbonato de Calcio (mol/L) 1,0257x10-2
Volume do Carbonato de Calcio (mL) 25,00
Volume EDTA (mL) 23,86

Concentracao de EDTA (mol/L) = 1,075x10-2 + 4x10-5

4.Calculos

e (Calculo da concentracao de Carbonato de Calcio

n(CaCOs3) = m
M
n(CaCOsz) =0,1037 x 0,99 =0,0010257 mol =1,0257 x 10-3 mol
100,0
C=n V (CaCOs) = 100,0 + 0,1 mL
\%

C (CaCOs3) =0,0010257 =0,01026 mol/LL
0,1000
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e (Calculo da concentracao de EDTA

V(CaCOs) = 25,00 mL

Segundo a estequiometria da reac¢do (1:1):

n(Ca2+) = C(CaCOs3) x V(CaCOs)

<& n(Ca?t) =0,010257 x 25,00 x 10-3 = 2,5643 x 10-3 mol
n(Ca2*) = n(CaCOs) = n(EDTA)

n(EDTA) = 2,5643 x 10-3mol

V(EDTA) = 0,02386 L

!

Meédia dos volumes dos 3 ensaios efetuados

CZL

v

C(EDTA) = 2,5643 x 103 = 0,01075 mol/LL

0,02386
—— = I i
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5. Analise de dados e erros

Na realiza¢do de um trabalho experimental, é normal depararmo-nos
com erros associados as medi¢oes que efetuamos, assim como na medi¢ao de
massas, volumes, etc. A determinacao do valor exato de uma grandeza é
praticamente impossivel, ja que o valor encontrado estara sempre afetado de
uma certa imprecisao, o que faz com que o valor exato procurado venha

sempre acompanhado de erros. Os erros sistemdaticos resultam de fatores

ligados as limitagoes dos aparelhos de medida, das técnicas utilizadas ou

tém origem no proprio operador. Os erros acidentais resultam de fatores

como a falta de perpendicularidade do observador em relacio a escala, de
um movimento inadequado do operador ou do aparelho no momento da

leitura, ou por outros fatores externos que perturbem a medicao.

1. Erro da massa de carbonato de calcio

O erro da balan¢a analitica é de 0,0001g

Logo, Am (CaCOs) =0,0001g

0.1037 x 0.99

C (CaCOs) = 100,09 =0,01026 mol/L
0,1

2. Calculo da propagacdo do erro do volume médio

AVm?2 = A2V, +2V, +/2V; = 0,052+ 0,052 + 0,052 = 0,087 mL
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3. Calculo da propagacao do erro da concentracido de EDTA

[Ac <EDTA>}2 AVm )2 [AC(cacog> Jz [AVpipeta J2

C(EDTA) Vm C(CaCOs Vpipeta
AC (EDTA)2 = | 9:087 |2 N 0,03x10% )2
0,010752 23,86 0,0126 25,00x10-3

AC (EDTA) = 4x10-5 mol/L

6. Discussao/Interpretacao

O objectivo da parte A do trabalho experimental foi preparar uma
solucao tampao de amonia, para isso recorremos a varias diluicoes e
medicoes volumétricas. Esta solucao veio a ser utilizada no trabalho 2
(Determinacgao da dureza total e permanente de uma agua de consumo) e na

etapa B4.

Na parte B, tivemos como objectivo preparar uma solugao padrao.
Comecgamos por dissolver e diluir o EDTA a fim de obter uma solugao

titulante (B1). Posteriormente preparamos uma solucdo de HCL (B2).

Em B3, obtivemos uma solucao padrao de calcio. Na parte B4 realizamos

entdo uma titulacao com as solugées obtidas em B1 e B3.

Como indicador utilizamos o Negro de Eriocrémio T. que assinala o
fim de uma reaccgio através de uma mudanca de cor (de carmim para azul).
Este procedimento exige muito cuidado e precisdo uma vez que o ponto de
viragem é muito rigoroso. Por este motivo, realizamos 3 ensaios para nos
certificarmos do volume de EDTA gasto na titulagao (contabilizamos o
volume de EDTA que permaneceu na bureta) e, seguidamente, calculamos a
média dos volumes obtidos. Este processo permitiu-nos, por fim, calcular a
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7. Conclusao

Assim, concluimos que a concentragao de EDTA do nosso trabalho

pratico é 1,075x10-2+4x10->mol/L.
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