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METROLOGIA

1-Titulo: Preparacdo e padronizacdo de solugdes utilizadas em andlises quimicas

2 - Informagdes :

Este procedimento se aplica aos laboratorios quando a preparacdo das solugdes titulantes,
fornecendo informagdes tedricas, cuidados durante as preparacdes e padronizagdes e também

contém informagdes de seguranca. Estdo rel acionadas neste procedimento as preparactes de

solugdes ndo padronizadas de uso geral dos laboratorios da Quimlab.

3 - Objetivo:

Uniformizar as metodologias utilizadas nas preparacdes e padronizacdes de solucdes

titulantes empregadas em titulagdes classicas ou potenciométricas.

4 - Procedimento:

4 - 1 Hidr6xido de Sdio 1,0N (R1S3FOCO) e 0,1N (R1S2FOCO)

Férmula: NaOH

Equivalente grama: 40,01 g

4 .1.1 - Preparacao:

Pesar 240 g de NaOH (6N) (R2S3F0CO) e adicionar em 600 ml de égua destilada, em um
Becker de 1000 ml.

Agitar com bastéo de vidro até completar dissolucdo do hidréxido de Sodio.

Realizar estd operacdo se possivel em uma cuba com &guafria e corrente.
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Resfriar a solucéo.
Eliminar Carbonato da seguinte forma:
Adicionar asolucdo de NaOH preparada acima, gota a gota, sob agitacdo, solucédo de Cloreto
de Bario 1N (R1S1FOCO) até ndo precipitar mais o Carbonato de Bario e garantir ligeiro
EXCessO .

N&C0; + BaCl, = NaCl + BaCOs;
Deixar esta solucéo em repouso durante a noite em frasco bem tampado.
Adicionar aesta solugdo, sob leve agitagcdo, Sulfato de Sddio 1IN (R1S1FOCO) até ndo ocorrer
precipitagdo. Esté solugdo remove excesso de Bario que tenha restado do tratamento anterior.

BaCl, + NaS0; = 2NaCl + BaSO,

Quando se necessitar de uma solugdo de Hidroxido de Sodio com baixo teor de Cloreto,
utilizar em lugar do Cloreto de Béario, solucéo de Nitrato de Bario 1IN (R1S1FOCO) .
Deixar decantar o Sulfato de Bario e remover o sobrenadante com auxilio de um siféo.
Esta solucdo ndo deve ser filtrada para se evitar nova contaminagdo com gas carbonico
atmosférico.
Titular 1 ml desta solugio com Acido Cloridrico 1IN para determinacdo de sua concentragao.
Utilizar esta solugdo para a preparacdo do Hidroxido de Sodio IN e 0,1N. apos a diluicéo
adequada com agua destilada.

4 -1-2 - Padr onizagao:

Padr&o Primério - Hidrogenoftalato de Potassio (R1S1F1CO)

Formula - KOOC (C¢H4) COOH

Equivalente grama - 204,22 ¢

Secagem - 105 a 110 oC pdr duas horas .

Pesar analiticamente em trés beckeres de 250 ml , com precisdo de 0,1 mg, 5gde
Hidrogenoftalato de Potassio para padronizacdo do NaOH 1N ou 0,5 de Hidrogenoftalato de
Potéssio para padronizagdo do NaOH 0,1N.
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Adicionar 150 ml de &gua destilada e uma barra magnética.

Agitar até dissolucdo do sal.

Titular potenciométricamente com o NaOH 1N ou 0,1N, em titulador automético utilizando
eletrodo indicado de pH e eletrodo de referéncia Ag/AgCl , com umainflexéo.
Alternativamente pode-se titular visualmente, utilizando-se 6 gotas de solugdo alcodlicade
Fenolftaleina a 1% pdr amostra.

Titular até leve coloracdorosa (pH 8 a 9).

KOOC (CsHa) COOH + NaOH = KOOC (CgH4) COONa + H,0

Normalidade do NaOH = M M = massa padréo em g
V x 0,20422 V = Volume gasto em ml

4 -2- Acido Cloridrico 1N (R1S3FOCO) e 0,1IN (R1S2FOCO)

Féormula - HC1
Equivalente grama - 36,46 g

4 -2 -1- Preparacao:

Considerar que Acido Cloridrico Concentrado (R3S3FOC0) como 12N. Utilizando-se a
formulaN1V1 = N,V calcular o volume do &cido cloridrico 1N ou 0,1N.

Para a preparacéo de 11 do &cido cloridrico 1N, medir 83 ml em proveta atransferir paraum
bal&o volumétrico de 1000 ml.

Acertar o volume com &gua destilada e agitar vigorosamente.

Esperar estabilizacdo datemperatura.

Repetir o mesmo procedimento para a preparacdo do acido cloridrico 0,1N, utilizando-se 8,3

ml dosados com pipeta sorol égica.
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Também pode-se diluir dez vezes 0 HC1 1N para obter se HC1 0,1N.

4 -2 -2- Padronizacao:

Padréo Primério - Tris (hidroximetil) - aminometano (R1S1FOCO)

Formula - (CH0H) 3CNH>

Equivalente grama - 121,14

Secagem - 70 oC por 24 horas

Pesar analiticamente em trés beckeres de 250 ml, com precisdo 0,0001 g, 2 g detris
(hidroximetil) - aminometano para padronizacéo do HC1 1N.

0,2 g de Tris (hidroximetil) - aminometano para padronizacéo do HC1 0,1N.

Adicionar 150 ml de &gua destilada em uma barra magnética.

Agitar até dissolucao.

Titular potenciométricamente com o HC1 1N ou 0,1N, em titulador automético utilizando

eletrodo indicado de pH e eletrodo de referéncia de Ag/AgCl, com uma inflexéo.

(CHzOH)gCNHz + HC1 = (CHon)3CNH3+ + CI1

Normalidade do HC1 = M M = Massa do padréo em g
V x0,12114 V=Volume gasto em ml

4 -3-1odo 0,IN (R1S1FOCO0)
Formula- I,

Equivalente grama - 126,91 g
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4 -3-1- Preparacao :

Dissolver 40 g de lodeto de Potéssio (R1S1FOC0) em um baldo de volumeétrico de 1000 ml,
contendo 100 ml de &gua destilada.

Adicionar 12,7 g de lodo ressubinado (R2S3F0CO0). Agitar até completa dissolucéo do lodo e
completar o volume para 1000 ml.

Guardar esta solucéo ao abrigo de luz e esperar estabilizacdo da temperatura para

padroni zag&o.

4-3-2- Padronizacao :

Padr&o Primério - Trioxido de Arsénio (R2S3F0OCO0)

Formula - As,03

Equivalente grama - 49,455 ¢

Secagem - 105 oC por 2 horas

Pesar analiticamente em trés erlenmeyer de 250 ml, com precisdo de 0,0001 g de Trioxido de
Arsénio.

Adicionar 10 ml de NaOH 1N e agitar com barra magnética até completar dissolucéo.
Adicionar 15 ml de H2S04 1,0N (R1S3FOCO) e lentamente 5 g de NacH03 (R1S1F0CO0).
Adicionar 2 ml de solucéo de Amido (R1S1FOCO).

Titular com o lodo 0,1N até coloracdo ligeiramente azulada.

Reacles:
As 03 + 2NaOH = 2NaA S0, + H,0
2NaA S0, + H,S0,4 + 2H,0 =2H3AS03 + NapS0,
H3zAS0;3 + |, + SNaHCO3; = NagAs0, + 2Nal + 5CO, + 4H,0
Normalidadedo I, = M M = Massa do padréo em g

V x 0,049455 V = Volume gasto em ml
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4 - 4 - Tiossulfato de Sédio 0,AN (R1S1FOCO0)

Formula - NapS;03. 5H,0
Equivalente grama - 248, 1704

4 -4 -1- Preparacao

Dissolver 24.9 g de Tiossulfato de Sodio Pentaidratado (R1S1F1CO0) e 0,2 g Carbonato de
Sodio (R1S1FOCO) e um baldo de volumétrico de 1000 ml, contendo 200 ml de agua
destilada. Agitar até completar dissolucdo de Na,S,03 e completar o volume para 1000 ml.
Guardar esta solucéo ao abrigo de luz e esperar estabilizacdo datemperatura para
padronizagdo. A fungdo do Na,C0s; é como estabilizante, tamponando a solugéo paraevitar a

precipitacéo de enxofre.

4 -4 -2- Padronizagao :

Padréo Primério - lodato de Potéssio (R1S1F0CO)

Formula - K103

Equivalente grama - 35,665 g

Secagem - 110 oC p0r 2 horas.

Pesar analiticamente em trés erlenmeyer de 250 ml, com precisdo de 0,0001 g 0,1 g de lodato
de Potassio. Adicionar 50 ml de &gua destilada e agitar com barra magnética até completar
dissolucdo. Na amostra a ser titulada adicionar 15 ml de H,S04 2,0N (R1S3FOCO) e titular
imediatamente o iodo liberado, com a solugdo de N&S,0; 0,1N até coloragdo amarela e

transparente. Neste ponto adicionar 2 ml de solugdo de Amido e titular até coloragdo incolor.
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ReagOes:

K105 + 5KI + 3H,S04 = 3K»S04 + 31, + 3H0
2NaS,03 + |, = NapS406 + 2Nal

Normalidade do NaxS,03 = M M =Massado padréoemg
V x 0,035665 V =Volume gasto em ml

4 -5- Tiocionato de Aménio (R1S1F0CO)

Formula - NH;SCN
Equivaente grama- 76,116

4 -5 -1- Preparacao:

Dissolver 7,62 g de Tiocianato de Aménio (R2S3F1C0) em um bal&o de volumétrico de 1000
ml , contendo 200 ml de &gua destilada. Agitar até completar dissolu¢do do NH,SCN e
completar o volume para 1000 ml . Esperar estabilizac8o da temperatura para padronizacéo.

4 -5 -2- Padr onizagao:

Padr&o Primério - Prata (R1S1FOCO)

Férmula- Ag
Equivalente grama - 107,868

Lavar abundantemente as aparas de prata com HNO; 1N (R1S3F00). Escorrer o0 &cido apos 10

minutos de contato e adicionar acetona (R1S1F3C0) Apds 10 minutos escorrer a acetona e
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adicionar éter etilico (R1S1F3CO0). Escorrer completamente o éter e deixar secar ao ar por
alguns minutos.

Secar aprataa 110 oC p6r uma hora.

Pesar analiticamente em trés erlenmeyer de 250 ml , com precisdo de g, 0,15 g de Prata
metélica

Adicionar 5 ml de &cido nitrico concentrado (R3S3F0C1) e levar os erlenmeyers para uma
placa de aguecimento.

Aquecer até toda prata estar dissolvida e cessar aliberagdo de vapores castanhos.

Retirar da placa de aguecimento e deixar resfriar a temperatura ambiente.

Adicionar 100 ml de &gua destilada e uma barra magnética e agitar.

Adicionar 10 gotas de Sulfato Férrico-Amoniacal (R1S1FOCO) e agitar.

Titular com a solug@o de NH,SCN 0,1N até coloragdo marrom tijolo.

Reacles:
Ag + 2HNO; = AgNO; + NO, + H,0
AgNO3 + NH;SCN = AgSCN + NH4NO3
Normalidade do NH;SCN = M M = Massa do padréo em g

V x 0,107868 V = Volume gasto em ml

4 - 6- Acido Sulfarico IN (R1S3FOCO) e 0,1IN (R1S2FOCO)

Formula - H>S0,4
Equivalente grama - 49,036




PREPANRAC;AO E PADRONIZAC;AO DE PO-017-00
.. SOLUCOES UTILIZADAS EM ANALISES =5V 0 | PAGINA
QUIMICA & QUI MICAS 00 9/27

METROLOGIA

4 -6 -1- Preparacao

Adicionar cautel osamente, 28 ml de acido sulfarico concentrado (R2S3FOC0) em um baldo de
1000 ml , contendo 100 ml de &gua destilada.

Resfriar 0 baléo a temperatura ambiente com agua corrente.

Avolumar com &gua destilada para 1000 ml.

A preparacio do Acido Sulfurico 0,IN amesmado Acido Sulfdrico 1N e utilizar 2,8 ml do
&cido concentrado paraadilui¢do a 1000 ml.

4 -6 -2- Padronizacao:

Padréo Primério - Tris (hidroximetil) - aminometano (R1S1FOCO0)
Formula- (CH,0H)3CNH>

Equivalente grama- 121,14

Secagem - 70 oC por 24 horas

Pesar analiticamente em trés beckeres de 250 ml , com preciséo de 0,0001 g, 2 g de Tris
(hidroximetil)- aminometano para padronizacéo do H,S04 0,1N.

Adicionar 150 ml de &gua destilada em uma barra magnética.

Agitar até dissolucao.

Titular potenciométricamente com o H,S04 1N ou 0,IN , em titulador automatico utilizado

eletrodo indicado de pH e eletrodo de referéncia de calomelano, com uma inflexéo.

(CHzOH)gCN H, + H,S0, = (CHzOH)gCN Hz + + HSO,

Normalidade do H,S0, = M M = Massa do padréo em g
V x0,12114 V =Volume gasto em ml
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4 -7- Nitrato Cérico 0,1N ou (Sulfato-Cerato) (R1S3F0CO0)

Formula - (NH4),Ce(N0s)es
Equivalente grama - 548,20

4 -7 -1-Prepar acgao:

Misturar 55,6 g de Hexanitratocerato de aménio (R2S2F0C1) com 28 ml de H,S0,4
concentrado em um bécker de 1000 ml.

Cautel osamente, adicionar porcdes de 50 ml de gua destilada com agitacéo e com interval os
de 2 a3 minutos entre cada adi¢&o.

Continuar a adicéo até que todo o cerato tenha se dissolvido.

Transferir paraum baldo volumétrico de 1000 ml e completar o volume com adgua destilada e

homogenei zar.

4 -7 -2- Padr onizagao:

Pode ser aplicada também em solugdes de sulfato de cério de 0,05 a 1IN
Padréo Primério - Trioxido de Arsénio (R2S3F0CO)

Formula - As;03

Equivalente grama - 49,455 g

Secagem - 110 oC p0r 2 horas

Pesar analiticamente em trés erlenmeyer de 250 ml , com precisdo de 0,0001 g 0,12 g de

Trioxido de Arsénio.
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Adicionar 15 ml de NaOH 10% (R1S3F0CO0) e aquecer levemente até dissolucgdo total e
esfriar.

Adicionar 25 ml de H,S0, 1+5 (R1S3FOCO) e diluir com agua destilada para 1000 ml.
Adicionar 10 gotas de Tetroxido de Osmio 0,01M (R3S3FOCO) e 2 gotas de Ferroina
(R1S1FOCO) como indicador.

Titular com a soluc&o de cerato até viragem de cor alaranjada paraincolor ou azul palido.
A funco do Tetroxido de Osmio é como catalisador da reacéio de reducdo do Ce (I11). Um
lento ponto de viragem indica insuficiéncia de Os0,.

Reacles:

As03 + 2NaOH = 2NaAsD, + H.0
2NaA 0, + HyS0,4 + 2H50 = 2H3A 03 + NapS0,
HiAs0; + 2Ce (N03)4 + H,0 = H3A0, + 2C€(N03)3 + 2HNO3

Normalidade do (N H4)209(N03)6 = M
V x 0,049455
V =Volume gasto em ml

M = Massa do padréo em g

4 -8- Nitrato de Prata 0,1N (R1S1F0CO).

Formula- AgNQOs
Equivalente grama - 169,873
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4 -8-1- Preparagio:

Dissolver 16,99 g de Nitrato de Prata (R2S3FOC1) em um bal&o de volumétrico de 1000 ml,
contendo 200 ml de &gua destilada.

Agitar até completar dissolugcdo do AgNO; e completar o volume para 1000 ml. Agitar e
esperar estabilizacdo da temperatura para padronizagéo.

4 -8 -2- Padr onizagao:

Padr&o Primério - Cloreto de Potéssio (R1S1FOCO)
Formula- KC1

Equivalente grama - 74,555

Secagem - 110 oC p0or 2 horas

Pesar analiticamente em trés beckeres 250 ml , com preciséo de 0,0001 g, 0,15 g de Cloreto
de Potéssio.

Adicionar uma barra magnética, 150 ml de &gua destilada e 10 ml de HNO; 1+1 (R2S3F0OCO0)
e agitar até completar dissolucéo do sal.

Titular com 0 AgNOs; 0,1N potenciométricamente, utilizando eletrodo combinado de prata,

até umainflexao.

Reacles:
AgNO; + KC1 = AgC1 + KNOs

Normalidade do AgNQs3 = M M = Massado padrédo em g
V x 0,074555 V =Volume gasto em ml
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4 -9- Nitrato de Prata 0,05N (R1S1FOCO) e 0,01N (R1S1F0OCO)

Formula- AgNQOs
Equivalente grama - 169,873

4 -9 -1- Preparacao:

Parao AgNQO; 0,05 N dissolver 8,494 de Nitrato de Prata (R2S3F0C1) em um baldo de
volumétrico de 1000 ml , contendo 200 ml de agua destilada. Agitar até completar dissolugdo
do AgNOQ3 e datemperatura para padronizacao.

O AgNO03 0,01N é preparado da mesma maneira utilizando-se 1,699 g de Nitrato de prata.

4 -9 -2- Padr onizagao:

Padréo Secundério - Solucéo de Tiocinato de Amoénio 0,1N
padronizacdo conforme o item 4.5.
Férmula- NH,SCN

Dosar com uma bureta automatica 30,00 ml da solucdo de Nitrato de prata 0,05N paratrés

erlenmeyer de 250 ml.

Adicionar 50 ml de &gua destilada , uma barra magnética e agitar.

Adicionar 10 ml de &cido nitrico 1+1.

Adicionar 10 gotas de Sulfato Férrico-Amoniacal e agitar.

Titular com a solug@o de NH,SCN 0,1N recentemente padronizada até coloragdo marrom-

tijolo.
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A padronizagdo do AgNO; 0,01N € idéntica e utilizada 100 ml de aliquota do nitrato de prata
0,01N , dosada com pipeta volumétrica de 100 ml. N&o é necessario a adicdo de agua
destilada as amostra .

ReagOes:
AgNOs; + NH;SCN = AgSCN + NH4NO3

Normalidade do AgNQs3 = N, x Vs
Vi

N2 = Normalidade do NH;SCN 0,1N

V, = Volume gasto em ml de NH,SCN 0,1N

V1 = Aliquota de AgNOs; em ml utilizada.

4 -10- 1odo 0,01N (R1S1FOCO0)

Formula- I,

Equivalente grama - 126,91 g

4 -10 -1- Preparacéo:

Diluir 1200 ml do lodo 0,1N, com agua destilada para 1000 ml , em um bal&o volumétrico.
Agitar e esperar estabilizago da temperatura.

4 -10 -2- Padronizagao:
Padréo Secundério - Solucéo de Tiossulfato de Sodio 0,1N

padronizacéo conforme o item 4.5.

Formula- NapS,03
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Dosar com uma seringa calibrada, 1 ml dasolucdo de Tiossulfato de Sédio 0,1N paratrés
erlenmeyers de 250 ml.

Adicionar 50 ml de &gua destilada , uma barra magnética e agitar.

Adicionar 2 ml de solugdo de amido.

Titular com a solugéo do iodo 0,01 N até coloracdo azulada.

ReagOes:

2NapS03 + 12 = NapS0s + 2Nal

Normalidade do lodo = No x Vo
Vi
N2 = Normalidade do Na,S,03
V, = Aliquota seringa de N&S,03 0,AIN em ml
V1 = Volume gasto em ml de lodo 0,01N

4-11- EDTA 0,AM (R1S1F0OCO)

Formula - NBQH2010H1208N2.2H20
Equivalente grama- 372.24

4 -11 -1- Preparacéo:

Dissolver 37,22 g de Etilenodiaminotetracetato Dissodico Diidratado (R1S1F2C0) em um
bal&o de volumétrico de 1000 ml , contendo 500ml de &gua destilada. Agitar até completar
dissolucéo do EDTA e cpmpletar o volume para 1000 ml . Agitar e esperar estabilizacdo da
temperatura para padronizacao.
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4 -11 -2- Padronizagao:

Padr&o Primério - Zinco (R1S1FOCO0)
Férmula- Zn

Secagem - Ndo € necessario

Pesar analiticamente em trés erlenmeyer de 250 ml , com precisdo de 0,0001 g, 0,2 g de
Zinco metdlico.

Adicionar 5ml de &cido cloridrico 2,5N (R1S1FOCO) e aquecer até completar dissolucéo.
Esperar resfriar e adicionar Hidroxido de Aménio (R3S3F0CO) até que o precipitado formado
se dissolver.

Adicionar 50 ml de &gua destilada em uma berra magnética.

Adicionar 2 gotas de Negro de Eriocromo T.

Titular com a solucéo de EDTA 0,1M até viragem de cor violeta para azul claro.

Molaridade do EDTA = M M = Massado padréo em g
V x0,06537 V =Volumegastoemml

4 -12- Cloreto de Calcio 0,AM (R1S1FOCO0)

Foérmula - CaCl,.2H,0
Peso Molecular - 147,02

4 -12 -1- Preparagao:

Dissolver 14,70 g de Cloreto de Calcio Diidratado (R1S1FOC0) em um baldo de volumétrico
de 1000 ml , contendo 500 ml de &gua destilada. Agitar até completar dissolucéo do CaCl, e



PREPARACAO E PADRONIZACAO DE
SOLUCOES UTILIZADAS EM ANALISES
e QUIMICAS

METROLOGIA

PO-017-00

REV. N°
00

PAGINA
17/27

completar o volume para 1000 ml. Agitar e esperar estabilizagdo datemperatura para

padronizacéo.

4 -12 -2- Padronizagao:

Padréo Secundério - Solucéo de EDTA 0,1M padronizacdo conforme o item 4.11.

Formula - NapH,C1oH1208N»

Dosar em uma bureta automética 25,00 ml da solucéo de EDTA 0,1M paratrés erlenmeyer de

250 ml.

Adicionar 100 ml de &gua destilada, em uma barra magnética e agitar.

Adicionar 2 g de Hidroxido de Potéssio (R2S3F0CO) e dissolver .

Adicionar uma pequena por¢ao do indicador Murexida (R1S1F2CO0).

Titular com a solucéo de CaC1, 0,1M até viragem de coloragéo purpura para rosa.

Molaridadedo CaCl, = M, x V3
—

M, = Molaridade do EDTA 0,1M

V2 =Volume daaiquotaem ml de EDTA 0,1M

V1 = Volume gasto em ml de CaC1, 0,1M

4 -13- Nitrato de Cobre 0,1M (R1S1F0CO)

Férmula- Cu (NO3) 2.3H20
Peso Molecular - 241,55
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4 -13 -1 - Preparagao:

Dissolver 24,2 g de Nitrato de Cobre Triidratado (R2S1FOC1)

em um baldo de volumétrico de 1000 ml , contendo 500 ml de &gua destilada. Agitar até
completar dissolucdo do Cu (NOg), e adicionar 2,5 ml de HNOs concentrado.

Completar o volume para 1000 ml , homogeneizacéo e esperar estabilizagdo da temperatura

para padronizacao.

4 -13 -2-Padronizagéo :

Padr&o Secundério - Solucéo de EDTA 0,1M padronizado conforme o item 4.11.

Férmula - NapH>C10H1208N2

Dosar com uma bureta automaética 25,00 ml da solugdo de EDTA 0,1M paratrés erlenmeyer
de 250 ml.

Adicionar 100 ml de &gua destilada, em uma barra magnética e agitar.

Levar as amostras para uma placa de aguecimento e aguecer em 90 oC , mas ndo deixar ferver
a solugdo.

Adicionar 0,2 ml do indicador PAN (R1S1F0CO).

Titular a guente com a solucédo de Cu (N0Os), 0,1M até viragem da coloracéo ligeiramente

azulada para um azul profundo.

Molaridade do Cu (NO3), = My x V5
Vi
M, = Molaridade do EDTA 0,1M
V, = Volume do aliqguotaem ml de EDTA 0,1M
V1 = Volume gasto em ml de Cu (NOs3),
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4 -14 - Permanganato de Potassio 0,1N (R1S1F0CO0).

Formula - KMnO,

Equivalente grama - 31,608

4 -14 -1- Preparacéo :

Dissolver 3,2 g de Permanganato de Potassio (R2S2F0C3) em um baldo de volumétrico de
1000 ml, contendo 200 ml de agua destilada. Agitar até completar dissolucéo do KMn0,4 e
completar o volume para 1000 ml. Agitar e deixar em repouso por 2 dias.

Filtrar através de amianto livre de madeira orgéanica.

Transferir o filtrado para um frasco escuro com tampa esmerilhada e manter ao abrigo daluz

paraevitar aformacdo de Mn0s..

4 -14 -2 - Padr onizagao:

Padr&o Primério - Oxalato de Sodio (R3S1F1C0)
Formula - NaxCy04
Equivalente grama - 66,999

Secagem - 110 oC pdr 2 horas

Pesar analiticamente em trés beckeres 250 ml , com preciséo de 0,0001 g 0,25 g de Oxalato
de Sadio.

Adicionar uma barramagnética, 100 ml de agua destilada e 30 ml de &cido sulfurico 2N
(R1S3FOCO0).

Aquecer a 80 oC em uma placa de aqueci mento.
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Titular com 0 KMn0, 0,1N, a quente ( temperatura acimade 60 oC ), até viragem de

coloracdo incolor pararésea e persistente por 30 segundos.

ReagOes :

5Na,Co04 + 2KMnN04 + 8H,S0,4 = K»S0,4 + SNaeS04 + 2MnS0, + 10CO0, + 8H,0

Normalidade do KMn04 = M M = Massado padrédo em g
V x 0,066999 V = Volume gasto em ml

4.15 - Preparacao de Indicadores

4.15.1- Azul de Bromotimol 0,1% (R2S2F3CO0)
Dissolver 0,50 g de azul de Bromotimol (R1S1F1CO0) em metanol (R1F2F3CO) suficiente

parafazer 500 ml de solucgéo.

4.15.2 - Definilaminaa 1% (R1S3F0CO0)
Dissolver 1 g de difinilamina (R2S1F2C0) em 100 ml de &cido sulfurico concentrado
(R2S3F0CO0).

4.15.3 - Ferroina (R1S1F0CO0)
Dissolver 1,485 g de Orto Fenantrolina (C13HgN2H20) de solucéo contendo 0,7 g de FeSO, .
7H,0 (R1S1FOCO).

4.15.4 - Alaranjado de Metila 0,1% (R1S1F1CO0)
Dissolver 1 g de Alaranjado de Metila (R1S1F1C0) em agua destilada suficiente para 1000

ml.
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4.15.5 - Vermelho de Metila 0,02% (R1S1F2CO0)
Dissolver 0,02 g de Vermelho de metila (R1S1F1C0) em uma mistura 60/40 de metanol e

agua desmineralizada suficiente para 100 ml.

4.15.6 - Alaranjado de Metila/ Xilenocianol (R1S1F2C0)
Dissolver 0,2 g de alaranjado de metila e 0,25 g de xilenocianol (R1S1F1C0) em 600 ml de
alcool etilico (R1S1F3CO) e completar o volume para 100 ml de &gua destilada.

4.15.7 - Vermelho de Metila/ Xilenocianol (R1S1F2CO0)
Dissolver 0,2 g de vermelho de metila e 0,25 g de xilenocianol (R1S1F1C0) em 600 ml de
alcool etilico (R1S1F3CO0) e completar o volume para 100 ml com agua destilada.

4.15.8 - p-Nitrofenol 0,25% (R1S1F0OCO)
Dissolver 0,25 gramas de p-Nitrifenol (R1S1F3C1) em 100 ml de agua destilada.

4.15.9 - PAN (R1S1F3CO0)
Dissolver 0,2 g de 1-(2-piridilazo)-2-naftol (PAN) (R1S1F1CO0) em
200 ml de acetona (R1S1F3C0)

4.15.10- 1,10 - fenantrolina 0,1% (R1S2F0CO0)
Dissolver 1,0 g de 1,10 - fenantrolina (orto) em 100 ml de metanol e diluir para 1000 ml com
agua destilada.

4.15.11 - Fenolftaleina 1% (R1S1FOCO0)
Dissolver 1,0 g de fenolftaleina (R1S1FOCO) em 60 ml de etanol e diluir para 100 ml com
agua destilada.
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4.15.12 - Difenilamina Sulfonato de Sodio 0,01M (R1S1F0CO)
Dissolver 0,271 gramas de Difenilamina Sulfonato de Sodio (R1S1F1CO0) em 100 ml de &gua
destilada.

4.15.13 - Amido (R1S1FOCO)

Aquecer até afervuraem um bécker de 4000 ml, 3000 ml de &gua destilada. Pesar 15 g de
amido soluvel (R1S1F1C0) e 4 g de acido salicilico (R2S2F1CO0) e juntar a 300 ml de &gua
destilada. Agitar com um bastdo de vidro até homogenei zag&o.

Adicionar a mistura a aguafervente e agitar com o bastéo de vidro. Diluir para4000 ml com

agua destilada e deixar ferver até a solucéo se tornar clara.

4.15.14 - Timolftaleina 0,1% (R2S2F3CO0)
Dissolver 0,50 g detimolftaleina (R1S1F1CO0) em metanol (R2S2F3CO0) suficiente parafazer
500 ml de solug&o.

4.15.15 - Negro de Eriocromo (R2S2F3C0)
Dissolver 0,2 g de negro de eriocromo T (R1S1F1CO) juntamente 2 g de cloridrato de
hidroxilamina (R2S3FOC3) em metanol suficiente para 50 ml.

4.15.16 - Purpura de Meta-cresol (R1S1F0OCO)
Preparar uma solucéo a 0,2% de purpura de meta-cresol (R1S1FOC0) em agua destilada.
Adicionar 26,2 ml de NaOH 0,1N para cada grama de indicador em po.
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4.15.17 - Par pura de bromo-cresol (R1S1FOCO)

Dissolver 0,1 g de Purpura de Bromo-Cresol (R1S1F1CO0) em 70 ml de etanol e diluir para
100 ml com &gua destilada. Usar 3 gotas para cada 100 ml atitular. A viragem € de amarela
(pH 5,2) pararoxa (pH 6,8).

4.15.18 - Cromato de Potéassio 5% (R1S1FOCO0)
Dissolver 5,0 g de Cromato de Potassio (R2S1FOC0) em &gua destilada suficiente para 100
ml.

4.15.19- Verde de Bromocresol / Amarelo de Metila (R1S1FOCO)

Fazer as soluges:

A - 0,2% de verde de bromocresol (R1S1F1CO0) em etanal.

B - 0,2% de amarelo de metila em etanol.

Misturar 4 partes da solucéo A com 1 parte da solucédo B.

Usar 8 gotas para cada 100 ml atitular. A viragem da solucéo alcalina para &cida € azul para
amarela esverdeada (pH 4,0-4,1)

4.15.20 - Sulfato Férrico Amoniacal (R1S2F0CO0)

Dissolver 360 g de Sulfato Férrico Amonica (R1S1FOC0) em 800 ml de &gua destilada .
Adicionar HNO3; 6N (R3S3F0CO) até desaparecer a cor marrom escuro da solucéo. Completar
0 volume para 1000 ml com agua destilada . Usa 3 ml desta solucéo para dada 1000 ml de

solucdo atitular.

4.15.21 - Agua de Bromotimol (R1S1FOCO0)

Pesar 0,04 g de azul bromotimol e diluir para 100 ml com alcool isopropilico (R1S1F3CO0).
Diluir 23 ml desta solucdo para 1000 ml com agua destilada . Ajustar o pH desta solugdo com
NaOH ou HC1 1N parapH 6,9.
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4.16 - Preparacdo de Reagentes Especiais.

4.16.1 - Tetr6xido de Osmio 0,01M (R3S2F0CO0)
Dissolver 0,25 g de Tetréxido de Osmio (R3S3FOCO) em 100 ml de &cido sulfurico 0,1N.

4.16.2 - Aluminon (R1S1F0CO)

Pesar 1,0 g de Aurintricarboxilato de Amonio (Aluminon) (R1S1F1CO) e diluirpara 100 ml
com agua destilada.

4.16.3 - Solugédo padréo de Amonia/ 1ml = 0.0005 g NH3 (R1S1F0OCO)
Pesar 0,1570 g de NH4C1 (R1S1FOCO) e diluir para1l ml com agua destilada.

4.16.4 - Solucdo padrdo de Aluminio/ 1ml = 0.0001 g Al (R1S1FOCO0)

Pesar 0,1 g de Aluminio 99,9% e dissolver em 20 ml de H2S04 2N (R1S2F0CO0).
Diluir para 1000 ml com agua destilada.

4.16.5 - Solucéo padrédo deBario/ 1 ml = 0,0001 g de Ba (R1S1FOCO0)
Pesar 0,1780 g de BaC1,.2H,0 (R1S1FOCO) e diluir para 1000 ml com agua destilada.

4.16.6 - Solucéo padréao de Cloretos/ 1 ml = 0,00001 g de C1 " (R1S1FOCO0)
Pesar 0,1650 g de NaC1 (R1S1FOCO0) e diluir para 1000 ml com &gua destilada.

4.16.7 - Solucéo padréo de Calcio/ 1 ml =0,0001 g Ca (R1S1FOCO0)
Pesar 0,250 g de CaC03; (R1S1FOCO) e dissolver em 25 ml de HC1 1+50 (R1S1FOCO) e diluir
para 1000 ml com agua destilada.
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Pode-se também utilizar 0,3668 g de CaC1,.2H,0 e diluir para 1000 ml com agua destilada.

4.16.8 - Solucéo padrao de Carbonato/ 1 ml =0,0003 g C03 — (R1S1F0OCO)
Pesar 0,530 de Na,C03 anidro (R1S2F0CO0) e diluir para 1000 ml com agua destilada.

4.16.9 - Solucéo padréo de Cobre/ 1 ml = 0,001 g de Cu (R1S1FOCO)
Pesar 3,93 g de CuS0, . 5H,0 (R2S1FOCO) e diluir .para 1000 ml de agua destilada.
Para se obter 0 padréo de 0,00001 g de Cu/ ml diluir este padréo 10 vezes.

4.16.10 - Solucéo padréao deFerro/ 1 ml = 0,0001 g Fe (R1S1FOCO)

Pesar 0,70 g de Fe (NH4)2(S04)2.6H20 (R1S1FOCO) e diluir em 50 ml de &gua destilada.
Adicionar 20 ml de H,S0, 1+15 (R1S2FOCO0) e diluir para 1000 ml com agua destilada. Para
se obter o padréo de 0,00001 g de Fe/ ml , diluir esta solugdo 10 vezes.

4.16.11 - Solucéo de padrao de Haletos- 1 ml = 0,006 g Cl (R1S1FOCO0)
Pesar 1,00 g de NaCl e diluir para 1000 ml com agua destilada.
Diluir esta solugdo 100 vezes para se obter o padréo de 0,00006 g de Cl'/ ml.

4.16.12- Solucéo padréao de Metais Pesados - 1 ml = 0,001 g Pb (R1S1FOCO0)
Pesar 1,60 g de Pb (NO3), (R3S1FOC2) e diluir para 1000 ml com &gua destilada. Diluir 100
vezes esta solugdo para se obter o padréo de 0,00001 g de Pb / ml.

4.16.13 - Solucéo padr&o de Magnésio - 1 ml = 0,0001 Mg (R1S1FOCO0)
Pesar 0,054 g de Mg (NOs) 2.6H,0 (R1S1FOC1) e diluir para 1000 ml com &gua destilada.

4.16.14 - Solucéo padr&o de Sulfatos (R1S1FOCO) - 1 ml = 0,0001 g de SO~
Pesar 0,148 g de Na,S0, (R1S1FOCO) e diluir para 10000 ml com &gua destilada



QUIMLAB
QUIMICA &
METROLOGIA

PREPARACAO E PADRONIZACAO DE
SOLUCOES UTILIZADAS EM ANALISES
QUIMICAS

PO-017-00

REV. N°
00

PAGINA
26/27

4.16.15 - Solucéo padré&o de Zinco (R1S1IFOCO) -1 ml =0,001g Zn
Pesar 1,24 g de Zn0 (R2S1FOCO0) e dissolver com 100 ml de H,S04 1+9 (R1S3FOCO) e diluir
para 1000 ml com agua destilada.

Diluir esta solugédo 100 vezes para se obter em baldo volumeétrico com agua destilada.

4.16.16 - Solucéo Padréao de cor APHA 500

Dissolver 1,245 g de Hexacloroplatinato de Potassio (K,PtCls) (R2S1FOC0) , 1,09 de
Cloreto Cobaltoso (CoC1,.6H,0) (R2S1FOCO0) e 100 ml de acido cloridrico concentrado para
1000 ml em um bal&o volumétrico com agua destilada.

4.17 - Referéncias Bibliogr éficas

Manual de Solugdes, Reagentes e Solvente, Tokio Morita e Rosely Assumpcao, 2% Edico,
Editora Edgard Blucher, 1981

Andlise Inorganica Quantitativa, Vogel, 4% Edicdo, Guanabara Dois, 1981

Handbook of Analytical Chemistry, Meites, McGraw-Hill, 1963

Merck Standrards, Merck, 1972

5 - Anexo:

5-1- Tabela de densidade e concentragdes de acidos e base utilizados

Acido Concentracdo Concentracio Densidade a150C

(%) (N) (g/mi)
HCl 37,23 12,13 1,190
H2s04 98,0 36,79 1,841
HNO3 65,30 14,50 1,4000
CH3CO00H 100,0 17,50 1,050

NaOH 50,1 19,33 1,530
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