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Resumo

Neste trabalho, o reagente Me-BDBD foi utilizado, por um grupo de alunos, como indicador
acido-base. Os resultados das titulagdes aplicando o Me-BDBD como indicador foram comparados
com os resultados das titulagdes utilizando a fenolftaleina e também com titulagdes potenciométricas.
Foram aplicados testes estatisticos para nivel de confianga de 90%. O teste t indicou que ndo houve
diferencas significativas entre os resultados obtidos por diferentes metodologias. Entretanto o teste F
indicou que os resultados das titulagdes potenciométricas foram considerados mais precisos do que as
volumétricas utilizando o Me-BDBD como indicador.
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Abstract

In the present work the Me-BDBD reagent was applied as indicator in acid-base titration by a
group of students. The results had been compared with titration carried out using phenolphthalein as
indicator and also potentiometric titration. Statistical tests for a confidence level of 90% had been
applied. Test t indicated that there were not statistically significant differences among the results, with
good agreement for the different titration methods used. However, by test F the results of the
potentiometric titration had been considered more precise of than the volumetric, when Me-BDBD is
used as indicator.

Keywords: Thiazolylazo, volumetric, potentiometric, acid-base indicator

Introduciao

A Quimica Analitica ¢ uma area cientifica que desenvolve e aplica métodos, instrumentos e
estratégias para obter informagdes sobre a composi¢do de uma amostra por meio da analise quimica
qualitativa e quantitativa. A andlise quimica qualitativa compreende os ensaios que permitem ao
quimico identificar os elementos presentes e, eventualmente, também, seu estado de combinagdo em
uma amostra. Ja a andlise quimica quantitativa corresponde a determinag¢do das quantidades dos
componentes na amostra que podem ser analisadas por varias técnicas e metodologias diferentes
(Harris, 1999).

Um método classico de analise quimica quantitativa € a volumetria, que vem sendo aplicada ha
mais de 200 anos. O primeiro trabalho que descreve a volumetria acido-base foi publicado em 1756.
(apud Terra e Rossi, 2005). A volumetria fundamenta-se na determinacdo da concentracdo de uma
espécie de interesse em uma amostra, a partir da dosagem do volume de uma solugdo de concentracio
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conhecida com exatiddo, necessaria para reagir quantitativamente com esta amostra em solucdo (Skoog
et. al., 1997).

Com o avango da tecnologia e o desenvolvimento de novos equipamentos com técnicas
instrumentais de deteccdo com maior simplicidade, seletividade e sensibilidade, os métodos classicos
de analise passaram a ser menos utilizados, porém a volumetria, por ser um método rapido e simples,
ainda ¢ relativamente utilizada nas analises de rotina, principalmente nas industrias de medicamentos.

O desenvolvimento da volumetria contribuiu com muitos conceitos quimicos, principalmente a
teoria dos indicadores, sendo considerado ainda um método relevante para ser abordado nos dias atuais
no aprendizado de Quimica (Terra e Rossi, 2005).

Em uma aula com enfoque em volumetria acido-base, podemos perceber varios momentos que
promovem o processo ensino-aprendizagem como as trocas de idéias entre todos participantes,
mostrando a possibilidade da construgdo do conhecimento quimico (Schnetzler, 2000).

O processo de buscar novas alternativas para ensinar determinados conteudos deve ser uma
constante na vida do professor. Neste trabalho, um grupo de alunos da disciplina de Quimica Analitica
testou a eficiéncia do acido 6-[2’-(6"-metilbenzotiazolilazo)]-1,2-diidroxi-3,5-benzenodissulfonico
(Me-BDBD) (Figura 1) como indicador, na titulagdo de um dacido forte com base forte. Foram
realizadas titulacdes da solugdo de HCl com uma solugdo padronizada de NaOH, utilizando o Me-
BDBD como indicador e estes resultados foram comparados com os resultados das titulagdes
potenciométricas das mesmas solugdes. O Me-BDBD apresenta propriedades para ser utilizado como
indicador d4cido-base, pois possui grupos cromoéforos que sdo fortemente influenciados pelo
grupamento acido/basico, e de acordo com um estudo realizado recentemente, foram determinadas duas
constante de ionizacdo acida (pKa) correspondentes a pK, igual a 4,60 e pK, igual a 9,48
apresentando dois intervalos de viragem. O primeiro intervalo ocorre no meio 4cido no pH entre 3,60 —
5,60, com mudanca de cor de alaranjado para rosa, ¢ o segundo intervalo de viragem ocorre no meio
basico no pH entre 8,48 — 10,48, com a variagdo da cor de rosa para violeta (Yamaki et. al., 2009).

O reagente Me-BDBD foi primeiramente estudado por Lemos e colaboradores sendo aplicado
em sistemas de pré-concentragdo de ions Cu(Il) em fase sélida (Lemos et. al., 2006) e em ponto nuvem
(Lemos et. al., 2007).

OH SOy
OH

Figura 1. Estrutura do Me-BDBD

Parte Experimental

Reagentes e solucoes

Todos os reagentes empregados no trabalho foram de grau e pureza analiticas e as solucdes
foram preparadas com agua destilada e desionizada utilizando o desionizador Permution.

Sintese do acido Me-BDBD

O 4cido 6-[2’-(6"-metilbenzotiazolilazo)]-1,2-diidroxi-3,5-benzenodissulfonico foi sintetizado a
temperatura entre 0-5°C sob constante agitacdo, dissolvendo-se o 2-amino-6-metilbenzotiazol em acido
formico e acido cloridrico, com posterior gotejamento de uma mistura de nitrito de sddio, agua e acido
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cloridrico. Adicionou-se ao sal de diazénio formado, o acido 1,2-diidroxi-3,5-benzenodissulfénico
dissolvido em uma solugdo de hidroxido de sddio 1,0 mol L. O sistema ficou em repouso a 4 °C
durante 12 horas. O precipitado formado foi filtrado e recristalizado em etanol. (Lemos et. al., 2006;
Fan et. al., 1998).

Titulacdes de acidos fortes com bases fortes
Volumetria

Aliquotas de 25,00 mL da solugdo de HCI foram tituladas com solugdo de NaOH 0,09854 mol
L', em presenca de 10 gotas da solugdo do indicador Me-BDBD, na concentragdo igual a 1,0 x 10~ mol
L' em 50% de etanol. Cada aluno realizou uma titulagdo, totalizando onze repetigdes.

Foram realizadas também trés titulagcdes da solucdo de HCI utilizando a fenolftaleina como
indicador.

Potenciometria

Titulagdes potenciométricas foram realizadas no Titrando 808 (Metrohm) utilizando eletrodo
de vidro combinado com eletrodo de prata-cloreto de prata. Titularam-se aliquotas de 10,00 mL da
solu¢do de HCI com solugdo de NaOH 0,09854 mol L. Foram realizadas cinco titulagdes.

Resultados e discussao

Caracterizaciao do Me-BDBD

O rendimento obtido na sintese do reagente Me-BDBD foi de 90%. Na caracterizacdo deste
reagente foram utilizados os aparelhos de ponto de fusdo da MICROQUIMICA, modelo MQAPE- 302
e o espectrofotdometro FTIR PERKIN ELMER GX. O ponto de fusdo encontrado foi igual a 237,1 —
238,2 °C. O espectro no infravermelho do Me-BDBD apresentou bandas largas em 3.317 € 3.117 ¢cm™
referente ao estiramento do grupo O-H e das ligagdes C-H aromatico. O alargamento dessas bandas
indica presenga de ligagdo de hidrogénio intramolecular. As bandas em 812 — 946 cm™ e 1.649 cm™
comprovaram a presenca dos grupos SO;H e -N=N-, respectivamente (Kabay et. al., 2007)

Titulagoes volumétricas e potenciométricas

A Tabela 1 apresenta os resultados das titulagdes volumétricas utilizando como indicador o
Me-BDBD ou a fenolftaleina e a Tabela 2 apresenta os resultados das titulagdes potenciométricas.

A Figura 2 apresenta a curva de titulacdo tedrica tragcada utilizando os valores das
concentra¢des de NaOH igual a 0,09854 mol L e de HCl igual a 0,0767 mol L. Observa-se na curva,
que as duas faixas de viragens de pH onde ocorrem as mudangas das cores do indicador Me-BDBD,
abrangem o volume de equivaléncia.

Os resultados ndo apresentaram diferencas significativas para o nivel de confianga de 90 %, ao
aplicar o teste t, comparando as médias da concentragdo da solu¢do de HCI, obtidas por titulagdes
diferentes, ou seja, o valor encontrado para a concentracdo da solugdo de HCI, utilizando o indicador
Me-BDBD, apresentou exatiddo quando se compara este valor com os resultados obtidos das titulagdes
potenciométricas ou quando se utilizou a fenolftaleina como indicador.

Tabela 1. Volume gasto de NaOH (0,09854 mol L) nas titulagdes utilizando como indicadores Me-BDBD
ou fenoftaleina e os valores da concentracdo da solugdo de Hcl
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Titulagdo' Volume Gasto de NaOH (mL) Concentrag¢do de HCI (mol L)
1 19,60 7,725 x 107
2 19,45 7,664 x 107
3 19,70 7,764 x 10°
4 19,60 7,725 x 107
5 19,35 7,626 x 10°
6 19,30 7,607 x 107
7 19,70 7,764 x 107
8 19,20 7,568 x 107
9 19,30 7,607 x 107
10 19,60 7,725 x 107
1 19,20 7,568 x 102
Meédia (N = 11) 0,0767 £ 0,0008
12 19,30 7,616 x 107
13 19,40 7,656 x 107
14 19,45 7,666 x 107
Meédia (N = 13) 00764 + 0,0003

'Titulagdes de 1 a 11 utilizaram o indicador Me-BDBD, e de 12 a 14 utilizaram a fenoftaleina

Tabela 2. Volume gasto de NaOH (0,09854 mol L") nas titulagdes por potenciometria e os valores da con-
centragdo da solucao de Hcl

Titulagdo Volume Gasto de NaOH (mL) Concentra¢do de HCI (mol L)
| 7,6968 7,584 x 107
2 7,7282 7,615 x 102
3 7,7160 7,603 x 102
4 7,7253 7,612 x 107
5 7,7364 7,623 x 107
Média (N = 5) 0,0761 +0,0001
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Figura 2. Curva de titulagdo teorica de 25,0 mL da solugdo de HCI na concentragéo igual 0,0767 mol L™

titulada com solugdo de NaOH na concentragio igual 0,09854 mol L. Faixas de viragem de cor do Me-
BDBD, pH 3,60 — 5,60 (alaranjado para rosa) e 8,48 — 10,48 (rosa para violeta).
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Os resultados ndo apresentaram diferengas significativas para o nivel de confianca de 90 %, ao
aplicar o teste t, comparando as médias da concentragdo da solu¢do de HCI, obtidas por titulagdes
diferentes, ou seja, o valor encontrado para a concentracdo da solugdo de HCI, utilizando o indicador
Me-BDBD, apresentou exatiddo quando se compara este valor com os resultados obtidos das titulagdes
potenciométricas ou quando se utilizou a fenolftaleina como indicador.

Quanto a precisdo, ao comparar os resultados obtidos nas titulagdes por volumetria utilizando
os indicadores Me-BDBD ¢ a fenolftaleina, o teste F indicou que ndo houve diferengas significativas
para o nivel de confianca de 90%. Porém, pelo teste F os resultados das titulagdes potenciométricas
foram considerados mais precisos do que a volumetria, ao utilizar o Me-BDBD como indicador.
Levando em consideragdo a falta de habilidade de alguns alunos na realizagdo da titulagdo e que cada
aluno fez uma unica titulagdo utilizando o indicador Me-BDBD pela primeira vez, ¢ aceitavel que a
precisao dos resultados obtidos pela volumetria ndo seja comparavel aos resultados da potenciometria.

Conclusoes

Foram obtidos resultados satisfatorios na aplicacdo do reagente Me-BDBD como indicador
acido-base, por operadores diferentes, demonstrando que este reagente pode ser utilizado nas titulagdes
volumétricas 4cido-base, sendo que a primeira viragem € mais facil de ser detectada do que a segunda.
Em relacdo a sintese deste reagente, o procedimento € relativamente facil com alto rendimento.

Neste trabalho, além da volumetria acido-base foram aplicados também a potenciometria ¢ a
estatistica contribuindo para uma ampla abordagem no ensino de Quimica, possibilitando aos alunos
agirem como investigadores ao tentar aplicar e avaliar o desempenho de um novo reagente como
indicador acido-base. Ao fazer uso desse novo reagente que nao esta presente nos livros convencionais
de quimica, o aluno ¢ convidado a agir como agente na constru¢ao do conhecimento.
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