an ALLOXY:

Especialidades Quimicas

Determinacéo de Concentragdo de Perdxido de Hidrogénio
e Acido Peracético por Cerimetria e lodometria.

Principio
A amostra é dissolvida em solugao de acido sulfurico diluido e previamente resfriada a uma temperatura abaixo de 5°C. O
peroxido de hidrogénio é titulado com solugdo padronizada de sulfato cérico, usando-se ferroin como indicador.

2 Ce** +H,0, ® 2Ce* +2H* + 0,

Apos essa determinacao, é adicionada uma solugéo de iodeto de potassio e o iodo liberado é titulado com solugao
padronizada de tiossulfato de sodio, usando-se solu¢do de amido como indicador.

CH,COOOH + 2| +2 H* ® CH,COOH + 1, + H,0
l, +2S,0. % 2I+S,0,

Medidas de Seguranga

E obrigatério o uso de éculos se seguranga (protecéo total dos olhos), durante este procedimento.

Material e Aparelhagem

» Pesa-filtro de 2 mL ou similar

» Erlenmeyer de 300 mL com tampa ou similar
* Proveta de 250 mL

 Pipeta graduada de 1,2 e 10 mL

» Bureta de 50 mL

+ Balanga analitica

» Agitador magnético

Reagentes

Todos os reagentes deverao ser de grau analitico, a menos que seja especificada outra qualidade.

A agua, destilada ou desmineralizada.

* Solugdo padréo de sulfato cérico amoniacal [(NH4)4 Ce(SOy4)4] 0,1N fatorada.

» Solugéo padréo de tiossulfato de sodio (Na28203) fatorada.

+ Solugdo aquosa de iodeto de potassio (Kl), recém-reparada: pesar 50g de iodeto de potassio e dissolver em 500mL de
agua, adicionar 0,2g de carbonato de sédio (Na2CO3). Agitar até dissolver.

+ Solugdo de acido sulfurico (H,SO,) 2N: diluir 55,5 mL de H,SO,4 concentrado (36N) em 1.000 mL de agua.

+ Solucdo indicadora de ferroin: dissolver 0,1740g de sulfato ferroso heptaidratado (FeSO,7H,0) em 25 mL de agua.
Adicionar 0,3712g de 1,10-fenantrolina monoidratada. Agitar até dissolver.

+ Solucdo de amido a 5 g/L: pesar 0,5g de amido em p6 em um béquer. Adicionar 1 mL de agua e misturar até formar uma
pasta homogénea. Em um béquer de 200 mL, aquecer 100 mL de agua até a fervura e adicionar, entéo, a pasta de amido
obtida, agitando vigorosamente. Deixar a solugéo fervendo por aproximadamente 5 minutos. Resfriar, transferir para um
baldo de 100 mL, completar o volume e acondicionar em frasco &mbar, em geladeira.
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Procedimento

» Num copo de 1.000 mL, colocar com proveta 500 mL de solugéo de H,SO,4-2N previamente resfriada a uma temperatura

menor que 5°C. Adicionar 20 gotas de solug&o de indicador de ferroin e neutralizar com solugéo de sulfato cérico

amoniacal - 0,1N até que a coloragéo passe do laranja para o azul, com permanéncia da cor por pelo menos

15 segundos.

Utilizando proveta de 250 mL, tomar 150 mL desta solugéo e transferir para um erlenmeyer de 300 mL.

» Pesar uma quantidade adequada de amostra (veja tabela) em um pesa-filtro, em balanga analitica com preciséo de
0,1 mg. Seja M o peso da amostra, em g.

* Com auxilio de uma bureta de 50 mL, titular com solugdo padronizada de sulfato cérico amoniacal - 0,1N até a mudanca
da coloragdo do laranja para o azul, permanecendo assim por pelo menos 15 segundos. Seja A o volume da solugéo de
sulfato cérico amoniacal gasto na titulagdo, em mL

» Adicionar, em seguida, com auxilio de pipeta graduada, 10 mL de solugao de iodeto de potéssio recém-preparada, sendo

que os primeiros 3 mL sejam adicionados gota a gota.

Utilizando uma bureta de 50 mL, titular o iodo liberado com solugdo padronizada de tiossulfato de sodio 0,1N até que a

coloragao mude do marrom para o laranja. Neste ponto , adicionar 5 mL de solugéo de amido e continuar a titulagédo até a

cor laranja (solugao limpida). Seja B o volume de titulante gasto nesta etapa, em mL.

NOTA: a colorag&o podera voltar a escurecer, porém considere o final da titulagdo no primeiro ponto de viragem.

Paralelamente a analise da amostra, efetuar uma prova em branco, consistindo em : 150 mL de acido sulfdrico 2N

neutralizado com sulfato cérico amoniacal e 10 mL de solugdo de iodeto de potassio. Titular com solugéo padronizada de

tiossulfato de sodio 0,1N. Seja C o volume gasto em mL na prova em branco.

Resultados

Peroéxido de hidrogénio

A concentragdo de perdxido de hidrogénio (H,O,) presente na amostra de PAA, expressa em porcentagem em peso, é
dada pela seguinte expressao:

Axf x0,1701
M

[H,0,]., =

Acido peracético
A concentragdo de acido peracético (CH3COOOQOH) presente na amostra de PAA, expressa em porcentagem em peso, é
dada pela seguinte expresséo:

(B-C) x f, x 0,3803

[CH,COOOH],, = N

Onde:

A = volume da solugéo de sulfato cérico amonialcal - 0,1N gasto na primeira titulagdo da amostra, em mL
B = volume da solugéo de tiossulfato de sédio - 0,1N gasto na segunda titulagdo da amostra, em mL

C = volume da solugéo de tiossulfato de sodio - 0,1N gasto na titulagdo da prova em branco, em mL

f1 = fator da solugéo de sulfato cérico amonialcal - 0,1N utilizada

f2 = fator da solugéo de tiossulfato de sédio - 0,1N utilizada

M = massa da amostra, em g
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- (Scenagas esrea uantcads a pesr
0,25 0,2-0,4 0,80 a 0,85
020 2,0-2,3 0,6 a 0,65
035 3,5-3,85 0,2a0,25
050 5,2-5,5 0,2a0,25
150 15,0 - 15,9 0,2a0,25
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