an ALLOXY:

Especialidades Quimicas

Determinagdo de Concentragao de Peréxido de Hidrogénio e Acido Peracético
em Solugées de Desinfec¢cao por Permanganimetria e lodometria.

Principio

A amostra é dissolvida em solugao de acido sulfurico diluido e resfriado a uma temperatura préxima de 0°C. O peréxido de
hidrogénio da amostra é titulado com uma solugéo padronizada de permanganato de potassio até coloragéo résea
permanente.

5H,0,+2MnO, +6H" =% 2 Mn* +50,+8H,0

Apos essa determinacao é adicionada uma solugéo de iodeto de potassio, e o iodo liberado é titulado com solugao
padronizada de tiossulfato de sédio, usando-se solugado de amido como indicador.
Ocorrem as seguintes reagoes:

CH,COOOH+2H* +2 | ®» CH,COOH +1,+ H,0
I, +2S,0,> » 2I'+S,02

Medidas de Seguranga

E obrigatério o uso de 6culos se seguranga (protecéo total dos olhos), durante este procedimento.

Material e Aparelhagem
» Erlenmeyer de 500 mL com tampa, para iodometria
 Pipeta volumétrica de 100 mL

* Pipeta volumétrica de 50 mL

* Pipeta volumétrica de 25 mL
Pipeta graduada de 10 mL
Proveta graduada de 250 mL
Proveta graduada de 500 mL

» Copo de 1.000 mL

» Termémetro de 0 a 50°C
Bureta de 25 mL

Bureta de 50 mL

Agitador magnético

» Banho de Gelo (ou freezer)

Reagentes

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

A agua, destilada ou desmineralizada.

» Solucdo padréo de permanganato de potassio (KMnQ,) 0,5N fatorada.

» Solucdo padréo de permanganato de potassio (KMnQy) 0,1N fatorada.

+ Solugdo padrio de tiossulfato de sédio (Na,S,03) 0,1N fatorada.

» Solucdo 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 (Na,CO3). Agitar até dissolver.

* Solugdo de 4cido sulfurico (H,SO4) 2N: adicionar, lentamente, sob resfriamento e agitagéo, 55,5 mL de &cido sulfurico
concentrado (36N) em 1L de agua.

» Solugéo de amido a 5 g/L: pesar 0,5g de amido em pé 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, entdo, 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 ambar, em geladeira.
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Procedimento

* Num copo de 1.000 mL colocar, com proveta, 500 mL de solugéo de acido sulfurico 2N. Adicionar permanganato de

potassio 0,1N, gota a gota, até obter uma coloragéo levemente résea e a seguir, resfriar utilizando banho de gelo ou

freezer, até uma temperatura proxima de 0°C.

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

« Com pipeta volumétrica, transferir o volume adequado da amostra (veja tabela) para um erlenmeyer e homogeneizar.
Seja V o volume tomado em mL.

» Com auxilio de uma bureta de 50 mL, titular com solugdo padronizada de permanganato de potassio de normalidade
adequada (veja tabela) até uma coloragéo rosea permanente. Seja A o volume gasto em mL.
Obs.: se a temperatura da mistura da amostra com a solug&o de acido sulfurico for excessivamente baixa, a reagéo do
peroxido de hidrogénio com o permanganato se dara levemente, podendo haver uma falsa viragem.

» 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 25 mL, titular o iodo liberado com solugdo padronizada de tiossulfato de sodio 0,1N até o

desaparecimento da coloracdo amarelada. Neste ponto , adicionar 5 mL de solu¢do de amido e continuar a titulagcao até

incolor. Seja B o volume gasto em mL.

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

e 10 mL da solugéo de iodeto de potassio. Titular com solugao padronizada de tiossulfato de sédio 0,1N. Seja C o volume

gasto em mL na prova em branco.

Resultados

Peroxido de hidrogénio

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

Axf1 X N1 x 17.008

[H.0,] = v

Acido peracético
A concentragdo de acido peracético (CH3COOOH) presente na amostra de PAA, expressa em ppm, é dada pela seguinte
expressao:

(B-C) x f, x 3.800
Y

[CH,COOOH] =

Oxigénio ativo
A concentragdo de oxigénio ativo da amostra de PAA, expressa em ppm, pode ser calculada a partir das concentragdes de
peroxido de hidrogénio e acido peracético, utilizando-se a férmula abaixo:

Oxigénio ativo = 0,470 x [H,0,] + 0,210 x [CH,COOOH]

Onde:

V = volume da amostra em mL

B = volume da solucéo de tiossulfato de sédio (Na,S,0,) gasto na titulagdo do iodo liberado em mL

C = volume da solugdo de tiossulfato de sédio (Na,S,0;) gasto na titulagado da prova em branco em mL
N1 = normalidade da solugdo de permanganato de potassio (KMnO,)

f1 = fator da solugdo de permanganato de potassio (KMnO,) utilizada na titulagdo de H,O,

f2 = fator da solug&o de tiossulfato de sédio (Na,S,0;) utilizada na titulagéo do iodo liberado

[H,0,] = concentragéo de perdxido de hidrogénio, em ppm

[CH,COOOH] = concentracéo de &cido peracético, em ppm
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Tabela orientativa do volume da amostra a ser tomado e da normalidade do
permanganato de potassio a empregar

Concentragéo prevista Volume da amostra Normalidade do
de acido peracético (ppm) (mL) Permanganato de Potassio

50 100 0,1

150 50 0,1

300 50 0,1

600 25 0,1
1000 25 0,5
2000 25 0,5
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