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DETERMINACAO DO TEOR EM CLORETOS NUMA AGUA POR
VOLUMETRIA DE PRECIPITACAO

1- Objectivo

Determinar o teor em cloretos em amostras de agua da rede e de &gua do mar,
recorrendo ao uso de titulagbes volumétricas, envolvendo reaccdes de precipitacao.

2- Introdugéo

A principal aplicacdo da volumetria por precipitacdo é a determinacdo de
halogenetos com nitrato de prata, usando os métodos de Mohr, Volhard ou Fajans:

a) No método de Mohr a titulacdo dos halogenetos € directa e usa-se como indicador
uma solucdo de cromato de potassio. O ponto final corresponde a formacao de um
precipitado cor de tijolo.

b) No método de Volhard a determinacdo do teor em halogenetos é feita por um
processo indirecto - a solucdo do halogeneto adiciona-se um excesso de nitrato de
prata, titulando-se em seguida esse excesso com uma solucdo aferida de
tiocianato, em presenca do ido Fe®*, que funciona como indicador. O ponto final é
detectado pelo aparecimento da cor vermelha do ido complexo Fe(SCN)?*.

c) No método de Fajans, o processo de titulacdo é directo, mas utiliza-se como
indicador a fluoresceina ou a diclofluoresceina, que séo indicadores de adsorcao.

3- Parte experimental

3.1- Material

Material de vidro corrente de laboratério.
3.2- Reagentes

Cloreto de sédio (NaCl)

Nitrato de prata (AgNOs)

Tiocianato de potassio (KSCN)

Alumen férrico (Fe(NH4)(S0a4)2.12H,0)
Acido nitrico (HNO3)

Hidrdxido de sodio (NaOH)

Acido sulfurico (H2S04)
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3.3- Técnica

3.3.1- Preparacéo de solucdes

a) Solucdo padréo de cloreto de sodio (aprox. 0,1M)

b) Solucéo de nitrato de prata (aprox. 0,1M)

c) Solucdo de tiocianato de potassio (aprox. 0,1M)

d) Solucéo de acido nitrico 6M

e) Solucio saturada de alimen férrico (aprox. 0,45M em ido Fe®*)
f) Solucdo de cromato de potéssio a 5%

g) Solucdo de acido sulfurico 1:20

h) Solucéo de hidréxido de sédio 0,25M

3.3.2- Afericgéo de solugdes

a) Afericdo da solucdo de nitrato de prata pelo método de Mohr

Faca uma toma de 10,0 mL da solucdo padrdo de cloreto de sodio, para um baldo
erlenmeyer de 250 mL e dilua a cerca de 100 mL com agua destilada.
Adicione 2 mL da solucdo de cromato de potéassio a 5% e titule com a solugdo de

nitrato de prata.

Repita o ensaio.

Faca um ensaio em branco, usando a mesma quantidade de indicador e 0 mesmo
volume de agua destilada que usou na afericdo da solucdo de nitrato de prata

(100mL).

250 mL

500 mL

250 mL

100 mL

100 mL

100 mL

25 mL

25 mL

b) Afericao da solucdo de tiocianato de potéssio pelo método de Volhard

Faca uma toma de 10,0 mL da solucdo de nitrato de prata ja aferida para um baldo
erlenmeyer de 250 mL e dilua a cerca de 50 mL com agua destilada.

Adicione 5 mL de acido nitrico 6 M e 1 mL da solucéo saturada de alimen férrico.

Titule com a solucéo de tiocianato de potassio.

Repita o ensaio.
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3.3.3 - Determinacéo do teor em cloretos na 4gua
a) Pelo método de Volhard

Faca uma toma de 100 mL da agua da torneira, para um baldo erlenmeyer de 250 mL,
adicione 10 mL de acido nitrico 6 N e 10,0 mL da solucdo de nitrato de prata, ja
aferida.

Agite para coagular o precipitado. Adicione 2 mL do indicador “alimen férrico” e
titule com a solucdo de tiocianato, ja aferida, até ao aparecimento de uma coloragao
castanho avermelhada, permanente e nitida.

Repita o ensaio.
b) Pelo método de Fajans

Faca uma toma de 100 mL de agua da torneira, adicione 10 mL da solucéo padrédo de
cloreto de sodio e 20 gotas do indicador diclorofluorosceina.

Titule com a solucdo aferida de nitrato de prata. Faca a titulacdo rapidamente, com
forte agitacdo. Na proximidade do ponto de equivaléncia o precipitado coagula e o
ponto de equivaléncia corresponde ao aparecimento da cor rosa no precipitado.

Repita o ensaio.
3.3.4-Determinacéo do teor em cloretos na agua do mar
a) Pelo método de Volhard

Pipete 10,0 mL de &4gua do mar para um baldo aferido de 100 mL e perfaca o volume
com &gua destilada. Faca uma toma de 10,0 mL desta solu¢do para um baldo
erlenmeyer de 250 mL e dilua a cerca de 100 mL com &gua destilada; adicione 10 mL
de acido nitrico 6 N e 10,0 mL de solucéo aferida de nitrato de prata. Titule como foi
indicado em 3.3.3 a), usando a mesma quantidade de indicador.

Repita 0 ensaio
b) Pelo método de Mohr

Faca uma toma de 5,0 mL de agua do mar para um baldo erlenmeyer de 250 mL e
adicione cerca de 100 mL de agua destilada.

Acerte o pH a cerca de 8,3 (viragem de fenolftaleina), com H2SO4 (1:20) ou NaOH
0,25 M.

Adicione 2 ml de solucdo de K>CrO4 a 5% e titule com a solucédo de AgNOz 0,1 M ate
aparecimento de um precipitado persistente de AgCrOas (cor de tijolo).

Repita o ensaio.
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4- Calculos
Determine a concentracdo exacta das solucdes de NaCl, AgNOs e de KSCN.

Determine o teor em cloretos (expresso em gramas de ido cloreto por litro) nas aguas
que analisou. Comente os resultados obtidos.
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Determinacdo do Teor em Cloretos numa Agua por Volumetria de Precipitacéo

Folha de Apontamentos de Laboratério

Preparacéo das solucgdes de analise:

250 ml Cloreto de sédio (NaCl) 0,1 M
500 ml Nitrato de prata (AgNO3) 0,1 M

250 ml Tiocianato de potassio (KSCN) 0,1 M

TitulacBes com a solugdo de nitrato de prata:

33.24a)

3.3.4b)

3.3.3b)

10 ml de NaCl 0,1 M

+ 90 ml de agua destilada
acertar o pH entre 7 €10
2 ml de K;CrO4 5%

5 ml de agua do mar

+ 100 ml de &gua destilada
acertar o pH entre 7 €10

2 ml de K>CrO4 5%

100 ml de 4gua da torneira
10 ml de NaCl 0,1 M
20 gotas de diclorofluoresceina

Titulagdes com o tiocianato de potassio

3.3.2b)

3.3.3a)

3.344a)

10 ml de AgNOs

+ 40 ml de agua destilada

5 ml de HNOs

1 ml de sulfato férrico amoniacal

100 ml de 4gua da torneira

10 ml de HNO3

10 ml de AgNO3

2 ml de sulfato férrico amoniacal

10 ml de agua do mar (ap6s diluicdo 1:10)

+ 90 ml de agua destilada

10 ml de HNO3

10 ml de AgNO3

2 ml de sulfato férrico amoniacal

m g

m g

m g

1° Ensaio mi
2° Ensaio ml
Ensaio branco ml
1° Ensaio ml
2° Ensaio ml
1° Ensaio ml
2° Ensaio ml
1° Ensaio ml
2° Ensaio ml
1° Ensaio ml
2° Ensaio ml
1° Ensaio ml
2° Ensaio ml
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