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Resumo

Este artigo apresenta o desenvolvimento de um experimento integrativo de volumetria de
neutralizacdo empregando indicador alternativo (extrato de repolho roxo) desenvolvido
durante o trabalho de conclusdo de curso de duas académicas de Licenciatura em Quimica
com base nos passos da abordagem experimental integradora. Baseado nos conceitos

de estudo de caso, este trabalho apresenta etapas da abordagem integradora baseada na
problematica da utilizagao de indicadores alternativos em praticas de laboratério. Na etapa

de pré-laboratdrio foram feitas a pesquisa prévia e os procedimentos estabelecidos no estudo;
na fase de laboratdrio, os dados foram obtidos a partir da técnica com o uso do indicador
alternativo; e no momento de pds-laboratorio foi feita a comparagdo dos resultados com os
dados de indicadores comerciais para resolucao do problema proposto. A partir dos protocolos
experimentais, foi possivel perceber que o extrato de repolho roxo tem pontos de viragem
com colorag¢ao definida que coincidem com os pontos de viragem de indicadores comerciais,
indicando possibilidade de uso em praticas de volumetria de neutralizacao. Além disso, pode-
se perceber que a abordagem integradora é capaz de significar o conteudo de maneira a tornar
os académicos protagonistas na construgao do conhecimento.

Palavras-chave: Experimentagdo integradora. Volumetria de neutralizagdo. Indicador
alternativo. Formacao de profissionais da Quimica. Ensino superior.

Abstract

This work presents the development of an integrative neutralization volumetry experiment
using an alternative indicator (purple cabbage extract) developed during the final paperwork
of two undergraduate chemistry students based on the steps of the integrative experimental
approach. Based on the concepts of case study, this paper presents the integrative approach
steps based on the use of alternative indicators in laboratory practices. The pre-laboratory stage
consists in prior research and procedures established in the study; in the laboratory phase were
obtained the data related to the use of the alternative indicator; and the post-laboratory step
consisted in comparison with the commercial indicator data to solve the proposed problem.
From the experimental protocols, it was possible to notice that the extract of purple cabbage
has turning points with defined staining that coincide with those of commercial indicators,
showing the possibility of use in neutralization volumetry practices. In addition, it can be seen
that the integrative approach is capable of signifying content in a way that makes the academic
protagonists in the construction of knowledge.

Keywords: Integrative experimentation. Neutralization volumetry. Alternate indicator.
Chemistry professionals training. Under graduation.
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1 Introdugao

Este artigo traz uma proposta para a abordagem integradora das reag¢des
volumétricas entre acidos e bases aplicaveis no Ensino Superior', um tema comum e
importante para a formacao do profissional da Quimica, que muitas vezes, devido sua
complexidade, é trabalhado de forma tedrica e superficial.

A experimentac¢ao do Ensino Superior apresenta papel fundamental na formagao
do profissional da Quimica, tanto no desenvolvimento das habilidades em laboratério
quanto na formagao do futuro docente (BRASIL, 2001). Contudo, observa-se que
as praticas em laboratdrio costumam ter papel de confirmacao de teoria ou de
demonstracio (GUIMARAES, 2009) em detrimento de praticas problematizadoras
(MORTIMER; SCOTT, 2003).

Dentre as possibilidades de problematizacdo durante aulas experimentais figura
a abordagem experimental integradora (SANDRI; KLUCONSKI; SCHNEIDER, 2016)
que visa tornar o estudante protagonista do processo de constru¢ao do conhecimento
combinando teoria e pratica antes, durante e ap6os a execugdo do experimento.

A volumetria de neutraliza¢do consiste na titulagdo de uma solucido acida
ou basica com um titulante de carater contrario padronizado com o objetivo de
determinar, geralmente, a concentragao do titulado (SKOOG et al., 2010; BACCAN
et al., 2001). Nessa técnica, ¢ utilizado um indicador acido-base cuja caracteristica
principal é a mudanga de coloragdo em valores de pH especificos, os chamados pontos
de viragem, sendo que dependendo da forga do acido e da base empregados devem
ocorrer em faixas diferentes (GUIMARAES; ALVES; ANTONIOSI FILHO, 2012).

Existem indicadores comerciais que sio comumente empregados nessas técnicas
como o alaranjado de metila e a fenolftaleina. Contudo, substincias naturais como
as antocianinas, presentes no extrato de repolho roxo, tém a capacidade de mudar
de coloracao em meios de diferentes valores de pH exibindo, frequentemente, varios
pontos de viragem que coincidem com valores para os indicadores tradicionais
(MARCO; POPPI, 2008; TERCI; ROSSI, 2012).

Nesta perspectiva, apresentamos neste artigo dois protocolos experimentais
desenvolvidos e testados por estudantes de conclusdo de curso no projeto de ensino e
extensao do Laboratério Dinamico Interdisciplinar de Ensino de Ciéncias do Instituto
Federal do Parand. O trabalho traz resultados de titulagdes de 4cidos e bases com o uso
do extrato alcodlico de repolho roxo como indicador alternativo desenvolvidos com os
preceitos da abordagem experimental integradora.

1 Esse trabalho apresenta apenas titulacao de acido fraco por base fraca e base fraca por acido forte. Os
outros tipos de titulacdo foram discutidos em trabalho anterior que pode ser encontrado em http://
if.ufmt.br/eenci/artigos/Artigo_ID570/v14_nl_a2019.pdf.
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2. Referencial teorico

2.1 A importancia da experimentac¢ao integradora no ensino superior

O parecer n° 1.303/2001 do CNE/CES (BRASIL, 2001) estabelece que o licenciado
em Quimica deve ter formagao geral, sdlida e abrangente em rela¢do aos conteudos
dos diversos campos da Quimica, possuir dominio de técnicas para utilizac¢ao de
laboratdrio bem como preparagao adequada a aplicagdo pedagogica do conhecimento
e experiéncias de Quimica e de dreas afins na atua¢ao profissional como educador na
ensino fundamental e médio.

Mesmo diante da importéncia da experimentagao para o profissional da Quimica,
hd muitas criticas em relagao ao seu emprego, principalmente se sao desenvolvidas com
fins demonstrativos, ilustrativos ou e confirmagao de teoria, que refletem a a¢do passiva
do educando (GUIMARAES, 2009; MORTIMER; SCOTT, 2003). Segundo os autores,
nesses casos o aluno é frequentemente tratado como mero ouvinte das informagdes que
o professor expde que, quase sempre, nao se relacionam aos conhecimentos prévios que
os aprendizes construiram ao longo de sua vida. E quando nao ha relagao entre o que o
aluno ja sabe e aquilo que ele esta aprendendo, a aprendizagem nao ¢ significativa.

Como uma contraposicdo ao carater tradicional, Mortimer e Scott (2003),
defendem que a aprendizagem deva ser significativa, ou seja, deve-se relacionar
experiéncias anteriores e vivéncias pessoais dos alunos, para que os conceitos
estudados sejam significados. Essa integracdo permite a formula¢do de problemas,
de algum modo, desafiantes que incentivem o aprender mais, o estabelecimento de
diferentes tipos de relagdes entre fatos, objetos, acontecimentos, nogdes e conceitos,
desencadeando modifica¢des de comportamentos e contribuindo para a utilizagdo do
que ¢ aprendido em diferentes situagdes.

Ainda nesse sentido, Suart e Marcondes (2008) relacionam a construgao do
conhecimento como um processo de interagdo entre professor e aluno, no qual o
docente atua como mediador do processo de ensino e aprendizagem. Portanto, ha a
necessidade de novas estratégias no ensino que se enquadrem nessas caracteristicas e
possibilitem o rompimento com o ensino tradicional.

Diante da problematica apresentada, a experimenta¢ao tem potencial de
ser uma estratégia de ensino que promova a significagdo dos contetidos por
permitir a articulagao entre a teoria e a pratica (GONCALVES; MARQUES, 2006).
Nesse contexto, o professor encontra, na experimentacao, possibilidades para
problematizacdo de conceitos quimicos referentes ao cotidiano do aluno ou estudados
no curso, estimulando-o a participar, de forma investigativa, do processo de construgao
do conhecimento (OROFINO et al., 2014; SUART; MARCONDES, 2008).

A partir dos elementos supracitados, elegemos a abordagem experimental
integradora (SANDRI; KLUCONSKIL; SCHNEIDER, 2016) para desenvolver
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um trabalho de conclusao de curso cujo objetivo foi desenvolver um protocolo
experimental na abordagem proposta a partir da seguinte problematizagao: “é possivel
utilizar o extrato de repolho roxo em titulagdes acido base?”. Essa abordagem apresenta
trés etapas: pré-laboratorio: os alunos sao convidados a pesquisar sobre o tema de
modo a relaciona-lo com uma problematica proposta; laboratério: é o momento em
que os alunos discutem as pesquisas anteriormente realizadas de modo mediado para
estabelecer os passos para a realizacdo do problema proposto. A discussdo nao precisa
levar a um procedimento laboratorial, mas a atividades que permitam a resolugdo do
problema; e pos-laboratorio: é a fase na qual os alunos devem compor uma sintese das
discussoes e dos resultados do laboratdrio para dar uma resposta ao problema.

2.2 O comportamento dos indicadores acido-base como elemento integrador
em experimentos de volumetria de neutralizacao

Segundo Skoog et al. (2010) e Hage e Carr (2012) o método volumétrico de
titulagdo se configura como uma técnica quantitativa que baseia na determinagéo
do volume de uma solugéo de concentragdo conhecida (titulante) necessario para
reagir quantitativamente com o analito de interesse (titulado). A partir do volume
encontrado, é possivel determinar propriedades do analito, como a concentragao, via
relagbes estequiométricas.

Um exemplo bastante importante de técnica volumétrica é a volumetria de
neutralizac¢do, na qual uma solucao acida (ou basica) de concentra¢do desconhecida
(analito) tém sua concentragdo definida pela reacdo com uma solu¢io basica (ou acida)
de concentragao conhecida que atuara como titulante. Esse processo é chamado de
padronizagdo (BACCAN et al.,, 2001) e para realiza-lo podemos utilizar um padrao
primario ou secundario.

Para que a titulagao de neutralizagdo possa ser empreendida, é necessario utilizar
os indicadores acido-base que sao substancias que mudam de coloragao em decorréncia
da alteragdo de pH no meio reacional (BACCAN et al., 2001; SKOOG et al., 2010).
Assim, o padrao ¢ adicionado a solugéo a ser titulada até que ocorra uma alteracdo
de coloragdo do indicador, indicando o ponto final da titulacao (CUCHINSKI;
CAETANO; DRAGUNSKI, 2010).

Segundo Baccan et al. (2001), um dos princiapais erro em técnicas volumétricas
esta relacionada a viragem dos indicadores, que geralmente ¢ gradual e se da em um
certo intervalo de pH. Por exemplo, em uma titulagdo, quanto mais a curva de titulagdo
se afastar da perpendicularidade ao redor do ponto de equivaléncia, mais gradual sera
a udanca da cor do indicador. Nestes casos, mesmo que se use o indicador adequado,
aparece um erro sistematico devido a dificuldade em se decidir quando exatamente
ocorre a viragem.
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O ponto de equivaléncia (P.E.) de uma titula¢ao acido-base é calculado com base
na estequiometria da reagao considerando o volume de titulante necessario para reagir
completamente com o analito (SILVA, 2011). Teoricamente, no ponto de equivaléncia,
a concentragio de fons hidronio (H,0") e hidréxido (OH) é a mesma, advindo
diretamente da constante do produto idnico de agua, e o pH da solugao é igual a 7,
indicando uma solugdo neutra (SKOOG et al., 2010). Por sua vez, o ponto final (P.E.) de
uma titulagdo é determinado experimentalmente através de indicadores acido-base ou
por métodos instrumentais (SILVA, 2011).

Sendo assim, Baccan et al. (2001) explica que deve-se buscar utilizar um indicador
que cause o menor erro de titulacdo possivel. Nao hd necessidade de se eliminar o erro
de titulagdo, isto é, ndo é preciso fazer com que o ponto final coincida exatamente com
o ponto de equivaléncia, conforme ja visto anteriormente.

O emprego do indicador natural de repolho roxo pode ser explorado
didaticamente, desde a etapa de obtencéo até a caracterizagdo visual e/ou
espectrofotométrica das diferentes formas coloridas que aparecem em funcao das
mudangas de pH do meio e em técnicas volumétricas de titulacao entre acidos e bases
(MARCO; POPPI, 2008; TERCI; ROSSI, 2012).

Diante da possibilidade de aplicar substancias naturais, de facil obten¢ao e nao
perigosas para a realizacdo da técnica de volumetria de neutraliza¢do, uma alternativa
para ensinar a titulagdo em aulas praticas é a utilizacdo de corantes naturais contendo
antocianinas, em contraste com indicadores acido-base comerciais como meio de
fomentar o carater investigativo dos estudantes ao explorar as propriedades dos
indicadores e compara-las com os dados na literatura.

Trabalhos realizados por Bernardino et al. (s.d.), Cuchinski, Caetano, Dragunski
(2010), Margo e Poppi (2008) e Soares, Cavalheiro e Antunes (2001) mostram
o emprego do extrato do repolho como indicador natural de pH em fungéo da
capacidade das antocianinas presentes em sua composi¢do sofrerem reagdes de
ionizagdo, deslocando seu equilibrio quimico, implicando em alteragao de cor do meio
reacional.

As perspectivas de trabalho pedagdgico que podem ser desenvolvidas com
a utilizacao destes extratos em atividades didaticas representam uma importante
ferramenta para fortalecer a articulagao da teoria com a pratica. Isto é bastante
desejavel por favorecer o sucesso do processo de ensino e aprendizagem, o que nem

sempre ¢ tarefa trivial, principalmente quando o tema é a Quimica.
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3 Encaminhamentos metodoldgicos

3.1 Preparo do indicador de repolho roxo (Brassica oleracea L.)

Pesou-se 25 g de repolho roxo em pedagos em um béquer e adicionou-se
200 mL de etanol comercial 92%. Em seguida, aqueceu-se a amostra a 90 °C por
aproximadamente 15 minutos. Apds o aquecimento, esfriou-se o extrato obtido e
filtrou-se com auxilio de papel filtro e funil (MARQUES et al., 2011).

3.2 Preparo e padronizacao de solugoes

Para o preparo e a padronizagao das solugdes de acido acético, hidréxido de
amonio e 4cido cloridrico 0,1 mol L, foram seguidas as metodologias propostas por
Morita (2007).

3.3 Titulagdes acido-base

+ Procedimento de Titulagio de um Acido Fraco por uma Base Fraca: em
um Erlenmeyer adicionou-se 25 mL de dcido acético e 1 mL de indicador
alcodlico de repolho. Em seguida, titulou-se com hidréxido de amonio,
controlando o volume de titulante. O pH de cada intervalo de titulagdo foi
medido imediatamente com pH-metro da marca pHS-3B pHtek, calibrado
com solu¢des tampao de pH 4, pH 7 e pH 10, sob agitagao.

«+ Procedimento de titulagio de um Base Fraca por uma Acido Forte: em
um Erlenmeyer adicionou-se 25 mL de hidréxido de amoénio e 1 mL de
indicador alcoolico de repolho roxo obtido. Em seguida, titulou-se com
acido cloridrico, controlando o volume de titulante. O pH de cada intervalo
de titulagao foi medido imediatamente com pH-metro da marca pHS-3B
pHtek, calibrado com solu¢des tampao de pH 4, pH 7 e pH 10, sob agitagao.

+ Construgao das Curvas de Titulagao: a curva de titulacao foi plotada pelo
programa CurTiPot, disponivel gratuitamente na plataforma online da
USP, http://www.iq.usp.br/gutz, para compara¢des com dados da literatura
(BACCAN et al., 2001).

4 Resultados e discussoes

A primeira etapa do experimento integrador consistiu na proposta feita as alunas
de pesquisarem os roteiros experimentais necessarios para proceder com a volumetria
de neutralizacao na literatura recomentada (SKOOG et al., 2010; BACCAN et al., 2001).
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Em seguida, as académicas prepararam e padronizaram todas as solugdes utilizadas
no estudo e executaram a técnica de volumetria com o indicador alternativo. Por fim,
com o auxilio dos professores, comparam os valores obtidos no experimento com os
encontrados na literatura sobre os indicadores comerciais.

Com esse tipo de experimento, de carater integrador (SANDRI; KLUCONSKI;
SCHNEIDER, 2016), procuramos motivar os alunos a pesquisar e compreender a
razdo dos procedimentos experimentais realizados, das mudancas fisico-quimicas
observadas e dos valores obtidos e, apds o procedimento experimental, a discutir sobre
erros e possiveis melhorias. Dessa forma, buscamos romper com a experimentagdo
confirmativa, de cunho positivista, normalmente empregada no ensino de Quimica
(OROFINO et al., 2014; SUART; MARCONDES, 2008). A seguir, sdo descritos os
resultados da técnica experimental desenvolvida junto as discussdes promovidas pelas
alunas e registradas no trabalho de conclusao de curso.

4.1 Concentracao real das solu¢des padronizadas

A tabela 1 mostra os dados referentes ao preparo de 250 mL e padronizagdo das
solu¢des dos acidos e bases empregados no experimento.

Tabela 1. Dados referentes ao preparo e a padronizagao das solugdes utilizadas

Soluto Volume retirado Pureza do Fator de Concentragio real
do reagente (mL) reagente (%) correcao (mol L)
Acido acético 1,43 99,7 0,97 0,097
Hidroxido de 3,35 29 1,43 0,143
amonio
Acido cloridrico 2,07 37 1,09 0,109

Fonte: Dados do trabalho.

Como possiveis causas para a diferenca entre a concentragdo esperada (0,1 mol
L1), de acordo com os dados da tabela 1, as académicas citaram erros aleatorios como
a afericao de menisco nas pipetas e baldes volumétricos como a mais provavel fonte de
erros, indicando que compreenderam como ocorrem os erros sistematicos.

4.2 Titulagdo do acido acético com hidrdéxido de aménio

Durante a titulagdo do acido acético, foram adicionadas aliquotas de 0,3 mL em
0,3 mL de hidréxido de amonio, até que foi verificada a alteracao da cor do indicador
de rdseo para incolor, momento em que a adi¢do do titulante foi reduzida de 0,3 mL
para 0,1 mL, até a alteracdo da cor do indicador para azul claro (com variagdes de
tonalidade), conforme mostra tabela 2.

12



Revista Brasileira de Ensino Superior, Passo Fundo, vol. 5, n. 1, p. 5-23, Janeiro-Mar¢o, 2019 - ISSN 2447-3944

Tabela 2. Dados referentes a titulacao do acido acético por hidréxido de amonio

Volume de NH OH (mL) pH experimental pH Tedrico Cor
0,0 2,91 2,89 Roseo
20,7 6,42 8,62 Roseo
21,0 7,08 8,65 Incolor
21,1 7,31 8,66 Azul Claro
21,7 7,85 8,72 Verde

Fonte: Dados do trabalho.

As coloragoes indicadas na tabela 2, referente aos pontos descritos, estao
apresentadas na figura 1.

Figura 1. Coloracdo do indicador de repolho roxo durante a titulagdo de acido fraco
por base fraca

Fonte: Arquivo pessoal

A cor violeta do indicador de extrato de repolho entre pH 6 e 7 (extrato neutro)
se da devido as moléculas neutras de anidrobase e sua alteracdo em meio reacional
fortemente acido, ocorre em fun¢ao da anidrobase ionizar na presenga de ions hidronio
formando excesso do cation flavilico (Figura 2), passando de coloragao violeta para roseo.

Figura 2. Variacdo de estrutura da antocianina de acordo com o pH do meio

Fonte: Marco e Poppi (2008), adaptada.

Durante a titulagdo, com a elevag¢do do pH (7,08), as antocianinas perderam a
sua coloragao, até ficarem incolores, devido a predominancia de carbinol (Figura 2).
A ioniza¢do da anidrobase em pH alcalino (pH 7,81) produz anidrobases ionizadas
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e pseudochalconas, com coloragao entre azul e verde que passa para amarelo em pH
10,55 (Figura 2). Estas mudangas de equilibrio das cianodinas em meio acido-base sao
mostradas detalhadamente na Figura 3 e, explicam as alteragdes de cor do indicador de
repolho roxo nas diferentes etapas de titulacio (GUIMARAES; ALVES; ANTONIOSI
FILHO, 2012; MARCO; POPPI, 2008; TERCI; ROSSI, 2002).

A partir do volume de hidréxido de amdnio gasto experimentalmente na
titulagdo, para fins comparativos, calculou-se o pH tedrico esperado (tabela 2) para
a mistura reacional nos quatro principais pontos da titulagdo em que se verificou
altera¢des na coloracao do indicador. A seguir, com fins didéaticos, mostra-se o passo a
passo da analise realizada e as equagdes empregadas nos calculos:

a) pH antes de iniciar a titulagdo

No inicio, a solugdo continha apenas 4cido fraco (CH,COOH) e 4gua, sendo o pH
determinado pela ionizagdo do acido fraco (constante de ionizagao, K eK, 1,8.10°), de
acordo com as equagoes 1 e 2.

[CH,C007].[H307]

_ . ~
Ka == Goom = H20*] = VKo, [CH;COOH] (Equagdo 1)

pH = —log[H50"] (Equagdo 2)

Como o acido acético ¢ monoprético, tem-se que de ions hidronio e acetato sdo
iguais no estado de equilibrio (SKOOG et al., 2010).

b) pH anterior ao ponto de equivaléncia

Nesta regiao considerou-se uma mistura de acido fraco (CH,COOH) com o sal
acetato de amoénia (CH,COONH,), formado pela reagdo do 4cido fraco (CH,COOH)
com a base fraca (NH,OH). Por isso, ¢ necessédrio determinar quantidade de ions
acetato que reagiram com o hidréxido de sédio e determinar a concentragdo resultante
de acido acético (Equacao 3, onde n ¢ quantidade de matéria, em mol).

n CH;COOH — n NH,OH adicionados

[CH3;COOH] = Volume total

(Equagao 3)

Nesta etapa, considerou-se a formagdo de um tampao, ou seja, foi 0 momento
que o 4cido fraco (CH,COOH) reagiu com a base fraca (NH,OH), com formagao de
uma base conjugada(sal) e a liberacdo de agua no final da reagao. Para calcular o pH
da solugdo titulada, primeiro foi necessario determinar a concentragao do sal formado
utilizando a equagdo 4.

n de NH,OH adicionados

Volume total

[CH;COONH,] = (Equagdo 4)
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A partir do calculo da concentracao do sal formado, determinou-se o pH tedrico
do meio reativo, utilizando a equagéo 6, assim, ap6s a adicdo de 20,7 mL do titulante,
o pH experimental passa para 6,24 um meio levemente acido, com coloragao rosea
predominante na solu¢do. Teoricamente a equivaléncia ja havia ocorrido, entretanto o
indicador ainda nao alterou sua cor. Entdo, com fins praticos, procedeu-se com a titulagao.

[A]
pH = pK, + IOgﬁ (Equagio 5)

¢) pH no ponto de equivaléncia

Nesse momento a quantidade de base adicionada ¢ suficiente para reagir com
todo o acido presente na solugdo na forma ionizada, produzindo sal e 4gua. O pH
teorico foi determinado pela ioniza¢ao do sal formado pela rea¢ao do 4cido com a base
indicando pH neutro (7).

Com a adi¢ao de 21,0 mL da solugéo alcalina, o pH experimental do meio passa
de 6,42 para 7,08 (pH tedrico de 8,62 para 8,65), a cor résea do indicador muda para
incolor. A medida que se adicionou 21,1 mL da base o pH experimental elevou para
7,31 (pH teodrico 8,66) a cor do indicador passou para azul claro, com variagdes de
tonalidade.

Nota-se que, quando se tem um acido fraco com uma base fraca, o pH da
solucdo eleva gradativamente, apresentando dificuldades para evidenciar o ponto de
equivaléncia. Em funcio disso, este tipo de titulacao ndo é muito recomendado em
praticas de titula¢des acido-base e muito pouco descrito na literatura classica (SKOOG
et al., 2010; BACCAN et al., 2001).

d) Apos o ponto de equivaléncia

Nesta etapa adicionou-se excesso de base e o pH teérico foi determinado pelo
excesso de ions hidroxido provenientes da base fraca. Apds o ponto de equivaléncia,
calculou-se a concentrac¢do do hidréxido de amonio pelo uso da equagéo 6.

n NH,OH — n CH;COOH

NH,OH]| =
[NH,OH] Volume Total

(Equagao 6)

Tem-se aqui novamente a formagéo de um tampao. Quando o acido fraco reage
com a base fraca tem-se a formagao de uma base conjugada ou sal e a liberagdo de dgua
no final da reagdo.

Para calcular o pH da solugao titulada, primeiro foi necessario calcular a
concentragao do sal formado (CH,COONH,) através da equagao 7:

n de CH;COOH
Volume total

[CH;COONH,] = (Equagao 7)
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Por fim, a partir da concentragdo calculada para o sal de amonio, calculou-se o
pH com as férmulas das equagdes 8, 9 e 10.

[B7] -
pOH = pK, + log W (Equagao 8)

pOH = —log [OH™ | (Equagao 9)

14 = pH + pOH (Equagdo 10)

Os resultados (Tabela 2) mostram experimentalmente a eleva¢dao do pH para 7,85
(pH tedrico 8,72) com alteragdo de cor do indicador para verde. A partir dos resultados
mostrados na tabela 2, discutidos até aqui, pode-se construir a curva de titulagdo com o
programa CurTiPot para a reagdo entre acido acético e hidréxido de amonio (Figura 4).

A partir da figura 4 ¢é possivel avaliar que, como nenhuma mudanga brusca de
pH ¢ observada durante a titula¢do de um acido fraco por uma base fraca, ndo se pode
obter um ponto final nitido com indicador simples.

Figura 4. Comparagao entre curva de titulagdo experimental e a tedrica

10 10

q
8 8
S | pH 7.85 a cor passa de azul claro para verde | 7

| pH 7.31, incolor para azul claro |

G

pH 7.08, cor passa
de roseo para incolor T

pH
=
J
w Blen

‘ Em pH inicial 2,91, cor do indicador ‘ 2

—~ P

00 50 10,0 15.0 200 250 00 00 50 10,0 150 20,0 250 30,0
Volume Titulante{mL) Volume Titulante (mL)

Fonte: Dados do trabalho.

Nestes casos, recomenda-se utilizar um indicador misto que exiba uma mudanga
de cor nitida num intervalo de pH muito pequeno. Por exemplo, para a titulacao de
acido acético-amonia, pode-se usar o indicador misto de vermelho neutro com azul de
metileno (SKOOG et al., 2010; BACCAN et al., 2001).

4.3 Titulacdo de hidroxido de amoénio com acido cloridrico

Assim como na titulacio anterior, a adicao do titulante, neste caso o acido
cloridrico, deve ser controlado durante a titulacdo. Recomenda-se a adi¢do de aliquotas
de 0,3 mL em 0,3 mL, até se verificar a alteracdo da cor do indicador de verde para
incolor, momento em que a adi¢do do titulante deve ser reduzida de 0,3 mL para 0,1
mlL, até alteragdo da cor do indicador para vermelho.

Para fins comparativos, utilizou-se o volume de acido cloridrico gasto
experimentalmente na titula¢do do hidréxido de amonio para calcular o pH tedrico
nos principais pontos da titulagdo, em destaque na tabela 3.
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Tabela 3. Dados referentes a titulacao do hidréxido de amoénio por acido cloridrico

Volume de HCI (mL) pH experimental pH Tedrico Cor
0,0 11,25 11,21 Verde
26,7 7,53 8,63 Verde
27,0 6,91 8,62 Incolor
27,1 6,77 5,26 Vermelho

Fonte: Dados do trabalho.

A alteragdo de cor do indicador de repolho roxo para os pontos explorados na
titulagdo pode ser visualizada na Figura 5:

Figura 5. Coloracgao do indicador de repolho roxo durante a titulagdo de acido fraco
por base fraca

Fonte: Arquivo pessoal.

Na Figura 5, indica-se a cor do indicador de repolho roxo em pH 11,25 da solugao,
antes de adicionar HCI (verde). Em seguida, solugdo com pH 6,91 apds adigdo de 27
mL de HCI (antes do ponto de equivaléncia, verde para incolor). Finalmente, o pH
da solugdo em 6,77, com adigao de 27,1 mL de HCI, mostra o ponto de equivaléncia,
mudando o indicador de incolor para vermelho.

Assim com as discussdes anteriores, dadas para a titulagao entre acido e base
fracos, seguimos com mesmo intuito nos resultados trazidos para a titulagdo de uma
base fraca por um acido forte, para apresentar com clareza os quatro principais pontos
deste tipo de titulagdo:

a) pH antes de iniciar a titulagio

No inicio, a solugdo continha apenas base fraca (NH,OH) e 4gua, sendo o
pH determinado pela dissociacdo da base fraca. Assim, calculou-se o pH teérico
para a solu¢ao NH ,OH antes de iniciar a titulagao, através das equacdes 11, 9 e 10,

respectivamente:
[NH; ]. [0H"]
Kp=—"—— (E ao 11
b= TINH0H]  (Cduasdo 1)

O calculo de pH 11,21, mostrou o carater basico da solu¢do (pH diferente da
medida experimental, pH 11,25), tabela 3. Esta diferenca ocorre devido a baixa auto
ionizagdo do hidréxido de amonio em meio aquoso (K, =,8.10°) e também podem estar
envolvidos erros experimentais no preparo e padronizagio das solugoes.
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b) pH anterior ao ponto de equivaléncia

Nesta regido considerou-se uma mistura de base fraca com o sal formado pela
reacao da base fraca com o acido forte. O pH teérico foi determinado pela solu¢ao tampao
formada. Para fins de célculo, inicialmente se determinou a concentracio de hidroxido de
amonio e a concentra¢ao de cloreto de amonio, conforme as equagdes 12 e 13.

n deNH,OH — n de HCl adicionados
volume total

[NH,OH] = (Equagao 12)

n de HC? adicionados

E ao 13
Volume total (Equacdo )

A partir da concentracao calculada do sal formado, pode-se calcular o pH do
meio com as férmulas das equagoes 8, 9 e 10, respectivamente.

Apos a adicdo de 26,7 mL de titulante, o pH tedrico que inicialmente era de 11,21
passa para pH 8,63, levemente basico. O fato de tratar-se de uma titulacao entre acido
forte e base fraca, espera-se que o ponto final ocorra abaixo de7. Experimentalmente
neste ponto o pH baixou de 11,25 para 7,53 e o indicador permaneceu com a mesma cor
inicial, verde, conforme indicado na Tabela 3.

¢) pH no ponto de equivaléncia

Nesse momento, a quantidade de 4cido adicionado foi suficiente para reagir com
toda a base presente na solugao. Neste ponto o pH deveria ser igual a sete, se ndo fosse
pela hidrdlise dos cations amonio. Assim, inicialmente calculou-se a concentragao do
sal formado, utilizando-se a equagao 14.

nde HCl adicionados
[NH,Cl] =

E a0 14
Volume Total (Bquagdo 14)

Para calcular o pH do ponto de equivaléncia foi necessario saber o valor da
constante de dissociacdo da base (Equagao 15) e a partir da concentragao de cloreto de
amonio, pode-se calcular o pH do meio utilizando as equagdes 16 e 2.

K, = K,.K, (Equagdo 15)

_ [H307] . [NH;] i
K, = NHF] (Equagdo 16)

Por se tratar da titulagdo de uma base fraca por um 4cido forte, nota-se que

o ponto de equivaléncia ocorreu em pH levemente 4cido (SKOOG et al., 2010). Ao
adicionar 27 mL de 4cido cloridrico o pH experimental passou de 7,53 para 6,91 e
alteracdo do indicador de verde para incolor. Ja o pH tedrico mostra que a equivaléncia
aconteceria apenas com a adicao de aproximadamente 27,1 mL de 4cido com pH 5,26.
De acordo com Guimaraes, Alves e Antoniosi Filho (2012), o uso de indicadores que
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possuem mudanga de cor em regido ligeiramente acida, pH maior que 5 e menor que 7,
sao recomendados para titulagdes de base fraca por acido forte.

d) Apos o ponto de equivaléncia

Ao atingir o ponto de equivaléncia, o 4cido cloridrico adicionado em excesso €
ionizado, ocasionando apenas a diminui¢do do pH do meio. Os calculos realizados a
partir deste ponto (Equagdes 17 e 2) referem-se a determinac¢do do excesso de acido
na solugdo titulada. Os calculos desenvolvidos a partir deste ponto, referem-se a
concentracao do acido que esta em excesso na solucao titulada.

n de HCl adionados — n de NH,OH

[HCI] =

Volume total
Com a adi¢ao de 35,2 mL de acido cloridrico o pH da solu¢ao teoricamente passa
a 2,48. Devido a base ser fraca, o acido conjugado formado sera forte, e reagira com a

(Equagao 17)

agua, formando ions hidroénio.

A partir dos resultados mostrados na Tabela 3, com o programa CurTiPot, foi
construida a curva de titulagdo do hidréxido de amonio com acido cloridrico para
comparagdes calculos tedricos, propostos de acordo com Baccan et al. (2001) (Figura 6).

Figura 6. Comparacgdo entre curva de titulacao experimental e a tedrica
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Fonte: Dados do trabalho / Baccan (2001), adaptada.

A analise das curvas de titulagdo representada na figura 6, proveniente dos
resultados da titulacdo do hidréxido de amoénia com acido cloridrico, utilizando o
extrato de repolho roxo como indicador alternativo mostra grande correspondéncia
com os dados teodricos esperados (BACCAN et al., 2001), mostrando a possibilidade de
se empregar o extrato de repolho roxo no estudo sistematico da técnica de volumetria
de neutralizacio.

E importante salientar que os calculos foram realizados a partir das buscas das
estudantes que mais uma vez centraram-se na pesquisa para fomentar a atividade
laboratorial. Apds a realizacao dos calculos, as discussdes com os professores levaram
aos topicos apresentados acima. Em outras palavras, as alunas foram estimuladas a
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pesquisar sobre o tema, propor os roteiros experimentais a partir da literatura, coletar
e analisar os dados em comparagao com os valores obtidos das fontes sugeridas,
compreendendo as etapas de um estudo integrador (SANDRI; KLUCONSKI;
SCHNEIDER, 2016).

4.4 Comparagao entre o indicador alternativo e os comerciais

Como ultima etapa da atividade, as alunas deveriam comparar os dados obtidos
a partir do experimento com o indicador alternativo com dados de indicadores
comerciais a fim de concluir se seria adequada a substituicao desses por substancias de
mais facil acesso como o extrato de repolho roxo.

Um fator importante a considerar sobre os indicadores, de acordo com
Guimaraes, Alves e Antoniosi Filho (2012), é que quando um indicador possui
intervalo de pH para mudanga de coloragdo localizado na regido ligeiramente acida
da escala de pH (5<pH<7), o uso desse indicador é recomendado nas titulagdes de
base fraca por acido forte, pois o ponto final nesse tipo de titulacao ocorre em pH
ligeiramente acido, visto na titulacao do hidréxido de amdnio por acido cloridrico.

Quando o indicador possui o intervalo de pH para a mudanga de coloragdo
localizado na regido ligeiramente basica (7<pH<9), o uso desse indicador é
recomendado nas titula¢des de acido fraco por base forte, pois neste caso, o ponto final
da titulagao acontece em um pH ligeiramente alcalino. Neste contexto, verificou-se
que o indicador natural de repolho roxo, pode ser indicado como uma alternativa para
substituicdo de indicadores classicos como apresentado na Tabela 3.

Tabela 3. Dados referentes a faixa de viragem dos principais indicadores comerciais e
de extrato de repolho roxo

) Mudanga de cor Mudanga de cor
Indicador . . . Lo
. Faixa de viragem (indicador (indicador de repolho
comercial .
comercial) roxo)
azul de bromofenol 3,0-4,6 amarelo - azul )
- - vermelho - incolor
alaranjado de metila 3,1-44 vermelho - amarelo
azul de bromotimol 6,0 - 7,6 amarelo - azul incolor - violeta
acido rosolico 72-8,8 amarelo - vermelho Violet |
a- naftolftaleina 7,3 - 8,7 roseo — verde 10 ? a; azd
(variagoes de
vermelho neutro 6,8 — 8,0 vermelho — amarelo ;
- - tonalidade)
fenolftaleina 8,0 - 10,0 incolor - rosa
Carmim indico 11,4 - 13,0 azul - amarelo azul - amarelo

Fonte: Skoog et al. (2010); Margo; Poppi (2008).

Percebe-se pela Tabela 3, que o indicador de repolho roxo apresenta pontos de

viragem referentes a varios indicadores comerciais, sugerindo uma possibilidade ampla

20



Revista Brasileira de Ensino Superior, Passo Fundo, vol. 5, n. 1, p. 5-23, Janeiro-Mar¢o, 2019 - ISSN 2447-3944

de utilizagdo. Apesar do extrato alcodlico de repolho roxo ter-se mostrado eficiente
quando empregado como indicador alternativo em volumetrias de neutralizagao,
considera-se que este estudo merega mais aten¢do no que diz respeito as faixas de
viragem observadas durante a experimentagao.

Neste sentido, sugere-se a avaliacdo destes extratos pela técnica espectroscopicas
de UV-Vis, para confirmacao das faixas de viragem identificadas nos testes propostos
neste trabalho, conforme realizado por Cuchinski, Caetano e Dragunski (2010), em
que os pesquisadores utilizaram como indicadores acido-base extratos aquosos e
alcodlicos da beterraba para despertar o interesse pelo uso de indicadores naturais
como alternativa didatica a transmissao de alguns conceitos quimicos, como a titulagao
e a Lei de Lambert-Beer, que trata sobre espectros de absor¢ao na regido do ultravioleta
e do visivel.

5 Consideracgdes finais

A partir desse trabalho, foi possivel perceber que a problematizagao acerca do
emprego de indicadores alternativos e comparagao com os comerciais se mostrou
eficiente na proposi¢do de uma pratica integradora em estudo de trabalho de conclusao
de curso, podendo ser expandida para disciplinas de Quimica Analitica no Ensino
Superior. As etapas do estudo refletiram as previstas de pré-laboratério, laboratdrio
e pds-laboratério a contento, tornando o estudo do contetdo significativo para as
estudantes na medida em que tinham um problema para resolver.

Em relagdo aos dados experimentais, este artigo traz resultados que mostraram
éxito quanto ao potencial dcido-base do extrato de repolho roxo em técnicas
volumétricas de neutralizacdo, incentivando a pesquisa aplicada e agregando valor
cientifico ao contetido. Assim, seguramente, propde-se sua utilizacdo em aulas
experimentais de Quimica, de forma integradora para tratar as reagdes titulométricas
de neutralizacio, contextualizando as teorias acido-base.

Outra questdo importante a enfatizar, é o fato de o indicador natural de repolho
roxo apresentar algumas vantagens em rela¢do aos sintéticos, por exemplo, o baixo
custo e facil acesso. Além disso, o estudo perpassou um leque de possibilidades para
a abordagem de conceitos quimicos importantes, tais como, calculos de pH, reagoes
acido-base, equilibrio acido-base em solu¢des aquosas, preparo e padronizagdo de
solucodes, titulacdes acido-base e calculos analiticos, que fazem parte dos curriculos de
Quimica do Ensino Superior.
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