Analise gravimétrica



Os métodos gravimétricos sao quantitativos e se baseiam na determinacao da

massa de um composto puro ao qual o analito esta quimicamente relacionado.

Gravimetria por precipitacdo: o analito é separado de uma solucdao de uma
amostra como um precipitado e é convertido a uma espécie de composicao

conhecida que pode ser pesada.

Gravimetria de volatilizacdo: o analito é isolado dos outros constituintes da
amostra pela conversao a um gas de composicao quimica conhecida. O peso

desse gas serve entao como uma medida da concentracao do analito.

Eletrogravimetria: o analito é separado pela deposicdao em um eletrodo por meio
do uso de uma corrente elétrica. A massa desse produto fornece entdao uma

medida da concentracao do analito.



Gravimetria por precipitacao

1) O analito é convertido a um precipitado pouco soluvel;
2) Esse precipitado é filtrado, lavado para a remocdo de impurezas, convertido a
um produto de composicao conhecida por meio de um tratamento térmico

adequado e pesado.
Ordem geral: precipitacao > filtracao > lavagem > aquecimento > pesagem

Ex: determinacao de calcio em aguas naturais
2NH, + H,C,0, = 2NH,* + C,0,*

Ca?*(aq) + C,0,%(aq) — CaC,0,(s)

CaC,0,(s) é) CaO(s) + CO(g) + CO,(g)



Propriedades dos Precipitados

Para obter bons resultados, vocé deve ser capaz de obter um precipitado “puro” e

gue possa ser recuperado com alta eficiéncia.

Caracteristicas de um bom precipitado:

-ter baixa solubilidade;

-ser facil de recuperar por filtracao;

-ndo ser reativo com os constituintes da atmosfesra;

-de composicao quimica conhecida apds sua secagem oOu, Se nhecessario,
calcinacao;

-ser produto de uma reacao completa.



Calculos na analise gravimétrica

= QOs resultados de uma andlise gravimétrica sao geralmente calculados a partir de
medidas experimentais: massa da amostra e a massa de um produto de
composicao conhecida.

= A porcentagem em peso de um constituinte ou analito na amostra é dada por:

% m / m=m_(massa do constituinte) / m, (massa da amostra)

= Quando o constituinte nao é pesado na forma quimica em que o resultado sera
expresso, € necessario utilizar o fator gravimétrico ou o fator de conversao para a
forma quimica desejada:

F=MM / MM

analito substancia pesada

*Massa molecular ou atémica



Calculos na analise gravimétrica

Substancia investigada | Substancia pesada —

Ca CaO MMCa/MMCaO
Fe Fe,O, 2MMFe/MMFe,0,
NaC/ AgC/ MMNaC//MMAgC/

Mg Mg,P,0, 2MMMg/MMMg,P,0,



Exemplo

O calcio presente em uma amostra de 200,0 mL de agua natural foi determinado
pela precipitacdo do cation como CaC,0,. O precipitado foi filtrado, lavado e
calcinado em um cadinho com uma massa de 26,6002 g quando vazio. A massa do
cadinho mais CaO (56,077 g mol) foi de 26,7134 g. Calcule a concentracdo de Ca

(40,078 g mol!) em dgua em unidades de gramas por 100 mL de agua.

Mc,0= 26,7134 - 26,6002 = 0,1132 g
Ny = Nego = 2,0186 mmol

[Ca] = (2,0186 x 40,078)/200,0 = 0,4045 g L'  ou 0,04045 g / 100 mL



Exercicios

Um minério de ferro foi analisado pela dissolucao de uma amostra de 1,1324 g em
HC/ concentrado. A solucao resultante foi diluida em agua e o ferro(lll) foi
precipitado na forma de éxido de ferro hidratado Fe,0;.xH,0. Apds a filtragdo e a
lavagem, o residuo foi calcinado a alta temperatura para gerar 0,5394 g de Fe,O,

puro (159,69 g mol?). Calcule a % de Fe presente (55,847 g mol!) na amostra.

Uma amostra de 0,2356 g contendo apenas NaC/ (58,44 g mol?) e BaC/, (208,23 g
mol?) gerou 0,4637 g de AgC/ seco (143,32 g mol?). Calcule o porcentual de cada

composto de halogénio presente na amostra.



Analise gravimeétrica

VANTAGENS:
» 0O método é absoluto e ndo depende de padrdes;
» 0 método permite exatiddo elevada;

» Instrumentacdo simples e barata.

DESVANTAGENS:

» Procedimentos laboratoriais demorados;
» Nao é aplicavel a andlise de tracos;

» Erros no processo de precipitacado;

» Perdas de precipitados nas etapas de transferéncia, filtracdo, lavagem e secagem.



Gravimetria por volatilizacao

Os dois métodos gravimétricos mais comuns baseados na volatilizacao sao aqueles

para a determinacao de agua e didoxido de carbono.

A agua é quantitativamente destilada a partir de muitos materiais por aquecimento.
Determinacao direta: o vapor de agua é coletado em qualguer um dos varios sélidos
dessecantes e sua massa é estipulada a partir da massa ganha pelo dessecante.
Determinacao indireta: a quantidade de agua é estabelecida pela perda de massa da

amostra durante o aquecimento.
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Determinacdao da quantidade de bicarbonato de sddio presente em comprimidos

antiacidos.

NaHCO;(aq) + H,SO,(aq) — CO,(g) + H,O(/) + NaHSO,(aq)
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Eletrogravimetria

O analito é quantitativamente depositado sobre um eletrodo por meio de uma

eletrdlise.
Como podemos saber quando a eletrdlise terminou?

Eletrodeposicao completa:

-desaparecimento de cor (remog¢do de Co?* do meio);

-deposicao em uma superficie do eletrodo recém-exposta ao analito (depdsito de
cobre);

-teste qualitativo da presenca do analito em solucao.
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