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1 OBJETIVO

1.1 Esta recomendacdo prescreve o meétodo de fatoracdo da solucdo de azul de
metileno utilizada para a determinacdo da adsorsdo de azul de metileno e do indice
de estabilidade térmica de bentonitas, bem como do teor de argila ativa em areias
de moldagem.

2 PRINCIPIO DO METODO

2.1 Reacgdo do azul de metileno com Cloreto Titanoso (TiCl;) em atmosfera controlada
de Nitrogénio (N,) ou Gas carbbnico (CO,). O final da titulagdo é indicado pelo
desaparecimento da coloragéo azul do Azul de Metileno.

3 APARELHAGEM

3.1 Estufa de laboratorio;

3.2 Dessecador;

3.3_ Balancga analitica, com uma resolu¢do minima de 0,0001 g.;

3.4 Baldo volumétrico de 100 ml;

3.5 Baldo volumétrico de 200 ml;

3.6_ Baldo volumétrico de 250 ml

3.7_ Baldo volumétrico de 1000 ml;

3.8_ Pipeta volumétrica de 50 ml;

3.9 Erlenmeyer de 500 ml;

3.10_ Bureta de 50 ml;

3.11_ Chapa de aquecimento;

3.12_ Micro bureta com divisdo de 0,01 ml;
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3.13_ Pipeta volumétrica de 25 ml;

3.14  Agitador magnético, se possivel provido de aquecimento;

3.15_ Nitrogénio (N,) ou gas carbdnico (CO,);

3.16_ Solugéo de Dicromato de Potassio (K,Cr,O7) 0,1 N;

3.17_ Solucgéo de Sulfato de Ferro e Amonio (Fe(NH,) + (SO,), + 12H,0) 0,2 N;

3.18_ Acido Sulfurico (H,SO,) concentrado;

3.19_ Acido Cloridrico (HCI) concentrado;

3.20_ Solucédo aquosa de Cloreto de Estanho (SnCl,) a 5 % (se nédo houver uma dissolucéo
perfeita do Cloreto de Estanho (SnCl,), pode-se adicionar uma quantidade de Acido
cloridrico (HCI) suficiente para a dissolugéo total;

3.21_ Solucgéo de Cloreto de Mercurio (HgCl,) a 5 %;

3.22_ Solucdo SulfoFosférica ((H.SO,) + (HsPO,) + H,O); Preparada na seguinte
proporcdo volumétrica: 40 % H,O + 30 % de Acido Sulfarico (H,SO,4) + 30 % de
H3PO,);

3.23_ Solugéo indicadora de difenilamina sulfonato de sédio a 0,25 %;

3.24_ Solucgéo de Tiocianato de Amoénio (NH;SCN) a 10 %;

3.25_ Solucgéo de Cloreto Titanoso (TiCl3) 0,1 N.

4 PROCEDIMENTO

4.1 Preparo das solucdes

4.1.1 Solugéo de Dicromato de Potassio (K,Cr,O7) 0,1 N

4.1.1.1_ Secar uma porcao de Dicromato de Potassio (K,Cr,O;) em estufa durante 1 hora

a 150 + 5 °C, de preferéncia em pesa filtro.

4.1.1.2_  Esfriar em dessecador até a temperatura ambiente.

4.1.1.3_ Pesar exatamente 1,226 g do Dicromato de Potassio (K,Cr,0O;) seco e dissolver

em agua destilada/deionizada.

4.1.1.4_  Transferir para um baldo volumétrico de 250 ml e completar com &gua

4.1.2_

destilada/deionizada até a marca de aferi¢éo.

Solucéo de Sulfato de Ferro e Amonio (Fe(NH,) + (SO,4), + 12H,0)0,2 N.
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4121  Pesar 12,0547 g de Sulfato de Ferro e Aménio (Fe(NH,) + (SO,), + 12H,0)e
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dissolver com agua destilada/deionizada, contendo 2 ml de Acido Sulfarico
(H.S0O,) concentrado; Para facilitar a dissolugcdo do sal pode-se utilizar
aguecimento.

Transferir para um baldo volumétrico de 250 ml e completar com agua
destilada/deionizada até a marca de aferigéo.

Solugéo de Cloreto Titanoso (TiCl;) 0,1 N; Manter a solugéo de Cloreto Titanoso
(TiCl;) em local escuro e se possivel insuflar pequena quantidade de gas
carbbnico (CO,) para manter a vida util da solucéo.

Pipetar (com auxilio de péra de borracha de 3 vias, pois 0 mesmo € altamente
toxico) 20 ml da solucdo de Cloreto Titanoso (TiClz) a aproximadamente 15% e
transferir para um baldo volumétrico de 200 ml.

Adicionar cerca de 20 ml de Acido Cloridrico (HCI) concentrado e diluir para 200
ml com agua recentemente fervida e esfriada.

Solugédo de azul de metileno 0,01 M (preparar 7 dias antes de usar).

Secar cerca de 5 g de azul de metileno durante 15 horas entre 100 a 150 °C
(para ganhar tempo , pode-se efetuar a secagem durante 4 horas entre 100 a
150° C e acrescentar 1% de umidade ao valor encontrado).

Esfriar a amostra, e por diferenca de massas determinar seu teor de umidade.

Pesar uma quantidade de azul de metileno em estado de recebimento
equivalente a 3,7390 g/l (trihidratado) em base seca.

Transferir a amostra para o baldo volumétrico de 1000 ml e adicionar agua
destilada/deionizada até cerca de metade da capacidade do balédo.

Agitar vigorosamente até dissolucdo total do azul de metileno (para facilitar a
dissolugcdo pode-se utilizar agitagdo magnética, mas nunca aquecimento, pois
este podera ocasionar grande formacao de bolhas, dificeis de serem eliminadas)
e completar com 4gua destilada/deionizada até a marca de aferigéo.
Padronizag&o das solucdes.

Solugéo de Sulfato de Ferro e Amonio (Fe(NH,) + (SO,), + 12H,0) 0,2 N.

Pipetar 50 ml da solu¢do de Sulfato de Ferro e Amonio (Fe(NH,;) + (SOy), +
12H,0) e transferir para um erlenmeyer de 500 ml.

Diluir com aproximadamente 150 ml de agua destilada/deionizada quente e
adicionar cerca de 15 ml de Acido Cloridrico (HCI) concentrado.
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4.2.1.3  Levar a aquecimento e deixar ferver durante cerca de 5 minutos.

4.2.1.4  Imediatamente apds e ainda quente, adicionar solucédo de cloreto de estanho a
5% (adiciona- se a solucdo de Cloreto de Estanho (SnCl,) até passar de amarelo
para incolor tomando cuidado para n&o adicionar um volume excessivo, pois isto
poderd provocar o turvamento da solucdo e inclusive dificultar a viragem
durante a titulagdo com o Dicromato de Potassio- K,Cr, O;), de modo a reduzir
Fe®* a Fe”.

4.2.1.5_  Esfriar a solucdo em &gua corrente até temperatura ambiente.

4.2.1.6_  Adicionar 10 ml da solucédo de Cloreto de Mercurio (HgCl,) a 5 % e aguardar 5
minutos.

4.2.1.7  Adicionar 20 ml da solucédo SulfoFosférica ((H,SO,4) + (HsPO,) + H,O) e 5 a 10
gotas de difenilamina sulfonato de s6dio a 0,25%.

4.2.1.8_ Titular com a solucdo de Dicromato de Potassio (K,Cr,O;) até o aparecimento
de uma coloragéo lilas escuro, anotando os mililitros gastos.

422 Solugéo de Cloreto Titanoso (TiClz) 0,1 N.

4.2.2.1  Pipetar (com auxilio de péra de borracha de 3 vias , pois 0 mesmo é altamente
toxico) 50 ml da solucdo de Cloreto Titanoso (TiCly) e transferir para um
erlenmeyer de 250 ml.

4.2.2.2_  Acrescentar 5 a 10 gotas da solu¢do de Tiocianato de Aménio (NH,SCN) a 10
%.

4.2.2.3_ Titular com a solu¢do padronizada de Sulfato de Ferro e Amonio (Fe(NH,) +
(SO,4), + 12H,0), até viragem de incolor para cor laranja (com micro bureta de
0,01 ml), anotando os mililitros gastos.

4.2.3 Solucdo de azul de metileno 0,01 M.

42.31  Pipetar 50 ml da solucdo de azul de metileno e transferir para um erlenmeyer de
500 ml.

4.2.3.2_  Diluir com aproximadamente 150 ml de agua destilada/deionizada e adicionar 10
ml de Acido Cloridrico (HCI) concentrado.

4.2.3.3_ Aquecer até inicio de fervura.

4.2.3.4_ Titular (com micro bureta de 0,01 ml para melhor precisdo dos resultados)

imediatamente com a solugcéo de Cloreto Titanoso (TiCl;) 0,1 N, sob agitacdo
magnética e, se possivel, com aguecimento continuo retirando-se o ar do frasco
por meio de inje¢do de Géas Carbdnico (CO,) ou Nitrogénio (N).
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4.2.35  Encerrar o ensaio quando a solucdo de azul de metileno passar de uma
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coloracao azul escuro para levemente esverdeado, anotando os mililitros gastos.
Céalculo dos fatores das solucgdes.
Solucao de Sulfato de Ferro e Amonio (Fe(NHy) + (SOy4), + 12H,0) 0,2 N.

O fator da solucéo é calculado através da seguinte formula:

V. K2Cr207

50

F]_:

Onde:

F, = fator da solugé@o de Sulfato de Ferro e Aménio (Fe(NH,4)+(SO,), +12H,0),2
N;

V «ocr07 = volume em ml gasto da solu¢cdo de Dicromato de Potassio
(KZCI’207) 0,1 N.

Solugéo de Cloreto Titanoso (TiCl3) 0,1 N.

O fator é calculado através da seguinte formula:

sta . Fl
50

F2=

Onde:
F, = fator da solucédo de Cloreto Titanoso (TiCl3) 0,1 N;

Vga = volume gasto da solucdo de Sulfato de Ferro e Amodnio
(Fe(NH,)+(S0,4),+12H,0) 0,2 N, em ml;

F, = fator da solucdo de Sulfato de Ferro e Aménio (Fe(NH,) + (SO,), + 12H,0)
0,2 N.

Solucéo de azul de metileno 0,01 M.
Célculo da concentracao da solucéo.

A concentragdo € calculada através da seguinte formula:

0,01599 .V ticip . F
C= - Ticlz - F2 % 100
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Onde:
C = concentracao da solu¢éo de azul de metileno em analise, em %;

0,01599 = massa de azul de metileno anidro que reage com 1 ml de Cloreto
Titanoso (TiCls) 0,1 N, em g;

V = volume gasto da solucéo de Cloreto Titanoso (TiCl3) 0,1 N, em ml; ( TiCl,)

F, = fator da solugdo de Cloreto Titanoso (TiClz) 0,1 N.

Célculo do fator da solucao.

O fator é calculado através da seguinte formula:

Fo C
B 0,320
Onde:
F = fator de solugdo de azul de metileno 0,01 M em andlise;

C

concentracao da solucéo de azul de metileno 0,01 M em andlise, em %;

0,320 = concentragdo de uma solucdo de azul de metileno exatamente 0,01 M,
em %.



