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Objectivo do Trabalho

O objectivo da experiéncia ¢ o doseamento do acido acetilsalicilico, utilizando

para isso titulagdes.

Fundamentos tedricos

Estudos quantitativos de reac¢des de neutralizagcdo acido-base (um acido ¢ uma
substancia que se ioniza em agua para originar ides H+ ¢ uma base ¢ uma substancia
que se ioniza em agua para originar ides OH-) sdo geralmente efectuados utilizando um
procedimento conhecido como titulacdo. Numa titulacdo, uma solu¢do de concentracdo
exactamente conhecida (titulante), denominada solug¢do-padrao, ¢ adicionada
gradualmente a outra solu¢do de concentracdo desconhecida (titulado), até que a reac¢ao
quimica entre estas duas solugdes esteja completa. Se conhecermos os volumes da
solucdo-padrao e da solugdo desconhecida usados na titulacdo, juntamente com a
concentragdo da solugdo-padrdo, podemos calcular a concentragdo da solugdo
desconhecida.

O hidroxido de sédio € uma das bases correntemente usadas no laboratério. No
entanto, devido a dificuldade em obter hidroxido de s6dio numa forma pura, uma
solugdo de hidréxido de sédio € normalmente dissolvida em agua.

Sabendo a concentragdo da solugdo de hidroxido de sodio (poder-se-ia usar uma
outra base), transfere-se uma solu¢do, a qual sabemos o volume, do 4cido ao qual
queremos conhecer a sua concentragdo, para um baldo Erlenmeyer. Em seguida, a
solu¢do de NaOH numa bureta ¢ cuidadosamente adicionada a solucao de acido até que
se atinja o ponto de equivaléncia ou ponto final, isto ¢, o ponto no qual o acido reagiu
completamente com a base, neutralizando-a. Este ponto ¢ geralmente detectado pela
variacdo brusca da cor de um indicador que foi adicionado a solugdo acida. Em
titulagdes acido-base, os indicadores sdo substancias que apresentam cores distintas em
meio acido e basico.

Um indicador ¢ usualmente um dacido (ou uma base) organico fraco que
apresenta cores diferentes nas formas ionizada e nao ionizada. Estas duas formas estao
relacionadas com o pH da solu¢do em que o indicador € dissolvido. A mudanga de cor

de um indicador pode ser usada para seguir o progresso de uma titulagao.



Nem todos os indicadores mudam de cor no mesmo valor de pH, por isso a
escolha de um indicador para uma titulagao particular depende da natureza do 4cido e da
base utilizados na titulagdo (isto ¢, se sdo fortes ou fracos). Consideremos um acido

monoproético fraco, HIn, que actua como indicador.

Hin(aq) <> H+(aq) + In-(aq)

Se o indicador estiver num meio suficientemente acido, o equilibrio, de acordo
com o principio de Le Chatelier, desloca-se para a esquerda e a cor predominante do
indicador ¢ a da forma ndo ionizada (HIn). Por outro lado, num meio bésico o equilibrio
desloca-se para a direita e predomina a cor da base conjugada (In-).

A fenolftaleina ¢ um indicador usado nas titula¢des, € incolor em solugdes acidas
e neutras, mas rosa-avermelhado em solugdes basicas. Experiéncias em laboratorio
mostram que a um pH < 8,3 o indicador ¢ incolor mas que comega a ficar rosa-
avermelhado quando o pH ultrapassa 8,3. Devido a inclinagao abrupta da curva de pH
perto do ponto de equivaléncia, a adicdo de uma pequena quantidade de NaOH
(digamos 0,05 ml, que ¢ aproximadamente o volume de uma gota da bureta) faz
aumentar muito o pH da solug¢ao. O que ¢ importante, contudo, é o facto de a zona mais
abrupta do perfil de pH incluir a gama em que a fenolftaleina muda de incolor para rosa-
avermelhado. Sempre que uma tal coincidéncia ocorre, o indicador pode ser usado para
localizar o ponto de equivaléncia da titulagao.

Muitos indicadores acido-base sdo pigmentos de plantas. Por exemplo, ao ferver
pedacos de couve roxa em agua podem extrair-se pigmentos que exibem cores
diferentes a diferentes pH. A escolha do indicador numa dada titulagdo depende das
forcas do acido e da base. O critério na escolha de um indicador apropriado a uma dada
titulagdo é, portanto, a coincidéncia entre a gama de pH em que o indicador muda de cor
e a zona abrupta das curvas de titulacdo. Se este critério ndo foi satisfeito, entdo o

indicador ndo identificara o ponto de equivaléncia com exactiddo.

Material

- Balanga de precisao

- Bureta

- Espatula



- Erlenmeyer

- Pipetador

- Pipeta volumétrica de 20 mL
- Silicone

- Vareta

- Vidro relogio

Reagentes / Produtos

- Agua destilada

- Acido acetilsalicilico

- Fenolftaleina

- Hidroxido de Sédio 0,1 mol / dm3
- Hidroxido de Sédio 1,0 mol / dm?

- Tornesol

Procedimento

1. “Pesou-se”, com ajuda de um vidro relogio, a massa de acido acetilsalicilico
retirada de um vidro relogio fornecido por o professor.

2. Esmagou-se, cuidadosamente, o acido acetilsalicilico.

3. Dissolveu-se, com agua destilada quente, a mistura obtida de modo a
preparar 120,00 mL de solucao “A” de acido acetilsalicilico.

4. Lavou-se muito bem a bureta. Passou-se a bureta uma vez com a solugao-
padrdao de NaOH 1,0 mol / dm?.

5. Encheu-se a bureta, verificando que ndo existiam bolhas de ar, junto a
torneira.

6. Aguardou-se cerca de 30 segundos e fez-se a leitura do volume inicial, Vi.

7. Pipetou-se 20,00 mL da solucdo de acido acetilsalicilico ja fria e adicionou-
se 2 gotas de indicador (fenolftaleina).

8. Titulou-se com a solugdo de NaOH 1,0 mol / dm*® até que uma gota de
titulante provocou a mudanga de cor do indicador (fenolftaleina).

9. Aguardou-se 30 segundos e fez-se a leitura do volume de titulante gasto, Vf.



10. Encheu-se a bureta e repetiu-se este ensaio cinco vezes. Registou-se as
leituras.

11. Calculou-se a concentracao da solugao “A”.

12. Determinou-se a massa de acido acetilsalicilico.

13. Comparou-se o valor ao do procedimento 1.

14. Repetiu-se os procedimentos anteriores com excepgao do primeiro, € alterou-
se a concentragao da solu¢do-padrao de NaOH para 0,1 mol / dm?, designou-
se a solucdo de acido acetilsalicilico com a letra “B”. Para além disso,

utilizou-se como indicador o tornesol.

Observagao

Ao efectuar-se a reacgdo entre o hidroxido de sdédio e o acido acetilsalicilico,
observa-se a formacgao de acetilato de sodio e agua.

O NaOH ¢ uma base forte.

Estando n6s perante um 4cido fraco, a aspirina, a sua respectiva base conjugada
¢ também uma particula fraca, o que a leva a ser susceptivel de reagir com a agua.

Aqueceu-se a agua antes de adicionar o acido acetilsalicilico, de forma a
aumentar a solubilidade do &cido acetilsalicilico na agua.

Observou-se que ao preparar a solugdo “A” de 4cido acetilsalicilico, o acido
acetilsalicilico nao se dissolveu completamente, isto provavelmente aconteceu devido a
temperatura da agua, que deveria ter sido superior.

Observou-se que ao adicionar o indicador (fenolftaleina) a solugdo “A” a sua cor
nao sofre alteragdes, manteve-se incolor.

Observou-se que os volumes de titulante gasto nas diferentes titulacdes com a
solugdo “A”, eram aproximadamente iguais, sendo a maioria deles concordantes (0,35).
Ou seja, ao adicionar-se 0,35 cm?® de titulante a solucdo “A” de acido acetilsalicilico,
atinge-se o ponto de equivaléncia da reacc¢do, que foi possivel observar a partir da
mudanga de cor do indicador adicionado ao titulado, a fenolftaleina, a medida que se foi
adicionando o titulante (NaOH). Assim, a cor inicial da solugdo “A” de acido
acetilsalicilico, foi substituida por uma cor avermelhada, cuja permanéncia indica o
ponto de equivaléncia.

O ponto de equivaléncia se situava num pH bdsico, proximo de 7, por isso € que

se utilizou a fenolftaleina.



Apbs calcular a massa de acido acetilsalicilico gasto para preparar a solugao “A”
através dos dados obtidos nas titulagdes, verificou-se que o valor da massa coincide
com o valor determinado no procedimento 1.

Observou-se que ao preparar a solucdo “B” de acido acetilsalicilico, o acido
acetilsalicilico dissolveu-se completamente, isto aconteceu porque desta vez aqueceu-se
durante mais tempo a agua, ou seja, a temperatura foi superior a da preparacdo da
solugdo “A”.

Observou-se que ao adicionar o indicador (tornesol) a solu¢do “B” a sua cor
sofreu alteragdes, ficando avermelhada.

Observou-se que os volumes de titulante gasto nas diferentes titulagdes com a
solugdo “B”, eram aproximadamente iguais, sendo todos concordantes (4,10). Ou seja,
ao adicionar-se 4,10 cm?® de titulante a solugdo “B” de 4cido acetilsalicilico, atinge-se o
ponto de equivaléncia da reaccdo, que foi possivel observar a partir da mudanca de cor
do indicador adicionado ao titulado, o tornesol, a medida que se foi adicionando o
titulante (NaOH). Assim, a cor inicial da solucdo “B” de 4cido acetilsalicilico, foi
substituida por uma cor azulada, cuja permanéncia indica o ponto de equivaléncia.

O ponto de equivaléncia se situava num pH 4cido, muito proximo de 7. Mas
desta vez, ao contrario do que aconteceu com a solugdo “A”, a fenolftaleina nao
abrangia na sua zona de viragem o pH no ponto de equivaléncia da titulagdo, e por isso

¢ que se utilizou a tornesol.

Registo de Medi¢bes

Massa de acido acetilsalicilico calculado no procedimento 1 =0,39 g.

Titulagdes com a solugdo “A” de acido acetilsalicilico.
1° Ensaio:
Volume utilizado: 0,35 cm?.
2° Ensaio:
Volume utilizado: 0,35 cm?.
3° Ensaio:
Volume utilizado: 0,35 cm?.
4° Ensaio:

Volume utilizado: 0,40 cm?.



5° Ensaio:

Volume utilizado: 0,35 cm?.

Titulagdes com a solugdo “B” de acido acetilsalicilico.
1° Ensaio:
Volume utilizado: 4,10 cm3.
2° Ensaio:
Volume utilizado: 4,10 cm?.
3° Ensaio:
Volume utilizado: 4,10 cm3.
4° Ensaio:
Volume utilizado: 4,10 cm?.
5° Ensaio:

Volume utilizado: 4,10 cm?.
Célculos

C,H,COOHOCOCH,(aq) + NaOH (aq) -» C,H,COONaOCOCH ,(aq) + H,O(l)

Calculos relacionados com as titulagdes utilizando a solugdo “A” de acido

acetilsalicilico:

C(NaOH) =1,0 mol dm™
V(C,H,COOHOCOCH,) = 20,00 cm’

Determinagédo do volume médio dos valores concordantes de NaOH gasto:

Vi +V, +Vo+V, +V 0,35+0,35+0,35+ 0,40+ 0,35

V (NaOH gasto) ... =
( g )medlo 5 5

=0,36 cm’

Determinou-se que o volume médio de NaOH gasto ¢ 0,36 cm?®.

Determinacéo da concentracéo de acido acetilsalicilico:



V (NaOH gasto) = 0,36 cm’ <V (NaOH gasto) = 0,00036 dm’

n(NaOH) o 10= n(NaOH)
V(NaOH gasto) ~~ 0,00036
< n(NaOH) =0,00036 mol NaOH

C(NaOH) =

< n(NaOH) = 1,0 0,00036 <>

1 mol NaOH —— 1 mol C,H,COOHOCOCH,
0,00036 mol NaOH —— x

X = 0,00036 mol C,H,COOHOCOCH ,

V(C,H,COOHOCOCH,) = 20,00 ¢cm® <V (C,H,COOHOCOCH;) = 0,020 dm’

n(C,H,COOHOCOCH,)
V(C,H,COOHOCOCH,)
0,00036

0,020
& C(C,H,COOHOCOCH,) = 0,018 mol dm~ NaOH

C(C,H,COOHOCOCH) =

& C(C,H,COOHOCOCH,) =

Determinou-se que a concentragao de acido acetilsalicilico ¢ 0,018 mol / dm?.

Determinacdo da massa de acido acetilsalicilico existente em cada solugcdo de acido

acetilsalicilico de 20 cm3:

M (C,H ,COOHOCOCH ;) =180,17 g/mol

n(C,H,COOHOCOCH ,) = 0,00036 mol C,H,COOHOCOCH ,

m(C,H,COOHOCOCH,)

M (C,H,COOHOCOCH )

m(C,H,COOHOCOCH )
180,17

n(C,H,COOHOCOCH,) =

& 0,00036 = < m(C,H,COOHOCOCH,) = 0,0649 g



Determinou-se que a massa de 4cido acetilsalicilico existente em cada solugdo

de acido acetilsalicilico de 20 cm?® ¢ 0,0649 g.

Determinacdo da massa total de acido acetilsalicilico gasto para preparar a solugdo

“A’ de acido acetilsalicilico:

20 cm® C,H,COOHOCOCH, —> 120 cm’ C,H,COOHOCOCH,
0,0649 g C,H,COOHOCOCH, —> x

Xx=0,39 g C,H,COOHOCOCH,

Determinou-se que a massa total de 4cido acetilsalicilico gasto para preparar a

solucdo “A” de acido acetilsalicilico ¢ 0,39 g.

Célculos relacionados com as titulagdes utilizando a solugcdo “B” de 4cido

acetilsalicilico:

C(NaOH)=0,1 mol dm™
V(C,H,COOHOCOCH,) = 20,00 cm’

Determinagéo do volume médio dos valores concordantes de NaOH gasto:

ViV, 4V 4V, 4V 4104410+ 410+4,10+4,10

V (NaOH gasto) ... =
( g )medlo 5 5

=410 cm’

Determinou-se que o volume médio de NaOH gasto ¢ 4,10 cm?®.

Determinacéo da concentracéo de acido acetilsalicilico:

V (NaOH gasto) = 4,10 cm’ < V(NaOH gasto) = 0,00410 dm’
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n(NaOH) - 0]= n(NaOH)
V(NaOH gasto) ©0,00410
< n(NaOH) = 0,00041 mol NaOH

C(NaOH) =

& n(NaOH) = 0,1x 0,00410 <>

1 mol NaOH —— 1 mol C,H,COOHOCOCH,
0,00041 mol NaOH —— x

x = 0,00041 mol C,H,COOHOCOCH ,
V(C,H,COOHOCOCH,) = 20,00 cm® <V (C,H,COOHOCOCH,) = 0,020 dm’

n(C,H,COOHOCOCH,)
V(C,H,COOHOCOCH,)
0,00041

R
0,020
& C(C,H,COOHOCOCH,) = 0,021 mol dm~ NaOH

C(C,H,COOHOCOCH) =

< C(C,H,COOHOCOCH,) =

Determinou-se que a concentracdo de acido acetilsalicilico ¢ 0,021 mol / dm?.

Determinacdo da massa de acido acetilsalicilico existente em cada solugdo de acido
acetilsalicilico de 20 cma:

M (C,H,COOHOCOCH ,)=180,17 g/mol

n(C,H,COOHOCOCH ,) = 0,00041 mol C,H,COOHOCOCH ,

m(C,H,COOHOCOCH )

M (C,H,COOHOCOCH,)

m(C,H,COOHOCOCH,)
180,17

n(C,H,COOHOCOCH,) =

< 0,00041 = < m(C,H,COOHOCOCH ) = 0,0739 g

Determinou-se que a massa de acido acetilsalicilico existente em cada solugao

de 4cido acetilsalicilico de 20 cm? ¢ 0,0739 g.
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Determinac@o da massa total de acido acetilsalicilico gasto para preparar a solucdo

“B”” de acido acetilsalicilico:

20 ¢m® C,H,COOHOCOCH, ——> 120 cm® C,H,COOHOCOCH,
0,0739 g C,H,COOHOCOCH, —> x

X =0,44 g C,;H,COOHOCOCH,

Determinou-se que a massa total de acido acetilsalicilico gasto para preparar a

solugdo “B” de acido acetilsalicilico ¢ 0,44 g.

Conclusodes

Conclui-se que a reac¢do entre o hidroxido de sédio e o acido acetilsalicilico,
obtém-se acetilato de sddio e dgua.

Conclui-se também que o NaOH ¢é uma base forte, e que o acido acetilsalicilico €
um acido fraco e que € susceptivel a reaccao com a agua.

Conclui-se também, que ao aumentar a temperatura durante uma reacg¢ao,
aumenta a sua solubilidade na maioria dos casos. E que se ndo se aquecer ao preparar
uma solugdo de acido acetilsalicilico, a sua de solibilidade ¢ apenas de 0,25 g/ 100 mL
a temperatura ambiente.

Conclui-se que a fenolftaleina ¢ incolor em solugdes acidas, e € violeta-
avermelhada em solugdes bésicas ou alcalinas, e que o seu intervalo de pH em que
ocorre a viragem da cor, varia entre 7,3 e 8,7. Enquanto que o tornesol é vermelho em
solugdes acidas, e ¢ azul em solugdes basicas, e que o seu intervalo de pH em que
ocorre a viragem da cor, varia entre 5,0-8,0. E que através de indicadores como a
fenolftaleina e o tornesol, ¢ possivel observar a mudanga de uma solugio 4cida para
uma solucdo basica, ou ao contrario.

Através dos resultados obtidos nas experiéncias, conclui-se que através das
titulagdes € possivel calcular a concentracdo e a massa de um 4cido (ou base), bastando
para isso conhecer apenas o seu volume, e o volume a concentra¢do de outra base (ou

acido, caso a concentragdo desconhecida for de uma base).
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Conclui-se também que as titulagcdes sdo muito precisas, dando na maioria das
vezes valores concordantes utilizando as mesmas solugdes, € que a determinacdo da
massa ¢ muito precisa.

Conclui-se que numa titulagdo envolvendo um &cido fraco e uma base forte,
como foi o caso, o pH no ponto de equivaléncia é muito proximo de 7. E que o ponto de
equivaléncia numa titulacdo € o ponto em que o numero de acido e da base se
encontram nas proporgdes em que reagem.

Conclui-se ainda que, a concentra¢do do acido acetilsalicilico na solugdo “A” ¢
0,018 mol / dm? e que se gastou 0,39 g para preparar uma solugdo de 120 mlL.
Enquanto que a concentracao do acido acetilsalicilico na solug¢ao “B” ¢ 0,021 mol / dm?,

e que se gastou 0,44 g para preparar uma solucao de 120 mL.
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