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Introducao |

A titulacdo é uma técnica analitica tradicional e
muito usada em  aplicacbes  especificas,
principalmente utilizando indicadores visuais'. Nos
dias atuais, entretanto, ha uma demanda por
sistemas mais adequados para rotina, em pequenos
laboratérios, além de sistemas que minimizem a
influéncia do analista, tanto na etapa do preparo da
amostra quanto na obtencdo do resultado (para
aumentar a confiabilidade e rastreabilidade dos
dados.

A titulagdo por gotas é uma maneira simplificada
de obter os pontos da curva analitica sem a
complexidade mecéanica de tituladores automaticos
comerciais baseados em um pistdo controlado por
motor elétrico. A versado desenvolvida neste trabalho
€ bastante simples de ser utilizada e robusta,
permitindo o uso de pHmetros comerciais e agitagao
magnética, superando as dificuldades observadas
anteriormente’.

Resultados e Discussao |

O seu diagrama esquematico € mostrado na Fig. 1.
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Figura 1. Diagrama esquematico. (A) reservatorio
de titulante; (B) valvula solendide; (C) caixa com
circuito; (D) detector de gota; (E) capilar; (F) barra
magnética; (G) eletrodo de pH; (H) béquer; (I)
pHmetro; (J) agitador magnético.

Figura 2- Curva de titulagao obtida para ftalato &cido
de potéssio (0,598 mmol) com NaOH 0,153mol/L. A
linha se refere a simulagdo no TitGer 4.2° nas
condicdes experimentais.
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O TitDrop Il é conectado via paralela a um
microcomputador que aciona a valvula solendide,
permitindo a formagédo e queda da gota, sendo esta
ultima detectada por um opto-switch adaptado. Apds
a queda do numero de gotas e um tempo de
estabilizacdo definidos previamente pelo usuario, a
leitura do pHmetro é enviada via RS-232. O niumero
de ciclo da titulagdo também ¢é definido pelo usuario.

O sistema ¢é calibrado com padrdo primario em
nimero de mols de titulante por gota, ndo sendo
necessario saber o volume da gota, mas apenas
garantir seu valor constante.

O tempo de formacao/queda (FQ) da gota e seu
volume foram estudados em funcdo da altura do
reservatério. Observou-se um comportamento linear
da freqiiéncia de FQ com a altura do reservatorio,
previsto pela equagdo de Poiseuille, e o volume €
pouco influenciado em pequenas alturas.

Uma curva de titulagéao tipica no equipamento é
apresentada na Figura 2, para 120 ciclos de 2 gotas
cada e tempo de estabilizacdo de 10 segundos. Foi
utilizado o método de Gran Il para determinacgédo do
ponto de equivaléncia.

O titulador foi comparado a titulagdo com
indicadores visuais na determinacdo de acidez
acética em vinagre comercial (8 amostras, em
triplicata), entre 97,3 e 103,9% (com 2 gotas por
ciclo e 5 segundos de estabilizacdo. Nessas
condi¢cdes, a repetibilidade (n=7) foi de 1,5%.

Conclusoes |

O titulador apresentado é bastante versatil e de facil
uso. A comparagdo com método visual na
determinagéo de acidez em vinagre foi satisfatoria.
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