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Introducao |

A coulometria a corrente constante (CCC) é a
principal técnica eletroanalitica utilizada nos
institutos de metrologia para determinar a pureza de

materiais de referéncia primarios, os padrdes
primarios, que, apods certificados, passam a
denominar materiais de referéncia certificados

(MRC). O uso desses MRC se faz necessario para
garantir a qualidade das medicoes analiticas na
determinag@o da concentracdo de substancias por
titulometria [1]. Os padrées primarios devem ter
caracteristicas como: elevada pureza, ser
homogéneo e estavel, de composigdo precisa e
capaz de fornecer uma reagdo estequiométrica
simples e completa com o titulante, sendo ainda de
facil secagem e manuseio [2,3]. O cloreto de
potassio (KCl) de alta pureza é muito utilizado nas
titulagbes argentimétricas para a padronizagdo de
solugbes de nitrato de prata, e no preparo de MRC
de solugdes de condutividade eletrolitica. Entretanto,
€ comum contaminagdes em sais presentes em
niveis tracos, sendo necesséria a sua quantificagao.
No caso do KCI, o maior contaminante é o ion
brometo [4], uma vez que a CCC € nao seletiva, isto
€, o ion brometo no processo é considerado
eletroativo, o que afeta a caracterizagao da pureza
do sal. Para realizar uma analise com exatidao, &
necessario determinar a concentracdo do ion
brometo por outra técnica analitica, sensivel e
seletiva, sendo esta, a cromatografia i6nica (Cl). O
resultado do brometo obtido por Cl deverd ser
subtraido do resultado da CCC para a
caracterizacdo do candidato a MRC. Este trabalho
tem por objetivo apresentar os resultados obtidos
com o uso das duas técnicas na caracterizacdo do
padrédo primario de KCI.

Resultados e Discussao |

A Tabela 1 apresenta os resultados de pureza do sal
KCI (Merck, grau analitico) caracterizado por CCC e
os resultados corrigidos considerando a andlise do
ion brometo pela técnica de Cl. A fragdo de massa
do fon brometo no KCI analisada por CIl foi
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182,47 mgkg' com incerteza expandida de
3,03 mgkg', considerando um coeficiente de
abrangéncia de k=2 e nivel de confianca de
aproximadamente 95% [5]. A contribuicdo do ion
brometo, como impureza, no valor caracterizado
pela CCC correspondeu a 0,017%, o que equivale a
subtrair 0,00228 moI-kg‘1 da pureza do KCI.

Tabela 1. Caracterizagdo da pureza KCl por CCC.

. Concentragdo  Concentracdo  Pureza
n s/ corregdo Br~ ¢/ corregéo Br~ final
(molkg™) (molkg™) (%)
1 13,40908 13,40679 99,9494
2 13,41118 13,40889 99,9650
3 13,41074 13,40845 99,9618
4 13,41432 13,41203 99,9884
Média 13,41133 13,40904 99,9662
Desvio 0,002 0,002 0,016
padréao ’ ’ ’

n, nimero de medigdes.

Conclusoes |

As técnicas de coulometria a corrente constante e
cromatografia ibnica sdo importantes para
determinar a pureza do padrdo primario de KCI,
necessaria ao desenvolvimento de MRC. Neste
trabalho, a determinagéo do ion brometo reduziu em
0,017% o valor da pureza final determinada por
CCC. A impureza do sal deve, portanto, ser
considerada durante o desenvolvimento de MRC de
KClI, visando garantir exatiddo e precisédo as analises
quimicas, conferindo confiabilidade aos resultados.
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