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Este manual destina-se aos académicos matriculados na
disciplina “Quimica da Madeira” dos cursos de Engenharia Industrial
Madeireira e Engenharia Florestal na Universidade Federal do Parana. A
utilizacdo deste tem por funcdo auxiliar o académico na pratica dos

ensaios propostos na disciplina e para a obtencéo de seus resultados.
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TITULACAO ACIDO/BASE (NEUTRALIZACAO) ‘

Grupo:
Céd. solucgéo: Data:

Uma reacdo acido-base € uma reag¢do quimica que ocorre entre um acido e uma
base. Diversos conceitos existem, dos quais provém definicbes alternativas para os
mecanismos de reacdo envolvidos e suas aplicacdes em resolver problemas relacionados.
Apesar de diversas similaridades nas defini¢cdes, sua importancia torna-se aparente como
método de andlise diferente quando aplicado as reacfes acido-base para espécies gasosas
ou liquidas, ou quando o carater do acido ou da base puder ser um tanto mais ou menos
aparente.

Titulagdo (ou volumetria) é uma técnica comum de laboratorio em andlise quimica
guantitativa, usado para determinar a concentracdo de um reagente conhecido. O método
consiste em reagir completamente um volume conhecido de uma amostra com um volume
determinado de um reagente de natureza e concentracdo conhecida (solugdo padrdo). A
substancia de interesse em qualquer determinacao recebe o nome de analito. A espécie
guimica com concentracdo definida recebe o nome de titulante, que é, em geral, uma
solucdo obtida a partir de um padrdo primario, podendo ser um sal ou uma substancia
gerada na solugdo que se deseja valorar. A solugédo a ter sua concentracdo determinada
recebe o nome de titulado.

Neste processo faz-se reagir um acido com uma base para que se atinja o0 ponto de
equivaléncia. A medida que ¢ adicionado o titulante ao titulado, o pH da solug&o (titulante +
titulado) vai variar, sendo possivel construir um grafico desta varia¢éo, ao qual se da o nome
de curva de titulacdo. O ponto de equivaléncia pode variar dependendo da concentracao

inicial do titulante e do titulado.

acido® + base™ — sal + agua

Normalmente, para se fazer uma titulacdo, utiliza-se um frasco de Erlenmeyer
(onde sao inseridos o titulado, 4gua, um indicador &cido/base e uma bureta, onde esta

contido o titulante).
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Procedimento:

a)

Com auxilio de uma pipeta volumétrica de 10 mL transfira para Erlenmeyer de 250 mL,
um volume de 10 mL de solug&o de &cido sulfarico — H.SO,®;

Adicionar 50 mL de agua destilada e 5 gotas de fenolftaleina @,

Preparar uma bureta de 25 mL com uma solucéo de hidréxido de sédio — NaOH ©);
Titular a solucéo acida e anotar o volume gasto na bureta, para calculos posteriores;
Repetir o procedimento para a duplicata;

Balancear a equacao quimica e calcular a concentracéo do 4cido.

Reacéo envolvida no experimento:

H,SOs + NaOH =——> Na»S0s + H-0

Equacéo utilizada para o célculo da concentracéo:

Ch+ X Vu+ = Con- X Vor-

Onde:

Cu+ concentracdo do &cido;
Con- concentracéo da base;
Vu+  volume do acido;

Von- volume da base.

O RESULTADO DEVERA SER APRESENTADO NA FORMA DE RELATORIO IMPRESSO

CONTENDO O NOME DOS INTEGRANTES DO GRUPO.

1 H2S04 - concentracéo desconhecida;
2 Indicador de pH;
3 NaOH - 1,0585 mol/L.
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EXTRACAO DE OLEO ESSENCIAL DA MADEIRA

Grupo:
Espécie: Data:

DADOS FORMULA AMOSTRA 1 \ AMOSTRA 2
1-%A.S.: %AS =100 - Pb

1 — Peso inicial da amostra
(Umido):

Pia

2 — Peso amostra seca:

Pas = Pia X (%AS + 100)

3 — Peso Becker: Pb
4 — Peso amostra + Becker: Pab
5 — Teor de 6leo essencial Toe = Pab — Pb < 100
(%0): ¢ = s

*Todas as massas deverdo ser apresentadas em gramas (g).

As esséncias ou aromas das plantas sdo provenientes principalmente dos 6leos

essenciais.

Os 6leos essenciais sdo usados sobretudo devido aos seus aromas agradaveis em

perfumes, incensos, temperos e como agentes flavorizantes em alimentos. Alguns 6leos

essenciais sdo conhecidos por possuirem ainda acdo antibacteriana e antifingica. Outros

séo usados na medicina, como a canfora e o eucalipto.

Além dos ésteres, 0s 6leos essenciais sdo compostos por uma mistura complexa

de hidrocarbonetos, alcoois e compostos carbonilicos, geralmente pertencentes a um grupo

de produtos naturais chamados terpenos.

A extracao de 0leo essencial da madeira é feita através de arraste de vapor que é

uma destilacdo de misturas imisciveis de compostos organicos e agua.

¥ f }—Q‘j ';‘ \

o P

N <
A w
[

bolinhas de
porcelana

A2

=

| saida de dgua |

i de resfriamento
P

J

% condensador
|
{7

l entrada de agua
de resinamento

AQMWY \

| .

<

FIGURA 1 - MODELO DE DESTILAGCAO A VAPOR
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Procedimento:

a) Na balanca de infravermelho, pese aproximadamente 1,2000 gramas da amostra
preparada a ser analisada. Pressione a tecla F1, verifique se o modo selecionado é
‘AUTO”, (caso o modo “AUTO” nado esteja selecionado pergunte ao monitor
responsavel) e pressione a tecla vermelha. Neste momento a balanga comecara a
aquecer, e a cada intervalo de 10 segundos ela verificara a variacdo de peso da
amostra, quando esta for menor que 0,01%, é considerado este o peso final e a mesma
emite um aviso sonoro;

b) Anote a porcentagem mostrada no visor “Pb”, subtraindo este valor de 100, obtém-se a
%A.S.;

c) Divida 20 pela %A.S. para determinar a quantidade de material a ser pesada;

d) Coloque 20 gramas secas (20 + %A.S.) da amostra picada em um baldo de fundo
redondo de 250 mL e adicione 80 mL de agua e adicione pedras de porcelana;

e) No baldo de 500 mL, gerador de vapor, adicione 350 mL de &gua pré-aquecida e
algumas pedras de porcelana. E posicione-o sobre a manta de aquecimento;

f) Destile a mistura a aproximadamente 100 °C até quando cessar a coleta do Oleo
(destilado), ou seja, quando destilar somente agua;

g) Pese um Becker de 100 mL em balanca analitica, apés este ter permanecido em estufa
tempo suficiente para estar completamente seco;

h) Transfira o destilado para um funil de separacdo e recolha a camada de 6leo em no
Becker previamente pesado;

i) Pese a quantidade de Oleo extraida e determine o rendimento seguindo a férmula

prescrita na tabela acima, para determinacdo do rendimento.

O rendimento também pode ser determinado em mL de d4leo por
gramas de material seco (mL/g). Para isso, com auxilio de uma

proveta graduada, determine a quantidade de 6leo extraida em “mL”.

Obs. Caso nao ocorra formacdo bem definida da camada de 0Oleo, deve-se extrair
trés vezes com diclorometano. Reunir as fases organicas em Erlenmeyer de 125 mL,
adicionar aproximadamente 2 gramas de sulfato de sodio anidro, agitar, esperar alguns
minutos e filtrar utilizando funil com algod&o. Recolher o filtrado em baldo de fundo redondo
de 125 mL. Remover o diclorometano em evaporador rotativo, sem aquecer o banho.

Transferir para frasco tarado e pesar para determinar o rendimento.

ATENCAO A VOLATILIDADE DO SOLVENTE UTILIZADO!
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DETERMINACAO DO TEOR DE TANINOS

Grupo:
Espécie: Data:
DADOS FORMULA AMOSTRA 1 AMOSTRA 2
1 — Peso recipiente: Pr
2 — Peso amostra umida: Pu
3 — Peso amostra seca + recipiente: Prs
4 — Peso amostra seca: Ps = Prs — Pr
. (Pu—Ps)
5 — Umidade (ase umida) (%0): oy X 100
P
6 — A.S. - Absolutamente Seco (%): P—S x 100
u
DADOS FORMULA AMOSTRA 1 AMOSTRA 2
1-%A.S.: %AS médiay = 100 - Pb
2 — Peso inicial da amostra Pia
(Umido):
3 — Peso amostra seca: Pas = Pia X(%AS =+ 100)
4 — Peso papel filtro: Pp
5 — Peso taninos + cadinho: Ppt
. Ppt—P
6 — Teor de taninos (%): Ttan = ¥ x 100
das

*Todas as massas deverdo ser apresentadas em gramas (g).

Os taninos séo polifendis naturais sollveis em agua, e aqueles de maior peso
molecular tém a propriedade de precipitar proteinas (FARMER, 1967).

Sao utilizados para curtir couro, fabricacdo de adesivos, industria farmacéutica,
dentre outros inUmeros usos.

Os taninos podem ser extraidos da casca de varias espécies florestais e também
da madeira em diferentes proporc¢des dependendo da espécie.

Procedimento:

a) Na balanca de infravermelho, pese aproximadamente 1,2000 gramas da amostra
preparada da casca da espécie a ser analisada. Pressione a tecla F1, verifique se o
modo selecionado é “AUTO”, (caso o modo “AUTO” ndo esteja selecionado pergunte
ao monitor responsavel) e pressione a tecla vermelha. Neste momento a balanca

comecara a aquecer, e a cada intervalo de 10 segundos ela verificara a variacdo de
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peso da amostra, quando esta for menor que 0,01%, é considerado este o peso final e
a mesma emite um aviso sonoro; para utilizar o método gravimétrico utilize a tabela 1;

b)  Anote a porcentagem mostrada no visor “Pb” este valor refere-se a quantidade de
agua que a amostra liberou a 110°C, portanto subtraindo este valor de 100, obtém-se
a %wA.S,;

c) Pese em balan¢a analitica, 15 gramas secos da amostra preparada da casca da
espécie a ser analisada, com sua %A.S. previamente determinada. Para obter a
gquantidade exata a ser atingida na balanca, divida 15 pela %A.S., e anote o valor
“Pas” (Peso absolutamente seco). Transfira todo o material para um Erlenmeyer de
250 mL e adicione 200 mL de 4gua destilada, com cuidado coloque-o0 em banho-maria
em ebulicdo, coloque um vidro de reldgio em cima do Erlenmeyer, mantenha-o durante
3 horas;

d) Transfira a solugdo (casca + agua) para um dispositivo filtrante, utilizando 200 mL de
agua destilada para lavar o Erlenmeyer e com auxilio da bomba de vacuo filtre a
solucdo em um papel filtro, previamente acomodado em um funil de Bichner. Guarde
a solucdo filtrada. Descarte a amostra retida no filtro;

e) Adicione, na solugao filtrada, 30 mL de formaldeido e 15 mL de acido cloridrico 37%;

f) Deixe a solucéo descansar por 24 horas, dentro da capela;

g) Coloque na estufa um papel filtro, por 30 minutos — até atingir peso constante, apos
este periodo, pese-0 em balanca analitica e anote o valor “Pp”;

h)  Acomode o papel filtro em um funil de Biichner e conecte este a um balédo Kitasato e
filtre a solugcdo que ficou descansando, os taninos sollveis em &gua quente ficarao

retidos no papel;

FIGURA 2 - BOMBA DE VACUO

i) Leve o papel filtro para estufa durante 24 horas — até atingir peso constante;
)] Retire o papel filtro, COM PINCA E LUVAS, colocando-o em dessecador para esfriar;

k)  Pese-o em balanca analitica, anotando o valor “Ppt”.

CUIDADO COM AS SUBSTANCIAS QUIMICAS UTILIZADAS!
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PRODUCAO DE NITROCELULOSE

Grupo:
Espécie: Data:

DADOS FORMULA AMOSTRA 1 AMOSTRA 2
1 — Peso algodao: Pa
2 — Peso placa de Petri: Pp
3 — Peso nitrocelulose + Pn
placa de Petri: p

. Pnp — P
5 — Rendimento (%): R = % X 100

a

*Todas as massas deverdo ser apresentadas em gramas (g).

Nitrocelulose, nitrato de celulose, trinitrocelulose, ou algodao-pélvora é um
composto derivado basicamente da trinitracdo da celulose.

E comumente utilizado na fabricacdo de detonadores elétricos e seu aspecto
assemelha-se muito ao algodédo ou a um liquido gelatinoso ligeiramente amarelo ou incolor
com odor a éter.

O termo trinitrocelulose é adequadamente empregado quando a nitragdo chega a
atingir trés grupos nitro para cada mondmero de glucose da celulose, alcancando um

conteudo de nitrogénio de 9,0%, ou dependendo do controle da reagéo, a teores de 12,5%.

Reacéo:
2 HNO3 + CgH1005 — CesHs(NO2)205 + 2 H20

FIGURA 3 - FORMULA ESTRUTURAL DA NITROCELULOSE
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Procedimento:

a)
b)
c)
d)

e)

9)
h)

)
K)

Pese 5 gramas de algodéo, anotando o valor “Pa”;

Pese uma placa de Petri ou vidro de rel6gio, anotar o valor “Pp”;

Preparar HNO3 (&cido nitrico a 30%);

Preparar NaHCO3 (bicarbonato de sddio a 25%);

Medir utilizando proveta, 30 mL de HNOs; colocar em um Becker e adicionar com
cuidado 70 mL de H,SO;, (4cido sulfarico a 98%). Deixar a solu¢do da mistura de acidos
em banho frio (utilizando gelo), pois a reacdo € exotérmica,

Apbs esfriar, acrescentar com cuidado pequenas partes do algodao (aproximadamente
1 grama por vez) na “solucado de acidos” e agitar vagarosamente, deixar reagir por um
periodo entre 10 e 15 minutos;

Retirar o algodao com pinca e lavar repetidamente em agua destilada;

Neutralizar o 4cido remanescente no algoddo com mergulho na solu¢cdo de NaHCOs,
repetidas vezes, até que ndo haja mais efervescéncia,

Comprimir a nitrocelulose e acomoda-la na placa de Petri (com massa previamente
aferida) e o deixar secar em estufa a 60°C;

Apds seco, pesar em balanga, anotando o valor “Pnp”;

Verificar no laborat6rio com a maxima cautela o quanto inflamével ficou a nitrocelulose.

CUIDADO COM AS SUBSTANCIAS QUIMICAS UTILIZADAS!




