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Obxectivo:
Determinar experimentalmente a acidez dun vinagre (&cido acético).
Calcular a incerteza de valores.

Meétodo de valoracion:
Titulacion acida-base.

Procedemento:
Preparacion dunha disolucién estandar de hidréxido de sodio 0,1 N
Pesada de reactivo, NaOH (96%, puro)
Medida de volumes de disolvente e disolucions:
Auga H20
Hidroxido de sodio NaOH
Vinagre HAc (&cido acético)
Neutralizacion volumétrica con indicador de pH (fenolftaleina)

Reaccion de neutralizacién:
CH3COOH + NaOH — CHsCOONa + H.O

A determinacion do pH dunha mostra é un proceso moi frecuente no laboratorio de analise para
determinar o grao de acidez dunha mostra.

A valoracién de pH de &cido acético dunha mostra de vinagre realizimola mediante reaccion
de neutralizacion ou equivalencia cunha disolucién estandar de hidréxido de sodio preparada
cunha concentracion cofiecida.

Neste caso, as concentracions, molaridade (M) e normalidade (N) coinciden (os dous
compostos son monovalentes).



Volumetria: materiais, graficos e esquema de procedementos.

A volumetria practica realizase cos materiais adecuados para as volumetrias e se se ten medios
pode facerse unha valoracion potenciométrica para ter unha recollida de datos a intervalos
regulares e poder representar estes valores nun grafico de pH como se indica na figura, no que
se observa o cambio no pH e determinase o punto de equivalencia correspondente & reaccion
de neutralizacion.

NaOH (aq) I ‘ Pinza y nuez

Bureta r
i f

vinagre " 1 /Sooorle
+ gotas
fenoftaleina 8\

' \

,& #
‘uMam Erlenmeyer

Imaxe 1. Esquema experimental da volumetria

O método usado neste caso é a visualizacién do punto de equivalencia polo cambio de color
co indicador de fenolftaleina.
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Imaxe 2. Gréfico de pH da volumetria



Material de laboratorio empregado:

Balanza de precision COBOS de 200 + 0,0001 g

Matraz aforado POBEL clase B (20 C) de 250 £ 0,3 mL
Matraz aforado POBEL clase B (20°C) de 100 + 0,2 mL
Bureta POBEL clase B (20°C) de 50 £ 0,1 mL

Pipeta aforada POBEL clase B (20°C) de 10 £ 0,02 mL
Matraz Erlenmeyer 100 mL

Vasos de precipitados

Frasco lavador

Varifia de vidro

Vidro de reloxo

Taboa periodica IUPAC

Reactivos utilizados:

Hidroxido de sodio puro (96%) lentellas
Vinagre comercial

Fenolftaleina

Auga destilada

Datos experimentais:

Volume de vinagre tomado para avaliar (alicuota) : V=10 mL

Volume de NaOH preparado : V=250 mL de concentracion de 0,1 N

MnaoH = 22,99+15,99+1,00797=39,9880 g/mol

Masa tedrica: m=0,1 mol/L-0,250L-39,9880= 0,9997 g
Masa pesada: Mnaon = 1,0255 ¢
Normalidade (NaOH): N»=0,103 mol/L

Volumes de NaOH gastados nas valoracions:

medidas V NaOH (mL)
1 9,80
2 9,90
3 9,70
4 9,80
5 9,30




Calculo de valores:

Valor medio Desviacion estandar

Vm= 9,70 mL s=0,27 mL

Vm=9,70 £ 0,27 mL

Relacién de equivalencia acido-base:

_VbNb . (9,70:0,27)-(0,103:0,01)
Va 10,0+0,01
Na=0,099+0,009 mol/L

Va:-Na =Vb-Nb Na

Calculo da incerteza (Principio de propagacion de incertezas)
Diagrama de causa efecto, diagrama de Ishikawa:

O diagrama de Ishikawa é un diagrama que relaciona as incertezas e a slia propagacion.
Non é doado estimar todas as contribucidns en ensaios complexos (desestimanse algunhas).
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Imaxe 3. Diagrama causa-efecto (Ishikawa)



Esquema grafico
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Imaxe 4: Incerteza das mostras GAMM Universidade de Valencia

CALCULO DE LA INCERTIDUMBRE
Diagrama Causa - Efecto: fuentes de incertidumbre
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Desenvolvemento de métodos quimicos por espectrofotometria e valoracions
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Calculo de incerteza ampliada :
O procedemento utilizado é para calcular a incerteza estandar e a partir desta calculase a
incerteza estdndar combinada que multiplicada polo factor de cobertura k da a incerteza
expandida, U (intervalo ou rango de valores).
Débese tomar un valor de k entre 2 e 3, e intervalos de confianza entre 95% a 99%.
Identificacion de fontes de incerteza parcial:
Um medicion en masa de NaOH
Um masa molar NaOH
Uy medicion do volume de disolucion
— Unb Normalidade de NaOH
Ubureta Calibracion de bureta
ur Temperatura de traballo (laboratorio 23°C)
Ucor  punto de inflexion (0,03 mL)

— Uvb Volume de NaOH gastado

OUvpipeta calibracion de pipeta (medida de alicuota)
ur Temperatura de traballo (laboratorio 23°C)

— Ucantidade VOlume de alicuota (vinagre)

Ur Reproductibilidade do experimento

Incerteza estandar combinada:

uNa_ qu2+ uNb2+ uVa2+ )
Na = [(Vb) (Nb) (Va) ur<]

Incerteza ampliada :

U = una - 2 (confianza do 95 %)



Calculo de incertezas parciais:

Um balanza de precision analitica Um:% =0,058 mg

Ve

Um=+/2 -0,0582= 0,082 mg
Un= 0,000082 g

Um masa molar NaOH  Mna=22,989770(2) UmNa= %\/%002 =0,0000012
0,0003
Mo= 15,9994(2 Umo =— =0,00017
0 (2) MO N
0,00007
Mu= 1,00794(7 UMH = — =0,0004
H (7 MH N

UM(NaOH)= \/(0, 0000012” +0,00017% +0,00004?) =0,00017

Uy medida de volume de disolucion do matraz aforado 250 mL

0,3
Ucalibracion= % =0,122 mL

4= 250211074
p= 20420 4
NE]

uv= /(0,1222 +0,121%) =0,172 mL
— unp Normalidade de NaOH

=0,121 mL (23°C)

1,0255 39,9971 250
Ubureta Calibracion da bureta
0,1
Ubureta= % = 0,0408 mL
ur temperatura de traballo (laboratorio 23°C)
-4
ur = 102,110 4 =0,0048 mL
V3
. 0,03
Ucolor punto de viraxe (0,03 mL)  Ucolor = ﬁ =0,012

— Uw Volume de NaOH gastado(bureta)
Uvgastado)=  +/(0,0408% +0,0048% +0,012?) =0,042 mL

UV pipeta calibracion pipeta (medida de alicuota de vinagre)
uy= 0.02 _ 0,008 mL
J6



ur temperatura de traballo (Iaboratorio 23°C)

ur

102,110 4

N

— Uva Volume de alicuota (vinagre)

=0,0048 mL

Uva =+/(0,008% +0,0048%) =0,0093 mL

Ur reproductibilidade do experimento

_ 0,001

ur = —= =0,00058
3

Incerteza combinada:

uNa_ qu2+ uNb2+ uVaz_I_ )
Na [(Vb) (Nb) (Va) ur®]

0,042,

0,000074_,

0,0995 IC 9,70

0,103

0,0093

10,0

uNa = 0,0995 -0,0045

una= 0,000448 mol-L*

U=u-k

Taboa de incertezas:

(k=2 95% confianza)
U=0,000448-2= 0,00089 mol-L"*
Nacido= 0,0995+0,0009 mol-L*
Nécido= 0,099+0,001 mol-L*

)2 + 0,000582]

Descricion Valor x Ui Urelativa
V(NaOH) Volume NaOH 9,70 mL 0,042 mL 0,0043
N(NaOH) Normalidade 0,103 mol-L* | 0,000074 mL 0,00057
NaOH
V(vinagre) Volume alicuota 10,0 mL 0,0093 mL 0,00093
vinagre
rep reproductibilidade 1 0,001 0,001
N (HAC) Acidez vinagre | 0,0995 mol-L" 0,0009 mL 0,009




Grafica de valores u(relativas):

urelativa
N (HAc)
rep
V(vinagre)
N(NaOH)
V(NaOH)
0 0,002 0,004 0,006 0,008 0,01

Imaxe 6: Grafico de contribucién de incertezas relativas.
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