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Introducio

A analise volumétrica de oxirreducao ¢ uma técnica da Quimica Analitica Quantitativa
que consiste em determinar a concentra¢ao de substancias oxidantes e redutoras em diferentes
amostras. Essa técnica ¢ baseada na transferéncia de elétrons entre diferentes espécies
quimicas. Isso permite que se fagam determinagdes quantitativas com precisao, sensibilidade
e baixo custo (Harris, 2017)

Existem varios métodos volumétricos de oxirreducao, dois deles sao a iodometria e a
iodimetria. Esses métodos usam o iodo como agente oxidante ou redutor indireto. Na
iodometria, o iodo ¢ liberado durante a reagdo quimica e posteriormente ¢ titulado com uma
solucao padrao de tiossulfato de sddio. Na iodimetria, o proprio iodo atua como titulante.
Essas técnicas sdo amplamente utilizadas em laboratorios quimicos devido a simplicidade e
confiabilidade de seus resultados (Skoog et al 2015).

O tiossulfato de sddio ¢ um reagente comum em titulagdes de oxirredugdo, pois reage
quantitativamente com o iodo em solugdo aquosa, no entanto, como ndo ¢ considerado um
padrdo primario, a sua concentragdo precisa ser determinada previamente por meio de
padronizagdo. O dicromato de potéassio ¢ frequentemente usado para este fim devido sua
elevada pureza, estabilidade quimica e facilidade de obtencdo (Baccan et al., 2001).

Para garantir a exatiddo dos resultados em titulagdes iodométricas, ¢ fundamental
identificar corretamente o ponto final da reacdo para garantir a exatiddo dos resultados
analiticos. A solucdo de amido ¢ utilizada como indicador pois atua na formagdo de um
complexo azul intenso com iodo livre. Isso permite uma visualizagdo mais clara durante a
titulagdo. Adicionar o indicador perto do ponto de equivaléncia evita a formagdo de
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complexos de alta estabilidade, que podem dificultar a visualizagdo do ponto de viragem da
reagdo (Skoog et al., 2015).

Além disso, determinar a quantidade de acetona em produtos comerciais € importante
para o controle de qualidade de solventes utilizados em laboratdrios, industrias e formulagdes
cosméticas. A acetona reage com o iodo em meio alcalino e consome parte do reagente
adicionado. O excesso de iodo ¢ entdo titulado com tiosulfato de sddio, permitindo determinar
adequadamente a quantidade de acetona presente na amostra (Skoog et al., 2015)

A confiabilidade das titulagdes iodométricas depende da correta padronizacdo das
solucdes, do controle das condigdes reacionais e da identificacdo adequada do ponto final da
titulacdo. Este trabalho teve como objetivo aplicar técnicas de analise volumétrica de
oxirredugdo para preparar ¢ padronizar solucdes, além de determinar a quantidade de acetona
em uma amostra comercial por titulacao iodométrica.

Material e Métodos

O experimento foi realizado no laboratério de quimica da Universidade do Estado do
Para aplicando técnicas de analise volumétrica de oxirredugdo. Inicialmente, a solucdao de
tiossulfato de sodio 0,1 N foi padronizada utilizando-se o dicromato de potassio como padrao
primario, em meio 4acido e com iodeto de potassio. O iodo liberado fora titulado com
tiossulfato de s6dio, e a solugdo de amido foi usada como indicador para indicar o ponto final.

Posteriormente, a solu¢do de iodo-iodeto 0,1 N foi padronizada por titulagdo com a
solucdo de tiossulfato. Para medir o teor de acetona, uma amostra comercial diluida foi
colocada para reagir com uma solu¢do padrio de iodo em meio alcalino. Apds o tempo
necessario para a reacdo, o sistema foi acidificado e o iodo em excesso foi titulado com
tiossulfato de sodio, usando uma solucdo de amido como indicador. Todos os testes foram
feitos trés vezes para garantir que os resultados fossem confiaveis e repetiveis.

Resultados e Discussao

A padronizagdo da solugdo de tiossulfato de sodio 0,1 N foi realizada por meio de uma
titulagdo iodométrica utilizando dicromato de potéssio (K:Cr:07) como padrdo primario.
Conforme destacado por Marques et al (2025) o K,Cr,O, também pode ser usado como um
padrdo primério em técnicas volumétricas de oxirreducdo, pois apresenta alta pureza,
estabilidade e baixo custo.

Inicialmente, o dicromato de potdssio previamente seco em estufa a 105 °C foi
dissolvido em 4gua destilada, formando uma solu¢do homogénea. Em seguida, adicionou-se
iodeto de potassio (KI) em meio acido contendo HCI concentrado. Segundo Andrade (2018)
as velocidades destas reacdes aumentam bastante com o aumento da concentragdo dos ions
H', e por isso deve ser feita em solugao fortemente acida.

A solugdo foi mantida em repouso ao abrigo da luz por aproximadamente 10 minutos
para evitar perdas de iodo por volatilizagdo e minimizar possiveis decomposigdes
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fotoquimicas, visto que o iodo molecular ¢ sensivel a luz e pode sublimar facilmente,
comprometendo a exatidao da analise.
Nessas condigdes, o ion dicromato atua como agente oxidante, promovendo a oxidacdo dos
ions iodeto a iodo molecular (I,), conforme representado pela reagdo global abaixo:
Cr,0,* + 14H" + 6e” — 2Cr*" + 7TH,0
2 > L, +2¢ (x3)

Cr,0,> + 14H" + 6" — 2Cr’" + 7H,0
6" — 31, + 2¢”

Cr,0 + 14H" + 61 — 2Cr*" + 31, + 7TH,0 (Reagdo 1)

O iodo liberado apresenta coloragdo castanha caracteristica, indicando a ocorréncia da
reacdo redox. O ion iodeto ¢ oxidado, agente oxidante da reacdo, e converte-se a iodo
molecular que possui coloracdo castanha. Como toda oxidagdo sempre ocorre acompanhada
de uma redugéo, o ion cromo sofre redugdo no qual sai do estado de oxidagdo de 6" para 3",
sendo neste estado de cor verde (Freitas, 2022).

Posteriormente, realizou-se a titulagdo com a solugao de tiossulfato de sodio. Durante
o procedimento, observou-se a diminuicdo gradual da coloracdo castanha da solugdo,
evidenciando o consumo do iodo formado. A reagdo entre o iodo e o tiossulfato ocorre
segundo a equacdo global abaixo:

L +2¢ — 2 (x3)
2820327 — S4067 +2e” (X3)

31, + 65,057 — 61 + 35,0, + 6I" (Reagdo 2)

Cr,0;+ 14H" + 61" — 2Cr’* + 31, + 7H,0O
312 + 682032_ — 61 + 384062_

Cr,0,°+ 6S,0,"+ 14H"— 35,0, + 2Cr’* + 7H,0 (Reagdo 3)

A medida que o ponto final se aproximava, a solu¢io adquiriu tonalidade
amarelo-esverdeada, indicando baixa concentracdo de iodo residual. Segundo Skoog et al
(2015), durante a titulagdo iodométrica a intensidade da coloragdo do iodo diminui
gradativamente, tornando-se amarelo-clara @ medida que a concentragdo de iodo residual se
aproxima do ponto de equivaléncia. Nesse momento, adicionou-se solu¢do de amido
recém-preparada, responsavel pela formac¢do de um complexo azul intenso com o iodo livre.
O uso do amido proximo ao ponto de equivaléncia ¢ fundamental, pois em concentragdes
elevadas de iodo o complexo formado pode tornar-se muito estavel, dificultando a
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visualizagao precisa da viragem. Na volumetria do iodo, usa-se como indicador uma
suspensdao de amido que, em presenca de iodo, forma um complexo de cor azul, formado
quando amido interage com iodo (Rosenbrock, 2016).

A continuidade da titulagdo promoveu o desaparecimento completo da coloragao azul,
passando para verde claro, caracterizando o ponto final da anélise. Essa mudanga de coloracao
indicou o consumo total do iodo presente no meio reacional, permitindo determinar com
precisao a concentracao real da solugdo de tiossulfato.

O calculo padronizagao e fator de corre¢ao do tiossulfato de sédio 0,1 N foi realizado
da seguinte maneira:

n°EqNa_S_ O, = n°EqK_Cr_O
27273 27277

. m
V.N.Fc = Fag
MM 294
Eag=—"¢="=4

0,1006

19,86x10 "x 0,1x Fc = 21X

Fc =1,0338

O célculo foi fundamentado na equivaléncia quimica entre os reagentes, sendo obtido
o equivalente-grama do dicromato igual a 49 g-Eq' e, a partir do volume gasto de 19,86 mL
de tiossulfato para reagir com 0,1006 g de K,Cr,0O,, foi calculado o fator de correcdo da
solugdo, resultando em Fc = 1,0338. De acordo com Vogel (2002), valores de fator de
correcdo proximos da unidade indicam boa concordancia entre a concentragdo tedrica e a
concentracao real da solugao titulante.

Esse valor indica que a concentracdo real do tiossulfato apresentou-se ligeiramente
superior a concentracdo tedrica de 0,1 N, evidenciando pequena variagdo decorrente do
preparo da solugdo, fato comum em andlises volumétricas devido a sensibilidade do
tiossulfato a oxidagdo pelo oxigénio atmosférico, decomposicdo pela luz e possiveis
interferéncias do meio.

Posteriormente, fez-se a padronizacdo da solu¢do de iodo-iodeto 0,1 N que foi
realizada utilizando solu¢do padrdo de tiossulfato de sodio previamente padronizada. O
método empregado baseia-se em uma reagdo de oxirredugdo entre o iodo molecular e o ion
tiossulfato, amplamente utilizada em analises iodométricas devido a sua elevada sensibilidade
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e precisao analitica. Segundo Harris (2017), as titulagdes iodométricas apresentam grande
importancia em analises quantitativas por permitirem determinar espécies oxidantes com
elevada exatidao.

Inicialmente, transferiu-se uma aliquota de 10 mL da solug¢dao de iodo-iodeto 0,1 N
para um erlenmeyer contendo agua destilada. A solugdo apresentou coloragdo castanha
caracteristica da presenca de iodo molecular dissolvido. Em seguida, procedeu-se a titulagao
com solucao padrao de tiossulfato de sodio 0,1 N, previamente padronizada ¢ com fator
conhecido.

Durante a titulagdo observou-se a diminuicao gradual da coloragdo castanha, indicando
o consumo progressivo do iodo presente na solucdo. A reagdo envolvida ocorre entre o iodo
molecular e o ion tiossulfato, formando iodeto e tetrationato, conforme descrito abaixo:

I,+2e —2I
25,057 — S,04" + 2¢
Somando-se as semirreacoes, obtém-se:
I, +2S,0,% — 2I' + S,0¢"

A medida que o ponto final se aproximava, a solugio adquiriu coloragdo
amarelo-clara, indicando baixa concentracdo de iodo residual no meio reacional. Nesse
momento, adicionou-se solu¢do de amido recém-preparada, promovendo a formacdo do
complexo azul intenso caracteristico entre o iodo livre e o amido. Segundo Vogel (2002), o
indicador de amido deve ser adicionado préoximo ao ponto de equivaléncia, pois em elevadas
concentragdes de iodo o complexo formado pode tornar-se excessivamente estavel,
dificultando a visualizagdo precisa da viragem.

Com a continuidade da titulagdo, ocorreu o desaparecimento completo da coloracao
azul, caracterizando o ponto final da andlise e indicando o consumo total do iodo presente na
solugdo. Esse comportamento confirma a eficiéncia da reacdo entre o tiossulfato e o 10do
molecular, permitindo determinar com precisao a concentragado real da solucao padronizada.

Os volumes gastos nas titulacdes foram iguais a 8,7 mL nas trés determinacdes
realizadas, demonstrando excelente concordancia experimental e elevada repetibilidade do
método analitico empregado. Segundo Skoog et al. (2015), a proximidade entre os valores
obtidos em titulagdes sucessivas evidencia boa precisdo experimental e adequado controle das
condig¢des analiticas.

Diante dos dados obtidos calculou-se a padronizagdo e fator de correcdo do iodo -
iodeto 0,1 N. Os volumes obtidos nas titulagdes foram:

V,=87mL V,=87mL V;=87mL
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O volume médio gasto foi 8,7 mL. O fator de correcao encontrado para a solugdo foi
de acordo com o seguinte calculo:

n EqI2 =n EqNa25203
VxNxFc=VxNxFc

10x10 x0,1xFc = 8,7x10 "x0,1x1,0338
Fc = 0,8994
O fator de correcao encontrado para a solugao foi:
Fc=0,8994

O fator de corre¢dao inferior a 1,0 indica que a concentragao real da solucdao de
iodo-iodeto encontrava-se abaixo da concentracdo tedrica inicialmente preparada. Esse
resultado pode estar associado a perdas de iodo por volatilizagdo, decomposi¢do da solugao
durante 0 armazenamento ou pequenas imprecisoes durante o preparo e dilui¢ao da solugao.
Segundo Harris (2017), solugdes contendo iodo apresentam instabilidade relativamente
elevada, sendo necessaria sua padronizagdo frequente para garantir resultados analiticos
confiaveis.

A auséncia de variacdo entre os volumes titulados demonstra elevada precisao
experimental e boa reprodutibilidade do método iodométrico empregado. Conforme Skoog et
al. (2015), resultados com baixa dispersao indicam adequado controle operacional durante a
analise, reduzindo erros associados as leituras volumétricas e a identificagao do ponto final da
titulagao.

Durante o procedimento, a adi¢do do indicador de amido préximo ao ponto de
equivaléncia permitiu melhor visualizacao da viragem, devido a formagao do complexo azul
intenso entre o iodo livre e o amido. O desaparecimento completo dessa coloragao indicou o
consumo total do iodo presente na solugdo. De acordo com Vogel (2002), a utilizacdo correta
do amido aumenta significativamente a sensibilidade visual das titulagdes iodométricas,
proporcionando maior exatidao na determinacao do ponto final.

Fez-se ainda a determinagdo do teor de acetona em amostra comercial em que apos a
pesagem do pesa-filtro contendo acetona comum, foi possivel obter sua massa:

m=0,332¢g

Realizando a andlise do experimento foi possivel obter as seguintes reacdes de
oxirredugdo em cada etapa do experimento, demonstrada abaixo:

I, + 2NaOH — NalO + Nal + H,O (Reagdo 1)
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310" — 105+ 2I" (Reagdo 2)
3NalO + CH;COCH; — CHI; + CH3COONa + 2NaOH  (Reacdo 3)

Ao adicionar uma solug¢do padronizada de iodo & amostra contendo acetona em meio
alcalino, o iodo reage com o hidréxido de sodio e forma o hipoiodito de sédio (NalO),
observou-se a coloracdo amarelo-castanho devido a presenca do iodo molecular na solugdo. O
hipoiodito atua como agente reativo principal no processo de iodagdo da acetona. Segundo
Harris (2012), solugdes contendo iodo molecular geralmente apresentam coloracio castanha
ou amarelo-escura, intensidade que varia conforme a concentragdo presente no meio
reacional. O hipoiodito formado ¢ altamente instavel e oxidante, sendo responsavel pela
reacdo subsequente com a acetona. O hipoiodito sofre decomposi¢do facilmente, motivo pelo
qual o controle do tempo experimental ¢ essencial para evitar erros analiticos (Vogel, 2002).

Em seguida ocorre a reacdo entre hipoiodito e a acetona, produzindo iodoférmio e
acetato de sodio:

I, +2NaOH — NalO + Nal + H,0 (x3) (Reagao 1)
3NalO + CH;COCH; — CHI; + CH3COONa + 2NaOH (Reacao 3)

CH;COCH; + 4NaOH + 31, — CHI; + CH;COONa + 3 Nal + 3H,0 (Reagdo 4)

A partir da soma dessas reagdes envolvidas, obteve-se a reacdo global demonstrada
como reagdo 4. E possivel observar que 1 mol de acetona consome 3 mols de iodo, valor
importante para os calculos seguintes. Solomons e Fryhle (2012), destacam que a formagao
do iodoférmio constitui um importante teste qualitativo para identificacdo de metil-cetonas
em analises organicas.

Apos o tempo de repouso a solucdo foi acidificada para interromper as reagdes em
meio bésico e preparar a solugdo para a etapa da titulagao.

O excesso de iodo que ndo reagiu com a acetona foi determinado por titulagdo com
tiossulfato de sodio. O tiossulfato reduz o iodo molecular a iodeto, enquanto ele proprio €
oxidado:

I, +2¢ — 2T (x3)
28,05 — S,0 + 2¢” (x3)

3L, + 65,05 — 35,04 + 61
Ou:
31, + 6Na,S,0; — 3Na,S,04 + 6Nal (Reagdo 5)

Conforme descrito por Skoog et al. (2015), o amido ¢ amplamente utilizado como
indicador em iodometria porque forma um complexo altamente sensivel e intensamente
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colorido com pequenas quantidades de iodo livre. Adicionando amido, imediatamente
observou-se que a coloragdo mudou para azul intenso. A titulagdo foi continuada até o
desaparecimento completo da cor azul. A mudanca indicou que o iodo residual havia reagido
completamente com o tiossulfato de sodio.

O volume obtido de tiossulfato de s6dio 0,1N na titulagao do excesso de iodo foi de:

V,=165ml V,=16,6ml V;=16,6ml

16,5+ 16,6 + 16,6
3

Vmédio =

Vmédio = 16,56 ml

A utilizagdo do amido préximo ao ponto final da titulagdo foi essencial para aumentar
a sensibilidade visual do método, pois o complexo amido-iodo apresenta coloragdo azul
intensa, desaparecendo quando todo o iodo ¢ consumido pelo tiossulfato. Esse
desaparecimento da cor indicou o ponto final da titulagdo. De posse dos dados foi possivel
calcular o teor de acetona na amostra comercial

n°Eq12(acet0na) = n°Eq12(t0tal) — n°Eq12Na25203

n°Eq12(acetona) = (VxNxFc)— (VxNxFc)
n°Eql (acetona) = (20 x 10 x0,1x0,8994) — (16,56 x 10 x 0,1 x 1,0338)

n°Eql (acetona) = 8,68272 x 10

n°Eql 2(acetona) = n°EqAcetona

n°Eql 2(acetona) = EZg
Eq.g =2 =22 = 9,68

-5 m
8, 68272 x 10 _W
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= 8,40487296 x 10 g

8,40487296 x 10 g 5ml

X 500mL
= 0,08405¢g

0,084059g__ 0,332g

y 100g
y = 25,31%

O teor experimental de acetona encontrado na amostra comercial foi de
aproximadamente 25,31%, valor inferior ao intervalo informado na FISPQ (2019) do
removedor de esmalte comercial, cuja concentra¢do varia entre 44% e 48%. Essa diferenca
sugere que a amostra analisada continha outras substancias em sua formulagdo, reduzindo a
porcentagem efetiva de acetona presente no produto. Além disso, possiveis erros
experimentais também podem ter contribuido para a diferenga observada, como perdas de
iodo por volatilizacdo, decomposicao parcial do hipoiodito e dificuldades na leitura do
menisco durante a titulacao.

Segundo Harris (2012), solugdes contendo iodo apresentam elevada sensibilidade as
condi¢des do meio, podendo ocorrer perdas por evaporagdo e instabilidade quimica, fatores
que afetam diretamente a exatiddo das analises iodométricas. Além disso, Vogel et al. (2002)
destacam que pequenas variagdes de temperatura, luminosidade e tempo de reagdo podem
influenciar significativamente a estabilidade das espécies oxidantes envolvidas no processo
analitico.

Dessa forma, apesar da diferencga entre o valor experimental e o valor de referéncia
comercial, os resultados obtidos demonstraram que o método iodométrico foi eficiente para
determinagdo quantitativa da acetona, apresentando boa precisdo e permitindo avaliar a
composi¢do da amostra analisada com confiabilidade satisfatoria.

Conclusoes

Os resultados obtidos permitiram atingir os objetivos propostos, realizando com
sucesso a padronizacdo das solugdes de tiossulfato de sddio 0,1 N e de iodo-iodeto 0,1 N, bem
como sua aplicagdo na determinacdo quantitativa do teor de acetona em uma amostra
comercial de removedor de esmalte por meio da titulagdo iodométrica. A pratica possibilitou
compreender os principios das reagdes de oxidacao-redugdo, bem como o comportamento do
iodo e do tiossulfato nas analises volumétricas de iodometria.
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A padronizagao da solugdo de tiossulfato mostrou-se uma etapa essencial para garantir
maior exatidao e confiabilidade aos resultados analiticos, uma vez que a concentracao real da
solucao titulante foi determinada experimentalmente. O fator de correcao obtido (fc = 1,0338)
apresentou valor proximo da unidade, indicando boa adequagdao da solucdo preparada e
demonstrando a importancia da padronizagdo para minimizar erros sistematicos durante os
calculos posteriores.

Da mesma forma, a padroniza¢dao da solu¢dao de iodo-iodeto permitiu determinar sua
concentracdo real, obtendo-se fator de correcdo igual a 0,8994. O valor inferior a unidade
indicou que a concentragdo real da solugdo encontrava-se abaixo da concentragdo teorica
inicialmente preparada, possivelmente devido a volatilizagcdo do iodo, decomposicao parcial
da solucao durante o armazenamento ou pequenas imprecisdes experimentais durante o
preparo. A auséncia de variagdo entre os volumes titulados nas trés determinagdes (8,7 mL)
evidenciou elevada precisdo experimental, boa repetibilidade do método e adequado controle
operacional durante a analise.

Na determinacdo do teor de acetona da amostra comercial, obteve-se valor
experimental de aproximadamente 25,31%, inferior ao intervalo informado na FISPQ do
produto, que varia entre 44% e 48%. Essa diferenca pode estar relacionada a presenca de
outros componentes na formulagdo do removedor de esmalte, além de possiveis interferéncias
experimentais, como volatilizacdo do iodo, instabilidade do hipoiodito, influéncia da luz,
variagOes de temperatura e dificuldades na identificagdo precisa do ponto final da titulacdo.

Além disso, a baixa variagdo entre os volumes titulados demonstrou boa repetibilidade
experimental e adequada execugdo da técnica volumétrica. O experimento também contribuiu
significativamente para o desenvolvimento de habilidades praticas relacionadas ao preparo e
padronizacdo de solucdes, utilizagdo de vidrarias analiticas, execugdo de titulacdes e
interpretagao critica dos resultados experimentais obtidos.

Portanto, a iodometria se mostra uma técnica analitica eficiente, sensivel ¢ confiavel
para determinagdes quantitativas envolvendo reagdes de oxidacdo-redugdo, apresentando
grande importancia em andlises laboratoriais e no controle de qualidade de substancias
quimicas presentes em produtos comerciais.
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