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1 OBJETIVO

1.1 Esta recomendacao prescreve o método de ensaio para a determinagédo do teor de
acidos sulfénicos existentes e sulfarico (H,SO,) livre em catalisador para resina para
0 processo cura a frio para fundicao.

2_ DOCUMENTAOQOS A CONSULTAR

2.2_  CEMP 152 — Materiais para fundicdo — Amostragem de material na forma liquida ou
lama;

3_ PRINCIPIO DO METODO

3.1_ Titulagdo &cido / base com indicador fenolftaleina

3.2 Posterior titulagdo com nitrato de chumbo

4 DEFINICAO

4.1 Teor de acidos sulfénicos: é a concentracédo do agente ativo do catalisador e teor de
acido sulfarico (H,SO,) livre é o residual deste componente como resultado da
reacdo quimica para obter o catalisador.

5 APARELHAGEM / REAGENTES

5.1  Balanca analitica, com uma resolucdo minima de 0,0001 g.;

5.2_ Pesafiltro de 10 ml ou seringa de 5 ml;

5.3 Erlenmeyer de 250 ml;

5.4 Pipeta volumétrica de 10 ml e pipeta graduada;volumétrica de 1 ml;

5.5

Funil de vidro;
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Bal&do volumétrico de 500 ml;

Proveta de 100 ml;

Bureta de 50 ml;

Microbureta de 10 ml;

Solucgéo de hidréxido de sodio 1 N;

Acido nitrico de 0,02 N;

Acido acético 20 %;

Acetona PA;

Solucéo padréo de nitrato de chumbo 0,03 N;
Agua destilada, deionizada ou de osmose reversa;
Indicador azul de bromofenol 0,1 % em alcool;
Indicador de fenolftaleina;

Indicador de ditizona.

EXECUCAO DO ENSAIO

Pesar 7 a 8 gramas de amostra, transferir para Erlenmeyer, diluir com 50 ml de agua
destilada;

Adicionar 6 gotas de fenolftaleina e titular com hidroxido de sédio (NaOH) até
viragem para rosa e anotar o volume gasto (V1);

Transferir esta solucéo para o baldo volumétrico de 500 ml, lavando as paredes com
agua destilada; Completar o volume do baldo com agua destilada;

Pipetar 10 ml desta solucdo e transferir para o Erlenmeyer; adicionar 5 gotas de
bromofenol; adicionar acido nitrico gota a gota (com a pipeta graduada) até a
viragem para amarelo;

Adicionar 1 ml de acido acético, 50 ml de acetona (se a cor ficar verde, gotejar acido
nitrico até se tornar amarelo); adicionar uma ponta de espatula de ditizona;

Titular com solucdo de nitrato de chumbo (com a microbureta) até a viragem de
verde para vermelho purpura; anotar este volume (V2).
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7_ RESULTADOS

7.1_ O resultado é expresso em percentual e é obtido através da seguinte formula:

V2 x 7.35
%HzSO4 = MA
acidos sulfénicos = (V1-V3)x N x FC
MA
V3 = V2x1,5
N
onde:
%H,SO, = teor de Acido Sulfurico (H,SO,) livre, em % ;
MA = massa da amostra, em g
N = normalidade do hidroxido de sodio
V1 = volume de hidréxido de sodio na titulacdo
V2 = volume de nitrato de chumbo na titulagédo
FC = fator de converséo:
FC = 18,6 se for &cido xileno sulfénico (AXS)
FC = 17,2 se for acido paratolueno sulfénico (APTS)
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