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1 OBJETIVO

1.1 Esta recomendacgédo prescreve 0 método para determinacéo do teor de fenol livre em
resinas fendlicas (novalaca ou resois) por titulacdo apds arraste com vapor de agua.

2_ DOCUMENTOS A CONSULTAR

2.1 CEMP 152 — Materiais para fundicdo — Amostragem de material na forma liquida ou
lama — Procedimento.

3 PRINCIPIO DO METODO

3.1_ O bromato de potassio € um oxidante poderoso, varias substancias nao séo
oxidadas diretamente com bromato, mas reagem guantitativamente com um excesso
de bromo (Br). As solugbes &acidas de bromo (Br) com concentragfes exatamente
conhecidas, podem ser obtidas a partir de uma solucdo padrdo de bromato de
potassio, adicionando-lhe acido e um excesso de brometo.

BrO3+5Br + 6H" = 3Br; + H,0O

Nota: O excesso de bromo (Br) pode ser determinado iodometricamente por adicdo de um
excesso de lodeto de potassio e titulagdo de lodo liberado com solugcéo padrdo de
tiossulfato de sodio.

217+ Br, > I, + Br-
4 DEFINICAO
4.1 Fenol livre em resinas fendlicas para fundigdo: Composto determinado na resina

fendlica apds arraste do fenol por vapor de &gua, o qual posteriormente entrara em
reacdo com outros reagentes. O produto da reacdo é titulado com tiossulfato de
sédio, utilizando-se amido como indicador.
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5_ APARELHAGEM / REAGENTES

5.1 Balanga analitica, com uma resolu¢do minima de 0,0001 g;
5.2 Gerador de vapor (baldo de 3 | com 3 bocas);

5.3_ Chapa de aquecimento ou bico de Bunsen;

5.4  Condensador reto;

5.5 Bureta de 50 ml;

5.6 Baldo volumétrico de 500 ml fundo chato;

5.7 Bal&o volumétrico de 1000 ml fundo chato;

5.8_ Copos descartaveis;

5.9  Proveta de 250 ml;

5.10_ Pipetas de 25 e 50 ml;

5.11_ Solugéo a 20 % de iodeto de potéssio ( pesar 200 g de iodeto de potassio, dissolver
com + 500 ml de agua deionizada e completar o volume em baldo volumétrico de 1000 ml );

5.12_ Solugdo de amido a 1 % (pesar 1 g de amido dissolver com 50 ml de &gua
deionizada quente, ap6s esfriar, diluir para 100 ml com agua );

5.13_ Solugédo a 10 % de acido acético (medir em proveta graduada 100 ml de &cido
acético e completar o volume em baldo volumétrico de 1000 ml com agua );

5.14  Solucéo de acido cloridrico (HCI) 1:1 (medir em proveta graduada 250 ml de agua e
completar o volume em baldo volumétrico de 500 ml com acido cloridrico (HCI) P.A.);

5.15_ Solucéo 0,1 N de brometo (Br) e bromato de potassio P.A. (pesar 2,8 g de bromato
de potassio e 11,8 g de brometo de potassio , dissolver com + 500 ml de agua deionizada e
completar o volume em baldo volumétrico de 1000 ml);

5.16  Metanol;

5.17_ Acido cloridrico (HCI) P.A.;

5.18  Cloroférmio P.A.;

5.19 Dicromato de potassio (K.Cr,O7) P.A;;

5.20  Conexao Kjeldahl, tipo bola;

5.21  Almofariz com pistilo;
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5.22_ Mangueira de latex;

5.23_ pH-metro;

5.24 Agua deionizada, destilada ou de osmoze reversa;
5.25_ Preparo da solucao de tiossulfato de sodio 0,1N:

5.25.1 Solucdo 0,1 N de tiossulfato de sodio (pesar 25 g de tiossulfato de sodio P.A. e
dissolver em baldo volumétrico de 1000 ml, com &gua deionizada. Adicionar 1 ml de
cloroférmio para inibir o desenvolvimento de colénias de micro organismos, transferir
para recipiente opaco/ambar para evitar a decomposi¢do pela luz. Deixar em
repouso de 8 a 10 dias Padronizacéo da solucéo de tiossulfato de sédio 0,1 N:

5.25.2_Pesar entre 0,120 e 0,150 g de dicromato de potassio (K,Cr,O;) em erlenmeyer de
500 ml com 150 a 200 ml de &gua deionizada. Adicionar 15 ml de HCI 1:1 (em &agua)
e 25 a 30 ml de solugéo de Kl a 20%. Deixar em repouso por 2 minutos. Titular com
a solucao de tiossulfato de sodio até quase desaparecer a cor avermelhada do lodo
(I) (verde-claro), adicionar de 3 a 5 ml de amido. Continuar a titulacdo até viragem
de azul amido para verde claro. Calcular o titulo da solucdo de tiossulfato de sodio

como sendo:
VT 1000 x p.a
FC= —— VT =
VR 4,9-32
Onde:
FC = fator de correcao;
VT = volume teorico;
VR = volume real (gasto na titulacao);
p.a. = peso da amostra;

4,9032 = miliequivalente do Tiossulfato de Sodio.
5.26_ Erlenmeyer de 250 ml de iodometria
5.27_ Erlenmeyer de 1000 ml
5.28_ Caixa com tampa (camara escura)
5.29 Rolhas de borracha;

5.30_ Tubo de vidro em L.

6_ EXECUCAO DO ENSAIO

6.1 Pesar no copo descartavel 2 a 3 g de resina liquida (resol) ou resina em pedra
(novalaca) previamente triturada;
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6.2 Transferir a amostra para um erlenmeyer de 1000 ml e repesar o copo descartavel.
Por diferenca com o peso do item 5.1 obtém-se a massa real da amostra;

6.3_  Adicionar 20 ml de metanol para dissolver a resina;
6.4_  Adicionar 250 ml de agua deionizada (na maioria das solu¢cfes havera turvagéo);

6.5_ Em solugBes cujo pH estiver maior do que 5,0, acertar o pH em torno de 5,0 com
solucdo a 10 % de acido acético;

6.6 Conectar o erlenmeyer ao gerador de vapor, conforme figura do anexo A,
6.7_ Iniciar a geracao de vapor para o processo de arraste;

6.8_  Arrastar 500 ml para baldo volumétrico de 500 ml;

6.9 Homogeneizar;

6.10_ Pipetar 50 ml da solucdo para um erlenmeyer de 250 ml de iodometria, adicionar 50
ml da solugdo brometo bromato e 10 ml de &cido cloridrico (HCI) concentrado;

6.11  Tampar com rolha esmerilhada e deixar em repouso por 10 minutos em camara
escura,;

6.12_ Adicionar em seguida 2 ml da solucao de Kl a 20 %;

6.13_ Titular com solugédo padronizada de tiossulfato de sodio 0,1 N usando amido como
indicador, Anotar o volume gasto de tiossulfato de sodio (VQ);

6.14_ Em paralelo fazer uma prova em branco, usando 50 ml de &gua deionizada, 1 ml de
metanol, 50 ml de brometo bromato e 10 ml de acido cloridrico (HCI) concentrado, usando
amido como indicador. Anotar o volume gasto na titulagdo em ml (Vgb).
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7_ RESULTADOS
7.1 _ O resultado é expresso em porcentagem, com precisdo de 0,01 e é obtido através da
seguinte formula:
) Vgb - Vg) x 1,567 x 500 x N
% Fenol livre = (Vg 9
50 x Pa
Onde:
Vgb = volume gasto de tiossulfato de sodio na titulacao da prova em branco, em
ml;
Vg = volume gasto de tiossulfato de sddio na titulacdo da amostra, em ml;
1,567 = miliequivalente do fenol;
500 = fator de diluicéo;
N = normalidade do tiossulfato de sodio;
50 = aliquota utilizada na analise;
Pa = peso da amostra.
HISTORICO DAS REVISOES
REVISAO ITENS REVISADOS | JUSTIFICATIVA
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8_ ANEXO A - ESQUEMA DE MONTAGEM DAS VIDRARIAS PARA A
DETERMINACAO DO TEOR DE FENOL LIVRE

Plpeto de 25ml

Conexdo de
Boldo de 3 hocos K jeldohl
de 3l

Erlenmeyer
com anostro

Baldo wvolumé&trico
Fundo choto S00m




