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REGRAS BASICAS DE SEGURANCA E CONDUTA
PARA OS LABORATORIOS DE QUIMICA

1. OBJETIVOS

Este material tem por objetivo orientar os estudantes quanto as boas praticas a
serem exercidas em um laboratério de quimica, a fim de torna-lo um lugar seguro

para o trabalho coletivo.
2. INTRODUCAO

Apesar dos riscos potenciais existentes nos laboratorios de quimica, estes,
ndo sao, necessariamente, ambientes perigosos de trabalho, desde que
frequentados com consciéncia e responsabilidade.

Embora alguns acidentes ocorram de forma inevitavel, a maior parte deles
resulta de imprudéncias praticadas durante as praticas laboratoriais e, portanto,
podem ser evitados adotando uma conduta adequada, como: ser responsavel, e
paciente, ter atencdo e nocdo da pratica/trabalho a ser realizada/o, conhecer os
possiveis riscos na execucao da atividade, respeitar os colegas e obedecer as

regras de seguranca para laboratorios de quimica.

Abaixo estéo listadas algumas orientacfes que devem ser seguidas durante a

permanéncia no laboratério:

e Otimize o trabalho no laboratorio, dividindo as tarefas entre os componentes
de sua equipe;

e Monte a aparelhagem, faga uma ultima revisdo no sistema e s6 entdo comece
0 experimento;

e Antecipe cada acdo no laboratorio, prevendo possiveis riscos para vocé e
seus colegas. Ao acender uma chama, certifigue-se de que n&o existem
solventes proximos e destampados, especialmente aqueles mais volateis.
Mesmo uma chapa ou manta de aquecimento quentes podem ocasionar
incéndios quando em contato com solventes como éter, acetona ou dissulfeto
de carbono;

e Leia com atencao os rétulos dos frascos de reagentes e solventes que utilizar.

e Seja cuidadoso (a) sempre que misturar dois ou mais compostos. Ao se

misturar alguns compostos, pode haver liberacéo de calor (ex. H,SO,4 conc. +
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H,0), gerarem produtos inflamaveis (ex. s6dio metalico + H,0), ou pode
haver liberacdo de gases toxicos. Sempre misturar 0s reagentes
vagarosamente, com agitacdo e, se necessario, sob resfriamento e na capela
com exaustor ligado;

e Para procedimentos que requerem aquecimento sob refluxo (reagbes ou
destilacdo) utilizar "pedras de porcelana" para evitar a ebulicdo turbulenta.

e Rotule adequadamente (com nome do produto, de sua equipe e data)
qualquer material produzido e guardado no laboratério;

e Descarte adequadamente os residuos. Utilize os recipientes préprios para
cada tipo de residuo - dispostos no laboratério ou de acordo com orientacdes
do professor ou técnico. O descarte de residuos liquidos na pia sé pode
ocorrer com total certeza de que néo apresentam riscos de qualquer natureza.
De qualquer modo, faca-o com abundéancia de agua corrente. Na duvida,
sempre consulte o professor (a) ou técnico (a);

e Ao final de cada aula, cada equipe devera limpar e organizar a bancada e

lavar adequadamente as vidrarias e utensilios que utilizou.
2.1 Regras de Seguranca

A partir do momento em que o estudante, servidor ou visitante estiver em um
laboratoério de quimica, algumas regras e posturas comportamentais S0 necessarias

para a seguranca coletiva, conforme apresentado no Quadro 1.

Quadro 1: Regras de Seguranca para Laboratério de Quimica

O que fazer no laboratério

Ler e estudar o roteiro experimental antes de iniciar a prética.

Prender o cabelo; Cuidado com o uso de anéis, piercings, lentes de
contato, etc.

Usar calca comprida (de preferéncia jeans), sapatos fechados e
avental (preferencialmente de algodéo)

=l Ty
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Usar luvas nitrilicas ou de borracha para manipular compostos
téxicos ou irritantes a pele

Usar 6culos de protecao para manipular compostos toxicos e
volateis

Usar capela quimica para manipular compostos téxicos ou
irritantes, ou quando houver desprendimento de vapores ou gases.

O que NAO fazer no laboratério

Utilizar celular, ou outros dispositivos, que desviem a atencao
da pratica laboratorial

Comer ou beber; fumar

Cheirar ou ingerir produtos quimicos.
Jamais pipetar solventes ou reagentes com a boca.

Correr

Empurrar os colegas
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EXPERIMENTO 1: ALGARISMOS SIGNIFICATIVOS, MEDIDAS E TRATAMENTO
DE DADOS

1. OBJETIVOS

Efetuar medidas de temperatura, de massa e de volume e realizar o

tratamento estatistico das medidas obtidas experimentalmente.

2. QUESTOES DE ESTUDO
Todos os equipamentos de medicdo de volume, de massa e de temperatura

sao iguais?
e Podemos confiar nos dados obtidos experimentalmente? Explique.
3. INTRODUCAO

E comum que os alunos ingressantes no Ensino Superior ndo terem tido a
oportunidade de realizar atividades experimentais de Quimica durante o Ensino
Médio. Sendo a Quimica uma ciéncia tedrico-experimental, € importante que o aluno
ingressante nos cursos de Engenharia de Materiais ou de Engenharia Téxtil e de
Quimica, inicie a disciplina de Quimica Experimental realizando experimentos
relacionado a medidas e tratamentos de dados. A validade dos dados obtidos
experimentalmente dependera do esforco da equipe para realizar medidas precisas

e exatas, mediante a utilizacdo de equipamentos previamente calibrados.

Para interpretar e analisar os resultados € imprescindivel a realizacao correta
do levantamento e do registro dos dados. Para isto, é preciso prestar atencdo em
alguns elementos, como: as unidades, os algarismos significativos, os erros e a

notacao cientifica.

Um resultado experimental deve ser expresso a partir de algarismos e
unidades. Os algarismos indicam o erro ou a incerteza de um resultado, enquanto
gue as unidades especificam a medida que esta sendo realizada. O sistema de

unidades mais utilizado pelos cientistas é o Sistema Internacional de Unidades (SI).

A notacao cientifica € utilizada, preferencialmente, quando as medidas sao
obtidas com numeros muito grandes ou demasiadamente pequenos para serem

escritos na forma convencional, conforme apresentado na Tabela 1.
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Tabela 1. Notacao cientifica e algarismos significativos para algumas medidas de

massa (em gramas, g).

Medida Notacdo cientifica | Numero de algarismos significativos
0,00235 g 2,35x10%¢g 3

0,25¢g 25x10" g 2
20,010 ¢ 2,0010 x 10'g 5

20,01 ¢ 2,001 x10' g 4

E importante ressaltar que, para uma maior confiabilidade nas medidas realizadas,

0s instrumentos devem ser previamente calibrados e, algumas medidas realizadas

em duplicata (ou mais vezes).

Algumas unidades de medida sdo expressas por mdultiplos (Tabela 2). Por

exemplo, a unidade de grandeza de massa no Sl é o quilograma (kg), contudo

utilizamos frequentemente em experimentos multiplos menores, como por exemplo,
grama (1 g = 0,001 kg = 10 kg), miligrama (1 mg = 0,001 g, 107 g), etc.

Tabela 2. Mdltiplos de unidades de medida.

Nome Simbolo | Unidade
mega M 10°
quilo k 10°
deci d 10*
centi c 10°
mili m 10°
micro Il 10°
nano n 107
angstron A 10
pico p 10"

Exercicio 1. Complete as lacunas corretamente com que se pede:

)] 4 cm corresponde a

i) 10 nm corresponde a

iii) 2 mL corresponde a

m

m

L
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E ainda, medidas de massa, de volume e de temperatura, por exemplo, sdo
realizadas utilizando balancas, materiais volumétricos (bureta, proveta, pipeta, etc.)
e termOmetros, respectivamente, sendo que 0S equipamentos disponiveis no
laboratorio podem diferenciar entre si quanto ao grau de precisédo, um fator que nao

podera ser negligenciado.

Para expressar a precisdo das medidas obtidas experimentalmente s&o

utilizados algarismos significativos.
3.1 Algarismos significativos

Sdo os algarismos que tém importancia na exatiddo de um numero. Por
exemplo, quando especificamos vinte pessoas em uma sala de aula ou nos
referimos a uma duzia de ovos, temos a certeza de que sdo numeros exatos, ou
seja, ndo existe duvida com relacdo a estas grandezas. Entretanto, se tivermos
diferentes medidas de uma mesma grandeza, os valores podem ser diferentes e

devem ser representados por um valor médio. Vamos entender!

Para determinar a temperatura, lendo diretamente no termémetro ilustrado na

Figura 1 poderiamos anotar 25,7 ou 25,8 °C.

Figura 1. llustragcdo de temperatura em um termémetro analégico

com escala de 10 °C.

26 - -f=- - - -|- - Tewos certeza de que € mator que | ppderiamos escrever 25,22 (com
25-- I 25 °C e menor gque 26 °C 2 algarismos decimais?)
[ 25,2°C , ., ) e
. + NAO! O primelro algarismeo Ja €
L ) duvidoso, nio faz sentido colocar
20— AL@“,‘“S"M mats wm depols dele
duvidoso

Na tentativa de medir a temperatura com precisdo de até uma casa apos a
virgula, é necessario realizar a estimativa do ultimo algarismo. Tem-se a certeza de
gue a temperatura é maior do que 25 °C e menor que 26 °C, ou seja, 0 Ultimo
algarismo da medida € duvidoso. O valor da temperatura medida com este
termbmetro possui trés algarismos significativos, sendo o ultimo considerado um

algarismo duvidoso.
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Quando se utiliza um termdémetro com estas especificacbes ndo se deve
acrescentar um quarto algarismo a 25,7 °C, como por exemplo, 25,73 °C. Se o
algarismo 7 j& é duvidoso nédo faz sentido incluir mais o algarismo depois dele.

Com um termbémetro mais preciso podem ser obtidos medidas com um
namero maior de algarismos significativos. O termémetro apresentado na Figura 2
possui divisbes de 0,1 °C, podendo-se obter o valor da temperatura com quatro

algarismos significativos.

Figura 2. llustracdo de temperatura em um termémetro analégico com escala
de 0,1 °C.

21 p—
20,6-fm-----  Temos certeza de que é mator que
20,5 =g - - - 20,5 °C e menor que 20,6 °C
L 25,52 °C 4 algarismos
- + sigwnificativos
20— Algarismo
duvidoso

A partir da temperatura apresentada na Figura 2, pode-se determinar a
temperatura de 20,57 °C ou 20,58 °C, sendo o ultimo algarismo destas medidas o

algarismo duvidoso.

Na leitura do volume de agua em uma proveta ou em uma bureta, observa-se
gue a superficie da agua nédo € plana e forma um menisco. Deve-se sempre ler o

ponto mais baixo do menisco quando se tratar de agua ou de solugéo aquosa.

Figura 3. llustracdo da leitura correta do volume através do menisco.

21 21

Temos certeza de que € mator que

meniseo 20,4 °C e menor que 20,5 °C

inferior

<Z}- 20,50 mL

<-1- 20,46 mL

””:K”“

Algarismo

20 duvidoso 20
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Os valores das medidas da Figura 3 sdo 20,46 mL e 20,50 mL,
respectivamente. Observe que o algarismo zero da medida 20,50 deve ser escrito.
Ao escrever somente 20,5 mL, indica-se que o valor da medida est4 entre 20,4 e
20,6 mL. Por outro lado, 20,50 significa um valor entre 20,49 e 20,51 ou entre 20,48
e 14,52, dependendo do desvio médio nas medidas realizadas. Note também que,

escrever a unidade de medida € tdo importante quanto anotar um numero.

O melhor valor para representar uma medida € a média aritmética dos valores

medidos, por exemplo:

O Desviomédiode cada médida sera:

20,46 mL | 20,46 - 20,46| = 0,00
20,42 mL |20,42 - 20,46| = 0,04
20,45 mL | 20,45 - 20,46| = 0,01
20,48 mL | 20,48 - 20,46| = 0,02
20,48 mL | 20,48 - 20,46] = 0,02
Média= 20,46 mL Média dos desvios = 0,02

(Pa'tantoovala' damedida & 20,46 £+ 0,02 mL.)

Algumas observagdes adicionais:
a) Os valores a seguir que representam medidas de volume, possuem:
i) 22,48 mL — 4 algarismos significativos
i) 210,34 mL — 5 algarismos significativos

iii) 1,0 L — 2 algarismos significativos
b) Com relagcao ao algarismo zero, deve ser observado que:
e Quando esta entre dois outros digitos € um algarismo significativo

i) 1107 — 4 algarismos significativos
i) 50.002 — 5 algarismos significativos

e Quando precede o primeiro algarismo diferente de zero, ndo é significativo

i) 0,000163 ou 1,63 x 10-4 — 3 algarismos significativos
i) 0,06801 ou 6,801 x 10-2 — 4 algarismos significativos

e Quando se encontra no final de um numero é significativo
i) 0,0200 — 3 algarismos significativos

i) 0,040120 — 5 algarismos significativos

10
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1.1.1. Operacdes com algarismos significativos

e Na multiplicac&o ou divisdo, manter o niumero de algarismos significativos

da medida que tiver menor numero de algarismos.

Exemplo:

252 cmx 3.192 cm = 80.438 4 cm? = 8,04 x 10% cm?

—_— Y ——

3 alg. 4 alg. 2 alg.

e Na adicdo ou subtracdao, o numero de digitos a direita da virgula no

resultado deve ser igual ao do nimero com menos digitos dos nimeros somados ou

subtraidos.

Exemplo:

35,271 + 11,30 + 102,1920 = 148,7630 = 148,76

——— — s

32 2 4 2

3.2 Arredondamento de numeros

Em diversas situacdes se deseja eliminar algarismos de menos significancia,
expressando determinados numeros com um menor numero de algarismos

significativos. Para se efetuar o arredondamento devem-se seguir algumas regras:

e Se o0 algarismo a ser eliminado for maior Awmenta 1

. . untdade

que cinco, acrescenta se uma unidade ao ,’ ‘

primeiro algarismo que esta situado a sua 9’75129’76
esquerda' Algarismo duvidoso > 5

Mantém

e Se 0 algarismo a ser eliminado for menor " “

que cinco, deve-se manter inalterado o 9,75;1=9,75

algarismo da esquerda. '
Algarismo duvidoso < 5

11
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e Se 0 algarismo a ser eliminado for igual a

cinco.
Verificar se o algarismo anterior é par ou impar: ?ﬂ;r (mpar = soma 1 u.w_’ufl.
| - . Y. v, !
o Se for par: somente elimina o algarismo 9.745'=9.74 9735 = 9.74
duvidoso A A
Algarismo = 5 ALgarilsww =5

o Se for impar: eliminar o algarismo

duvidoso e aumentar 1 unidade no

algarismo anterior

Exercicio

Calcule e represente o0s resultados com o numero correto de algarismos

significativos:

1) 56,3 x 10,22 = i) 4,78 x 0,0453 =

i) 42,175+ 32,8 = iv) 34,5+572x2,4=

3.3 Precisao e Exatidao

Para comprovar as teorias e leis, os cientistas observam resultados obtidos
experimentalmente. A confianca nesses resultados esta, em geral, relacionada ao
guao exato e preciso sdo 0s equipamentos utilizados para obtencdo dos dados.

Apesar de parecerem sinGnimos, a exatidao e a precisao sédo termos distintos.

EXATIDAO: indica o quéo proximo o valor medido esta do valor aceito como

referéncia (ou “padrao”).

PRECISAO: indica o quéo proximo diversos valores de medicbes estio entre
si, ou seja, quanto menor for o desvio médio, maior sera a precisdo na

medida.

Para auxiliar na compreensdo destes conceitos, vamos observar o0s

resultados de 4 jogos de dardos abaixo.

12
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Figura 4: comparacao entre precisao e exatiddo tomando

@
A B c D

Preciséio: Néo SIM Niio SIM
Extatidéio:  Ndo Ndo SIM SIM

No jogo A, todos os lancamentos ficaram, além de distantes entre si (néo
foram precisos), distantes do alvo (ndo foram exatos). JA& no B, todos os
lancamentos ficaram préximos uns dos outros (preciso), entretanto, fora do alvo (nédo
exatos). Em C, todos foram lancados dentro do alvo (exato), mas distantes uns dos
outros (ndo preciso). E, por fim, em D, todos os langamentos ocorreram proXimos

entre si e dentro do alvo, portanto este jogador foi preciso e exato.

Assim, a precisao geralmente é associada com erros aleatorios do processo
de medicdo, enquanto a exatidao esta associada a fontes sisteméticas. Portanto, a
média de véarias determinacdes € geralmente considerada o melhor valor para uma
medida do que uma Unica determinacdo. O erro é a medida da divergéncia do valor
obtido experimentalmente e o valor aceito como exato (erro absoluto),

frequentemente apresentado de forma percentual (erro relativo), conforme segue:

( = valor deaeminadoexpaimentalmente- valor acato )
_ Erroabsduto
ErroRdativo (E% = - X 100%
Valor acato

4. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

4.1. Materiais

e Béquer e Cadinho de porcelana
e TermOmetro e Proveta

e Gelo e Pipeta graduada

e Bastao de vidro e Pipeta volumétrica

e NaCl

e Rolha de borracha

e Rolha de vidro

13



UFSC — Campus Blumenau

4.2. Medidas de temperatura

1. Coloque agua de torneira em um béquer, até aproximadamente 2/3 do seu

volume e meca a temperatura utilizando um termémetro. Obtenha o valor da
temperatura com o numero maximo possivel de algarismos significativos. Realize 3

medidas.

Temperatura (°C):

Média das medidas: Desvio médio:

2. Em um béquer, coloque certa quantidade de gelo picado e em seguida adicione
um pouco de Agua. Agite esta mistura com um bastdo de vidro e determine a

temperatura com um termémetro. Realize 3 medidas.

Temperatura (°C):

Média das medidas: Desvio médio:

2.1. Adicione cerca de 3 colheres de cloreto de sédio (NaCl) ao béquer da

etapa 2, agite com o bastdo de vidro e anote a temperatura (quando esta

permanecer constante) em triplicata.

Temperatura (°C):

Média das medidas: Desvio médio:

Observacoes:

e Durante as medidas, mantenha o bulbo do termdémetro totalmente imerso na
agua, sem tocar o vidro.

e Note que a agua continua liquida a uma temperatura menor que zero grau
(0°C).

e NA&o se esqueca de colocar o sinal negativo para temperaturas abaixo de
zero.

e Pesquise sobre propriedades coligativas.
Questdes:

e Calcule a média e o desvio dos valores obtidos nos experimentos acima.
e Por que é necessaria a realizacao de mais que uma determinacao?

e Discuta sobre os resultados obtidos nos itens 2 e 2.1.

14
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4.3. Medidas de massa
1. Considere trés objetos que se encontram em sua bancada:
e uma rolha de borracha
e um cadinho de porcelana
e uma rolha de vidro.

O professor e/ou o monitor Ihe ensinard como utilizar a(s) balanca(s)
disponivel(eis) no laboratério, mas utilize sempre a mesma balanca nas pesagens.
Antes de pesa-los, pegue cada objeto e tente estimar o0 mais pesado e o mais leve.
Em seguida, utilizando uma balanga, pese cada um destes objetos.

. Ordem da massa Massa determinada na Ordem da massa real
Objeto : .
estimada balanca (g) (medida)
Rolha de
borracha
Cadinho
Rolha de vidro

2. Inicialmente, pese um béquer pequeno. Em seguida adicione, com um conta-

gotas ou pipeta de Pasteur, 30 gotas de agua destilada ao béquer e pese o

conjunto.
Massa do Massa do béquer com 30 gotas .
béquer (g) de dgua (q) Massa das 30 gotas de agua (g)

Observacao: Pesquise a densidade da agua na temperatura do experimento.
Questdes:

1. Qual a massa aproximada de uma gota?

2. Qual o volume aproximado de uma gota?

3. Qual o numero aproximado de gotas em um mililitro?

4. Quais os possiveis erros de se utilizar “gotas” como medida de volume?
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1. Proveta
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a. Pese um béquer seco de 100 mL e anote a massa utilizando duas casas

decimais.

b. Meca 20 mL de &gua com uma proveta, transfira para o béquer e pese-o

novamente.

c. Repita este procedimento mais duas vezes e anote as massas obtidas.

Massa do béquer seco:

Béquer + agua

Massa total (g)

Massa dos 20 mL de agua (g)

Béquer + 20 mL de agua

Béquer + 40 mL de agua

Béquer + 60 mL de agua

Média das massas:

Desvio médio:

2. Pipeta volumétrica

a. Pese um béquer seco de 100 mL e anote a massa utilizando duas casas

decimais.

b. Meca 20 mL de a4gua com uma pipeta volumétrica, transfira para o béquer

€ pese-0 novamente.

c. Repita este procedimento mais duas vezes e anote as massas obtidas.

Massa do béquer seco:

Béquer + agua

Massa total (g)

Massa dos 20 mL de agua (g)

Béquer + 20 mL de agua

Béquer + 40 mL de agua

Béquer + 60 mL de agua

Média das massas:

Desvio médio:
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Questéao:

1. A partir dos dados experimentais que vocé obteve nos itens 1 e 2, utilizando
uma proveta e uma pipeta volumétrica, qual dos dois equipamentos possui

maior precisdo? Justifique a sua resposta.

5. QUESTOES DE PRE-LABORATORIO

1. Quantos algarismos significativos existem em cada uma das medidas:

(a) 212,9 cm (d) 4,021 x 103 m
(b) 540.31 m (e) 5,10 x 10*® 4tomos
(c) 0,02009 g (f) 4,1 x 10%* moléculas

2. Arredonde os seguintes numeros de forma que fiqguem com trés algarismos

significativos:

(a) 8100,402 (d) 14010,2
(b) 0,501070 (e) 13,5200
(c) 2,3001x107° (f) 0,40455

3. Faga os calculos abaixo e escreva a resposta com o0 numero correto de

algarismos significativos:

(a) 821 x 250

(b) (5,603x10%) x (7,2x10%)

(c) 3928,0/ 22,10

(d) 8.119 x 0,23

(e) 14,098 + 27,340 + 84,7593
(f) 42,07 + (0,259/28,4445)

4. Um técnico de laboratorio de Quimica determinou a temperatura de ebulicdo de
um determinado solvente, obtendo os seguintes valores: 42,50; 41,10; 40,20; 42,25;
39,85; 40,70 e 40,00 °C. Qual é a média e o desvio dessas medidas? Com guantos
algarismos significativos deve ser representada a média da temperatura? Justifique

a resposta.
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No quadro abaixo estdo apresentadas a densidade da agua em algumas

temperaturas:

Temperatura (°C)

Densidade (g/mL)

15 0,9991
16 0,9989
17 0,9988
18 0,9986
19 0,9984
20 0,9982
21 0,998
22 0,9978
23 0,9975
24 0,9973
25 0,997
26 0,9968
27 0,9965
28 0,9962
29 0,9959
30 0,9956
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ANEXO B
Alguns utensilios comuns nos laboratérios de Quimica e suas utilizac¢des:

Pipeta graduada: E um tubo
aberto nas duas extremidades
e com uma escala graduada
usada para a medi¢ao e
transferéncia de (aliquotas)
volumes variaveis de
liquidos.

Pipeta volumétrica: instrumento em
vidro que permite a medigao e
transferéncia rigorosa de volumes de
liquidos. E um tubo longo e estreito,
com uma zona central mais larga,
aberto nas duas extremidades,
marcado com uma linha horizontal
que indica o volume exato de liquido
que pode transferir.

Termometro Quimico: tubo
devidro com enchimento de
mer curio, para realizar
medigoes de temperatura em
geral.

Bureta: Com escala graduada rigorosa
e torneira de precisao, ¢é utilizada para
titulagao de solugdes e, também, para
escoar volumes variaveis. E colocado
na vertical com a ajuda de um suporte.

Béquer: recipiente
_ simples de formato
cilindrico com fundo
chato e um bico em
Sua parte superior.
Possui graduagio,
entretanto oferecem
medidas pouco
precisas.

Frasco de Erlenmeyer:
seu formato facilita a
agitacao do contetdo.
Utilizado em dissolugdes,
aquecimentos e
titulagoes.

Balao volumétrico:
Utilizado no preparo e
dilui¢ao de solugdes com
volumes precisos. O
menisco indica o volume
final a ser medido.

Proveta: tubo cilindrico
com base e aberto em
cima, que pode ser de
plastico ou vidro. Possui
medidas em toda a sua
extensao e € utilizada
para medi¢ao de volumes
de liquidos, com baixa
precisao.
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Tubos de ensaio:
tubos de vidro
usados para
efetuar reacdes
em pequena
escala, como
testes de reagdes.

Pisseta ou frasco

lavador: utilizada para

armazenar pequenas :
quantidades de agua

destilada, alcool e outros

solventes. Muito usado

para completar os baldes

e efetuar lavagem de
recipientes.

Kitassato:
constituido de um
vidro espesso e um
orificio lateral,
normalmente usado
junto com o funil de
Biichner em filtragoes
(sob succao) a vacuo.

Funil de Buichner: Usado em

i.) filtragdo a vacuo e deve ser
|

| acoplado a um frasco de

\_T/ kitassato por meio de uma
||_J|

borracha de vedagao.

Funil simples: Pode
ser feito de vidro ou
de plastico. Utilizado
para filtragdo
(separagéo liquido-
solido) ou adigdo de
liquidos.

Pipetade
Pasteur: utilizada
para transferéncia
de pequenos
volumes, sem
necessidade de
precisao.
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EXPERIMENTO 2: CALIBRACAO DE VIDRARIA
1. OBJETIVOS

Calibrar diferentes vidrarias utilizadas para medir volume e realizar o

tratamento estatistico das medidas obtidas experimentalmente.
2. INTRODUCAO

A calibracdo € um procedimento laboratorial que, além de ser de simples
execucao, € primordial para garantir uma elevada qualidade dos dados coletados,

pois permite estimar o erro de medidas de equipamentos e vidrarias.

As vidrarias, volumétricas ou graduadas, séo calibradas a partir da massa de
um liquido conhecido contido no recipiente (na vidraria em questdo) e sua
densidade. O liquido geralmente utilizado € a 4gua destilada ou deionizada, pois 0s
dados de densidade sao facilmente obtidos da literatura (Handbooks) ou

experimentalmente.

Na sua fabricagdo, as vidrarias volumétricas podem ser calibradas tanto “a

conter” (TC, In) ou “por vertido” (TD, Ex)* e as siglas estéo gravadas nas mesmas.

e TC (to contain) — Volume de liquido total contido na vidraria corresponde ao

volume impresso na mesma. Exemplos: provetas e balGes volumétricos.

e TD (to deliver) — Volume de um determinado liquido efetivamente transferido,
de acordo com o volume impresso na vidraria. Neste caso, o filme liquido que
fica retido na parede interna da vidraria foi considerado na calibragéo.
Exemplos: buretas, pipetas graduadas e volumétricas. E importante ressaltar
gue as pipetas graduadas apresentam erros de medida maiores em relagao
as volumétricas, razdo pela qual os quimicos analiticos ndo utilizam pipetas

graduadas.

Para calibrar uma vidraria volumétrica utiliza-se a massa (m) e a densidade (d)

do liquido contido na mesma, pela relacéo:

wm (g)
d (g/ml)

1 wml =1 e

v (mL) =

! http://instrumentosvolumetricos.blogspot.com/2015/07/instrumentos-in-tc-ou-ex-td.html
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A pesagem do liquido utilizado na calibracdo de uma vidraria deve ser realizada
em uma balanca analitica, para a obtencdo de massas com maior exatidao e

precisao.

Além disso, a fim de evitar erros nas medi¢des, alguns cuidados devem ser

tomados durante o processo de calibracdo, como:

e Observar e compreender o mecanismo da balanca (consulte o professor ou
técnico);

e Para pesagens sucessivas (em multiplicata) utilizar sempre a mesma
balanca;

e Certifique-se de que a balanca esta nivelada (Nao mexa! Consulte o professor
ou técnico);

e Centralizar o peso do recipiente no prato da balanca;

e Evitar contato direto com o recipiente para ndo contamina-lo com umidade ou
gordura das méaos; use luvas ou papéis para segurar objetos secos;

e Certifique-se da auséncia de bolhas na vidraria volumétrica.
2.1 Tensao superficial e a sua relacdo com a leitura de um volume

Medir volumes de liquidos em um recipiente significa comparar a sua
superficie com a escala apresentada na vidraria utilizada. Essa superficie é
denominada menisco, que corresponde a curva formada na superficie de um liquido
préximo a superficie do recipiente que o contém. Os meniscos sao causados pela
tensao superficial dos liquidos e esta relacionada com a for¢a na qual as moléculas
de um liquido se atraem mutuamente, isto €, € uma propriedade de um liquido em

resistir a uma forca externa devido as forcas de coesao entre as moléculas.

O menisco pode ser concavo (maioria dos liquidos) ou convexo, a depender

do liquido e da superficie sobre a qual se forma (Figura 1).

O menisco concavo é formado quando as moléculas do liquido sé&o atraidas
mais fortemente pelo recipiente (adeséo) do que pelas moléculas do proprio liquido

(coesdo). Este comportamento ocorre entre as paredes de vidro e a 4gua.

Ja nos liquidos que formam um menisco convexo em um determinado
recipiente, as forcas de coesdo (forca de atracdo entre moléculas do liquido)

superam as de adesdo. Como exemplo de menisco convexo pode-se citar o
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mercurio em um recipiente de vidro, a exemplo dos antigos termdémetros de

mercurio, cuja comercializacao foi proibida em virtude da toxicidade do metal.

Figura 1. Representacdo de um menisco concavo (A) e convexo (B) formados por

liquidos em um recipiente e a forma correta de realizar a leitura do volume.

21 21
Visiio corveta — nivel corveta da —
(no mesmo nivel do |— , medigio N
& mesniseo) v ¥ \ —
20 20
A B
menisco inferior wmenisco superior
(cdneavo) (convexo)

Na Figura 2 estdo representadas as forcas de atracdo que ocorrem entre as
moléculas do liquido no interior e na superficie de um liquido. Enquanto que no
interior de um liquido as forcas de atracdo estdo saturadas, pois as moléculas séo
atraidas em todas as direcdes pelas moléculas vizinhas, fazendo com que a forca
resultante que atua sobre cada uma delas seja praticamente nula, as moléculas da
superficie do liquido sofrem apenas atracao lateral e inferior. Esta forca para o lado
e para baixo cria uma tensdo na superficie, que faz a mesma comportar-se como
uma pelicula elastica — como se o liquido estivesse coberto por uma pelicula
autotensora. Essa forca que contrai a superficie do liquido é o que chamamos de
tensdo superficial e varia de um liquido para outro, dependendo do tipo de

interag&o intermolecular.

Figura 2. Representacao das forgas de coeséo entre as moléculas no interior e na

superficie de um liquido.

Moléculas da superficie sofrem
apenas atracio Lateral e inferior |

Forga resultante # Zero /./r <—-.\

N Moléeulas no interior sbo atraidas
f\tmguo entre as , % T _-em todas as diregdes pelas moléeulas
wmoléeulas da superficie ~o 7 At Vizinhas
N
/ * / ¢\ Forga resultante = ~ nula
Tensho superficial

As medidas de volume em laboratérios quimicos sédo obtidas, rotineiramente,

pelo emprego de pipetas, provetas e buretas, e sdo realizadas pela comparacéao do
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nivel do liquido com as marcacfes ou escala de graduacdo dessas vidrarias. A
leitura deve ser feita de forma que a linha de visao do operador esteja perpendicular
a escala graduada e na altura do menisco para evitar erros de paralaxe, conforme
apresentado na Figura 1. Os erros de paralaxe correspondem a medic¢des incorretas
decorrentes da leitura do volume a partir de um angulo inadequado da visdo do

observador.

3. ANALISE DOS RESULTADOS

Em qualquer procedimento experimental que envolva a coleta de dados €&
importante determinar o erro obtido (erro experimental) em relacdo a medida
realizada. Em geral, para estimar o erro de uma medida, calcula-se inicialmente o
desvio padréao (Dp) (Equacdo 1l)e o desvio padréo relativo (CV - coeficiente de

variacdo) (Equacéao 2)

O s se baseia nos desvios dos dados individuais em relacdo a média, como
expresso na Equacdo 1 enquanto que o CV compreende a relagdo percentual do s

com a meédia dos valores (Eq. 2)

Yi=1(x;—X)? Yi=1(x;—X)? =
pp= [FEE pp= Ml Dp=vs | (Eq.1)
s = variancia

Em que:

X; = valor medido (individual)

X = média dos valores medidos

N = numero de repeticdes = considerando as medidas de uma populagcdo (como o
todo)

N — 1 = considerando as medidas como uma amostra (uma parte do todo)

cv = 2x100% (Eq.2)
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4. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Para a obtencdo de resultados confidveis, antes de executar o
procedimento de calibragcdo € necessario verificar se as vidrarias
estdo adequadamente limpas (lavar adequadamente com agua e
sabdo) e secas. O correto € deixar a vidraria secar naturalmente por
aproximadamente 25 horas, entretanto, como na aula pratica ndo se
dispbe desse tempo, costuma se enxaguar a vidraria a ser calibrada

com etanol ou acetona para a secagem rapida.

4.1 Materiais
e Béquer e Pipeta volumétrica
e Termbmetro e Proveta
¢ Picndbmetro e Bureta
e Pipeta graduada . Erlenmeyer

4.2 Determinando a Densidade da Agua com um Picnémetro

(s6 para os cursos de Quimica)

a)

b)

d)

Em um béquer de 250,0 mL limpo, coloque aproximadamente 150,0 mL de
agua destilada. Aguarde até a &gua atingir o equilibrio térmico com a
temperatura ambiente e, com o auxilio de um termémetro meca e anote a

temperatura da agua.

Pese cuidadosamente e anote a massa do picnémetro ]
(Figura ao lado) vazio e seco. £
Complete o picnbmetro com agua destilada do béquer.

/("\
“——

Tampe-o de maneira que 0 excesso de agua escorra pelo
capilar. Verifique se ha bolhas de ar aprisionadas no interior do picnémetro.
Se isso ocorreu, remova-as e preencha-o novamente.

Coloque o picnémetro preenchido dentro do béquer contendo o restante da
agua destilada, evitando que o nivel de 4gua do béquer atinja a tampa do
picnébmetro. Aguarde 15 minutos para que se atinja o equilibrio térmico.
Verifique e anote novamente a temperatura da agua no béquer.

Com um pano ou papel poroso, enxugue o liquido presente na parte externa

do picnébmetro. Pese-o com a 4gua e anote a massa.
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f) Repita a pesagem mais duas vezes retirando o picnémetro da balanca a cada

pesagem.

bs. Procure realizar este procedimento o mais rapido possivel para ndo engordurar
as paredes externas do picnbmetro e para evitar alteracdo de temperatura do

liquido.

Temperatura da agua:

Massa do Massa do Temperatura da Densidade da agua

A . picnémetro com .
picnémetro vazio (g) agua (q) agua (°C) (g/cm?)

Comparar o valor obtido com a Tabela 1 (Anexo) e empregar o valor determinado

nos demais procedimento.

4.2. Calibracéo de pipetas graduada e volumétrica

Existem dois tipos de pipetas: volumétrica (A) e graduada (B), cujas
capacidades variam de 0,1 a 100 mL e podem conter uma ou duas faixas contidas
na sua parte superior. Estas faixas indicam a forma que a pipeta foi calibrada, a

saber:

e Pipeta com uma faixa significa que a medicdo é exata, de apenas uma
guantidade especifica do liquido e, portanto, ndo deve ser escorrida
completamente (uma gota restara na ponta da pipeta).

e A pipeta que apresenta duas faixas foi calibrada de tal maneira que sua
capacidade total € atingida quando a ultima gota escorrer completamente
para fora da vidraria.

Utilizar uma pipeta volumétrica e uma pipeta graduada de 10 mL; Fazer 3 repeticdes

do mesmo procedimento para cada pipeta.

a) Pese um béquer, limpo e seco, e anote sua massa.
b) Utilize a pipeta a ser calibrada e pipete agua destilada até a marca do volume

total (cuidado com o ajuste do menisco).
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c) Transfira o volume para o Béquer anteriormente pesado.

d) Pese o Béquer contendo a 4gua destilada.

e) Determine a massa da agua destilada transferida a partir da diferenca das
duas pesagens.

f) Verifique a temperatura da agua com o auxilio de um termdémetro.

g) Repita 0 mesmo procedimento para a outra pipeta a ser calibrada.

h) Calcule o volume real da pipeta para cada replicata em acordo com equacao
abaixo (consultar o Anexo para verificar a densidade da agua na temperatura

do experimento).

V — MH20 transf. (Eq 3)
duzo
Em que:
V = volume da pipeta calibrada dn2o0 = densidade da dgua na
Mu20o transf. = massa da agua temperatura observada
transferida
Massa do béquer seco: Temperatura da agua:

Dados obtidos para a Pipeta Graduada

Massa Massa de 10 mL de Volume da pipeta

Frasco + agua total (g) agua (g) calibrada (mL)

Béquer + agua (10 mL)

Béquer + agua (10 mL)

Béquer + 4gua (10 mL)

Dados obtidos para a Pipeta Volumétrica

Massa total | Massa de 10 mL de Volume da pipeta

Frasco + agua @) agua (g) calibrada (mL)

Béquer + 4gua (10 mL)

Béquer + agua (10 mL)

Béquer + agua (10 mL)

Estime o Dp (Eq. 1), o CV (Eq. 2) e verifique, na Tabela 2 (Anexo), se os valores

obtidos estdo em acordo com o limite de tolerancia da capacidade da pipeta.
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4.3. Calibracdo de proveta

a)
b)
c)

d)

e)

f)

Pese uma proveta de 25 mL e anote sua massa.

Preencha a proveta com agua destilada até o nivel indicado da capacidade.
Pese a proveta preenchida com a agua destilada (Cuidado com o ajuste do
menisco).

Determine a massa de agua a partir da diferenca das duas pesagens e
verifiqgue sua temperatura.

Calcule o volume da proveta calibrada, segundo a Equacéo 3.

Estime o Dp (Eq. 1), o CV (Eq. 2) e verifigue, na Tabela 2 (Anexo), se 0s
valores obtidos estédo em acordo com o limite de tolerancia da capacidade da

proveta.

Massa do frasco seco: Temperatura da agua:

Proveta + 4gua

Massa total | Massa dos 25 mL de Volume da pipeta
(9) agua (9) calibrada (mL)

Proveta + agua (25 mL)

Proveta + agua (25 mL)

Proveta + agua (25 mL)

4.4. Calibracdo de baldo volumétrico

a)
b)

c)

d)
e)
f)
9)

Massa do balédo seco: Temperatura da agua:

Pese um baldo volumétrico seco de 50 mL (com tampa) e anote sua massa.
Encha o baldo com agua destilada até o nivel da marca da sua capacidade
volumétrica (Cuidado com o menisco).

Pese 0 baldo com a agua e verifique se a parte externa esta completamente
seca.

Determine a massa de agua pela diferenca entre as duas pesagens.

Verifique a temperatura da agua com o auxilio de um termémetro.

Calcule o volume do baldo volumétrico, de acordo com a Equacéo 3.

Estime o Dp (Eg. 1), o CV (Eq. 2) e verifique, na Tabela 2 (Anexo), se 0s
valores encontrados estdo em acordo com o limite de tolerancia da

capacidade do balao.
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Baldo + agua

Massa Massa dos 50 mL de Volume do baldo
total (g) agua (9) calibrado (mL)

Baldo + agua (50 mL)

Baldo + &gua (50 mL)

Baldo + 4gua (50 mL)

4.5. Calibracéo de bureta

a)

b)

c)

d)

f)
9)

h)

Encha completamente uma bureta de 25 mL com agua destilada.

Escoe lentamente a agua até tangenciar a marca zero na bureta. Certifique-se

gue o espaco abaixo da torneira esta completo com agua.

Transfira aliquotas de aproximadamente 2 mL para um erlenmeyer, lendo o
valor transferido na escala da bureta (anote o volume transferido na Tabela
abaixo).

Determine a massa do volume transferido da bureta para o erlenmeyer.

Repetir cinco vezes o procedimento anterior, utilizando o mesmo erlenmeyer,

transferindo volumes da mesma ordem.
Determine a temperatura da agua.

Calcule os volumes escoados da bureta, a partir da massa que vocé
determinou experimentalmente. Consulte a Tabela 1 dos Anexos para obter a
densidade da 4gua na temperatura do experimento, ou use o valor obtido no
item 4.1.

Calcule o volume real de cada aliquota para cada replicata em acordo com

equacao 3.

Construa um grafico, colocando na ordenada os valores de volume lidos
diretamente na bureta e na abscissa os volumes calculados a partir da massa
da aliquota e da densidade da agua, na temperatura em que foi feito o
experimento. Este grafico permite a correcdo dos valores de volume lidos na
bureta, ou seja, essa sera a curva de calibracdo da bureta utilizada no

experimento.
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Volume lido (mL)

Massa total (g)

Massa da agua (g)

Volume calculado
(mL)

5. ANEXOS

Tabela 1. Variacdo da densidade da 4gua com a temperatura

Temperatura (°C) | Densidade (g/mL) | Temperatura (°C) | Densidade (g/mL)
15 0,9991 23 0,9975
16 0,9989 24 0,9973
17 0,9988 25 0,9970
18 0,9986 26 0,9968
19 0,9984 27 0,9965
20 0,9982 28 0,9962
21 0,998 29 0,9959
22 0,9978 30 0,9956

Valores com representacao de quatro digitos na pressao de 1 atm.

Fonte: Handbook of Chemistry and Physics, CRC press, ed 64).
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Tabela 2 - Limite de tolerancia para o Coeficiente de Variacao (CV) de algumas

vidrarias.

Capacidade (mL)

Limite de tolerancia

Pipeta volumétrica | Pipeta graduada | Baldo volumétrico | Proveta
0,5 +0,006 - - -
1 +0,006 +0,01 +0,02 -
2 +0,006 +0,01 +0,02 -
3 +0,01 - +0,015 -
4 +0,01 - +0,02 -
5 +0,01 +0,02 +0,02 +0,02
10 +0,02 +0,03 +0,02 +0,02
15 +0,03 - - -
20 +0,03 - +0,03 -
25 +0,03 +0,05 +0,03 +0,03
50 +0,05 - +0,05 +0,05
100 +0,08 - +0,08 +0,10
250 - - +0,12 -
500 - - +0,20 -
1000 - - +0,30 -

Mendham, J.; et al., 2008 e Harris, D.C. 2005.
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EXPERIMENTO 3: SINTESE E APLICACAO DO ALUMEN
DE ALUMINIO E POTASSIO

1. OBJETIVOS

Ao final desta atividade experimental se espera que o aluno esteja apto a:

3.

Conhecer um processo de transformacéo quimica a partir da reciclagem do

aluminio das latas de bebidas e compreender a aplicacdo do produto final;
Efetuar calculos de rendimento em uma transformacao quimica.
QUESTOES DE ESTUDO

Como produzir alimen de aluminio e potassio utilizando latas comerciais de

aluminio?
Qual a diferenga entre reciclagem e reutilizagao?

Quais as vantagens de reciclar materiais de origem metélica, em especial o

aluminio?

INTRODUCAO

3.1 Reciclagem de aluminio

O processo de reciclagem do aluminio (e outros materiais) consiste na

transformacdo de materiais usados (reutilizagcdo) para a confeccdo de produtos

novos, envolvendo consumo menor de energia e a reducdo de custos em relagédo a

producdo primaria deste material — a exemplo da extracdo do aluminio a partir do

minério bauxita. Além disso, a reciclagem representa um grande beneficio ao meio

ambiente, pois grande parte deste material seria descartado levando a um aumento

na poluicéo de solos e rios.

Embora grande parte do aluminio que é reciclado no Brasil seja proveniente de

latas de refrigerantes, cervejas e sucos,’ outros produtos a base de aluminio podem

ser reciclados, como esquadrias, janelas, portas, componentes de eletrodomeésticos,

sobras nas indUstrias, cadeiras e mesas.®

? https://agenciabrasil.ebc.com.br/geral/noticia/2021-04/brasil-fecha-2020-entre-os-maiores-recicladores-de-

latas-de-aluminio. Acesso em 18/04/2022
? https://www.recicloteca.org.br/material-

reciclavel/metal/aluminio/#:~:text=0%20processo%20de%20reciclagem%20consiste,de%20refrigerantes%2C%

20cervejas%20e%20sucos. Acesso em 18/04/2022
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Entre os variados produtos que podem ser obtidos da reutilizacdo do aluminio, &
possivel utilizd-lo como matéria-prima para a obtencdo de compostos quimicos, com

diferentes aplica¢des industriais, a exemplo do alimen de aluminio e potéassio.
Alumens sao compostos iénicos (sais inorganicos duplos) constituidos por:
e Dois anions sulfato (SO,);
e Um metal com NOX é +1 (X) = um cation monovalente (K*, Na*" ou NH");
e Um metal com NOX é +3 (Y) = um cation trivalente (AI**, Cr** ou Fe®")
e Presenca de moléculas de agua.

Conforme Equacéao geral abaixo:

{XY(SO4)2 . 12H20J

O alumen de aluminio e potassio, que serd sintetizado nesta aula
experimental, € um sulfato duplo de aluminio e potassio, comumente encontrado em

sua forma dodecahidratada, conforme segue:

(KAI(SO4)2 . 12H20J

Embora facilmente sintetizado a partir do aluminio, o alumen de aluminio e
potassio ocorre naturalmente como incrustacdes em rochas, e é comumente usado
em purificacdo de aguas (como agente floculante), curtimento de couro, tingimento

de tecidos (como “mordente”), manufatura de produtos de higiene, entre outros.

A sintese do sulfato duplo de aluminio e potassio a partir de latas de aluminio

ocorre via reagcao redox e reacOes acido-base.

Uma vez que o metal aluminio reage muito pouco com solu¢des acidas diluidas,
pois sua superficie normalmente € protegida por uma camada de 6xido de aluminio
(Al,O3), é necesséria, inicialmente, utilizar solugbes alcalinas para dissolver a
camada de Oxido, e em seguida atacar o metal, com formagéo do anion [AI(OH)4] (aq)

(Equacéo 1):

+ 6H,0,, — 2K*

(ZA'(s) + 2KOH o) + OHL0, ()

+ 2[AI(OH), ] + 3H2(g))
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A partir da formacéo do anion [AI(OH).] aq pode-se iniciar a adi¢do de acido
sulfarico, com formacéo inicial do Al(OH)s), que é neutro e precipita no meio aquoso
(Equacéo 2):

[[AI(OH)4]' aq T H+(aq) — AI(OH)3(S) + Hzo(l)J Eg. 2

Entretanto, com a adi¢cao de acido sulfarico em excesso e sob agitacdo, ocorrera

a dissolucéo do precipitado de hidréxido de aluminio (Equagéo 3):

Al(OH) o) + SH" (g —= AIS* () + 3H,0,

Eg. 3

Excesso

Apés o resfriamento, ocorre a formacao e precipitacdo do alimen de aluminio e

potassio (Equacao 4):

(K"“(aq) + AR+ 280,20 o+ 12H,0, == KAl(so4)2.12Hzo(s)} Eq. 4

(aq) (aq)

A seta de equilibrio nesta udltima etapa indica que esta transformacdo é
reversivel, uma vez que o produto é soluvel em &gua e, com isso o sal duplo se

dissocia nos respectivos ions hidratados.
3.2 Rendimento de uma reacao

Reacdes quimicas sdo processos de mudancgas quimicas, nas quais uma ou
mais substancias sao convertidas em outras substancias. Para interpretar
guantitativamente as reacoes, utiliza-se a chamada estequiometria das reacdes, a

partir do balanceamento correto das equacdes quimicas.

Nos calculos estequiométricos parte-se do principio de que as substancias
reajam exatamente conforme descritas em uma equacao quimica, entretanto, na
pratica isso nem sempre acontece. Além da possibilidade de parte dos reagentes
poder ser consumida em reagfes competitivas, muitas rea¢cdes quimicas ndo séao
completas, isto é, parte de todos os reagentes de partida ndo € consumida para

formacéo do produto.

A partir das equacgdes quimicas corretamente balanceadas e das quantidades

de reagentes utilizados, € possivel prever a quantidade de produtos que devera ser
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formada. Esta previsdo € chamada de rendimento teolrico, e consiste na
quantidade maxima (mols, massa ou volume) de produto que pode ser obtida a partir
de uma determinada quantidade de reagente.

A quantidade de produto (mols, massa ou volume) que se obtém
experimentalmente € o rendimento real e através deste calcula-se o rendimento

percentual, que € a fragdo do rendimento tedrico realmente obtido:

Rendimentopeacentual - X 100
(experimental) Rendimentotedrico

= quantidadeobtida noexpaimento

Rendimentotedrico = quantidadetatal que poderia ser dotida senaohouvessem
perdas durante o processo

ou: Rendimentotedrico —— 100%

— X

X = rendimentoexpeimental

Exemplo:

Se 15,62 g de benzeno (CgHs) reagem com excesso de 4cido nitrico (HNO3)
na presenca de acido sulfarico (H,SO4) como catalisador, produzindo 18,0 g de
nitrobenzeno (C¢HsNO>), qual é o rendimento percentual desta reacéo?

Vamos por partes:

e Passo 1: escreva a equacao quimica da reacao balanceada:

Cowmo o deloo nitrico estd em excesso, o H so No,
b, " 1 +  LHNO_(exe) 2 _*g 1
benzeno Limitard a veagho (reagente =
Limitante), isto quer dizer que, uma vez gue ,
) - benzeno Nitrobenzeno
todo benzeno for consumido, a reagdo

) ) (Reagente Limitante)
acabard e parte do deido nitrico permanecerd

) ] ] MM = 78,11 g/mol MM = 123,11 g/mol
wo meto reactonal sem reagir.
O caleulo do rendimento deverd ser realizado Massa utilizada: 16,62 9
a partir do REAGENTE LIMITANTE 16,62 9
n = ————— = 0,2122 mols
massa utilizada (g) 7811 g/mol

nw =

wassa wolar (g/wmol)
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Observe que 1 mol de benzeno reage com 1 mol de acido nitrico para formar
1 mol de nitrobenzeno. Logo, se aproximadamente 0,2 mol de benzeno reagir com

acido nitrico em excesso sera formado aproximadamente 0,2 mol de nitrobenzeno.

e Passo 2: Calcular o rendimento teérico

Pela massa: Pela nimero de mols (n):
NO
No,
1 _— 1 1 —_— 1
benzeno Nitrobenzeno benzeno Nttrobenzeno
#8119 _— 123,11 g 1mol ————— 1 wmol
16,62 9 _ x 0,212 mols ——————— x

X = 26,20 g de nitrobenzeno (rendimento tedrico) X = 0,128 mols de nitrobenzeno

m = 0,2128 mols x 123,11 g/mol

culdado! Se a estequimetria for diferente de
W= 26,20 g de nitrobenzeno

1:1 € preciso multiplicar as massas. weste .caso
€ mals seguro caleular pelo nimero de mols

e Passo 3: Calcular o rendimento experimental

A partir do rendimento te6rico (26,20 g) e do valor obtido experimentalmente (18,0
g), pode-se calcular o rendimento percentual:

26,20 9 ——— 100%

—_— X

X = 62,70% de rendimento percentual

O nitrobenzeno foi obtido em 68,70% de rendimento.

4. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

4.1 Materiais

e Lata de aluminio e Funil de Bichner
e Palha de aco e Papelfiltro

e Tesoura e Bomba de vacuo
e Béquer e Banho de gelo

e Bastéo de vidro e KOH 1,5 mol/L

e Chapa de aquecimento e H»S0O4 9,0 mol/L
e Kitassato e Etanol/agua (1:1)
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4.2 Sintese do alumen

A.

Limpe uma lata de aluminio (de refrigerante, suco ou de cerveja), utilizando
palha de aco para remover toda a tinta da parte externa da lata e o verniz

interno. Corte-a em um retangulo com aproximadamente 6 x 7 cm.

Recorte este pedaco de aluminio em pedacos bem pequenos (menor

possivel), de forma a aumentar a sua area superficial.

Pese aproximadamente 1,00 g do aluminio recortado em um béquer de 250
mL (anote esta massa) e, em seguida adicione 50,0 mL de uma solucao

aquosa de KOH 1,5 mol L™ . Observe a liberacdo de hidrogénio gasoso (Ha(g))-

Este procedimento deve ser realizado na capela
guimica, com o exaustor ligado e longe de fontes de
chama, pois o hidrogénio é inflamavel e explosivo.
Caso nao disponha de capela quimica com exaustor,

realize esta reacdo em local aberto e arejado.

Coloque o béquer sobre uma chapa de aguecimento e aqueca brandamente
para aumentar a velocidade da reacdo. A solucdo no béquer que era
inicialmente incolor torna-se escura. O término da liberacdo de hidrogénio

indica que a reacao se completou.

Filtre sob vacuo a solucédo ainda quente, transferindo todo o conteddo do
béquer para um funil de Blichner com a ajuda de um bastao de vidro. Todo o
residuo sélido devera ficar retido no papel de filtro e ser descartado

corretamente e filtrado _incolor deve ser reservado para ser utilizado na

sequéncia. Caso a solucdo no kitassato ndo esteja limpida, realize nova

filtrac&o.

Transfira o filtrado limpido do kitassato para um béquer limpo. Com cuidado, e
sob agitacdo (com auxilio de um bastdo de vidro), adicione, aos poucos, 20
mL de H,SO, 9,0 mol L™ ao béquer com o filtrado. Observe que, inicialmente
aparecera um precipitado de hidréxido de aluminio [AlI(OH)s] (ver Equacéo 2),
mas que se dissolvera com a adi¢cdo de mais acido (Equacéo 3), devido ao
aguecimento da solucédo (trata-se de uma reacdo acido-base exotérmica).

Caso o precipitado nao dissolver completamente, agueca a solucéo entre 2 e
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5 minutos sob agitacdo (com bastdo de vidro) até completa dissolucdo. Se
apos este periodo ainda permanecer algum sélido, filtre a mistura e conserve

o filtrado incolor para posterior obtencéo dos cristais de alimen.

Prepare um banho de gelo e coloque o béquer com o filtrado nesse banho
entre 15 e 20 minutos (identifique o béquer). Durante o resfriamento, atrite o
fundo e as paredes internas do béquer com o bastdo de vidro para iniciar a
precipitacdo do alimen. Os cristais do alimen formados devem ser filtrados a
vacuo, lavando-os com cerca de 30 mL de uma mistura resfriada de
etanol:dgua (1:1). Despreze o filtrado corretamente, determine a massa dos

cristais de alimen obtidos e secos e calcule o rendimento da sintese.

Para saber sobre a aplicacdo do alimen na clarificacdo de 4gua turva veja:

de S. Maia, W. de Oliveira e V. K. L. Os6rio. Da 4gua turva a agua clara: o papel
do coagulante. QNEsc, n° 18, Nov, 2003.

5.

1.

PRE-LABORATORIO

Qual a massa de KOH necessaria para preparar 100 mL de uma solucéo 1,5
mol L™*?
Calcule o volume de H,SO4 (95%:; 1,84 g mL™*; 98,0 g mol™) necessario para

preparar 100 mL de uma solucdo 9 mol L.

Identifigue as reacbes &cido-base e as reacdes redox no processo da

obtenc&o do alimen de aluminio e potassio.

Em casa, corte uma lata de aluminio (de refrigerante, suco ou de cerveja) de
modo a obter um retangulo com aproximadamente 6 x 7 cm. Com auxilio de

uma palha de ago, remova completamente a tinta da parte externa da lata e o

‘verniz” da parte interna. Leve esta lamina de aluminio para realizar o

experimento (Uma lamina por grupo).

A atividade experimental a ser realizada é uma sintese quimica que envolve
varias etapas. Faca um fluxograma incluindo todos os passos envolvidos
nesta sintese, e leve para utilizar na aula. O professor podera solicitar a

entrega do fluxograma ao final do experimento.
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EXPERIMENTO 4: SOLUBILIDADE
1. OBJETIVOS
¢ Identificar alguns fatores que afetam a solubilidade;

e Utilizar técnicas simples de extragéo, recristalizagéo e filtracdo para separar e

purificar compostos de acordo com a sua solubilidade.
2. QUESTOES DE ESTUDO
e O que significa solubilidade?
e Qual a diferenca entre solubilidade e miscibilidade?
e O que é uma solucao saturada, insaturada ou super saturada?
e O que € uma mistura homogénea e heterogénea?
¢ No que consiste a recristalizacdo?

e Estudar o artigo "Solubilidade das substancias organicas" (Quim. Nova, Vol.
36 (8), 1248-1255, 2013).

3. INTRODUCAO

A solubilidade de um soluto em um solvente € um dos principios quimicos
subjacentes mais importantes no laboratério de Quimica, pois grande parte dos
processos rotineiros (reacdes quimicas, tratamento, purificacdo e métodos de
analise de compostos) envolve propriedades relacionadas a solubilidade de

compostos.

O processo de solubilizagcdo de uma substancia quimica resulta da interacao
entre a espécie que se deseja solubilizar (soluto) e a substancia que a dissolve
(solvente), e pode ser definida como a quantidade de soluto que dissolve em uma

determinada quantidade de solvente, em condi¢des de equilibrio.

A solubilidade é portanto, um fenbmeno quantitativo. Por

exemplo, suponha que sobre sua bancada existam dois béqueres, ©/ \g/

cada um com 100 mL de agua a 25 °C, além do cloreto de sddio
Acdanilida

(NaCl) e da acetanilida (CgHgNO — estrutura quimica ao lado) para
serem dissolvidos em agua. Adicionando NaCl ao primeiro béquer e misturando
bem, vocé conseguira dissolver cerca de 35 g e, qualquer quantidade excedente do
soluto resultara em um actimulo de sélido no fundo do béquer. Portanto, 35 g de
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NaCl é a quantidade que satura 100 mL de H,O a 25 °C. Entretanto, ao adicionar
acetanilida ao segundo béquer, vocé verd que apenas alguns miligramas serdo

dissolvidos até o ponto de saturacdo ser alcangado.
A que se deve esta diferenca de solubilidade dos compostos?

A solubilidade de compostos estd diretamente relacionada a forca de
interagdes intermoleculares entre solvente-solvente, soluto-soluto e soluto-

solvente e também é afetada pela temperatura.

3.1 Fatores que afetam a solubilidade de um soluto em um solvente
3.1.1 Efeito das Interacdes intermoleculares

A solubilidade de uma substdncia em um determinado solvente esta
diretamente relacionada a estrutura molecular das espécies envolvidas. Nesse
ponto, vale o seguinte questionamento: a polaridade de uma ligacdo quimica é

sindnimo de polaridade molecular? Pense sobre isso.

Geralmente, os compostos apolares ou fracamente polares sao sollveis em
solventes apolares ou de baixa polaridade, enquanto que compostos de alta
polaridade séo solUveis em solventes também polares, o que esta de acordo com a

regra:
“O semelhante dissolve semelhante”

A solubilidade depende, portanto, das forcas de atracéo intermoleculares e,

para que um soluto se dissolva em um determinado solvente, as for¢cas de atracéo

que mantém a estrutura (interagbes soluto-soluto) devem ser vencidas pelas

interagcdes entre soluto e solvente.

Os tipos de interacfes intermoleculares, em ordem decrescente de for¢a, sao
(Figura 1):

Figura 1: intensidade das forgcas intermoleculares.

_ Maisfortes Mais fracas

Ién-dipdo > Ligagdodehidrogénio > Dipdodipdo >  dipdodipdo .  Dispersdo de
induzido London

- i - + - At

FH R’ @ d dd ol dg ¢ d dd
N&--g R/S@---O a H-Cl----B-Cl R ---1-1 (1) = ---1-l

H + R d* (1,) (1,)

dipdoinduzido dipdosinduzidos

Fonte: autores

40



UFSC — Campus Blumenau

Retornando ao exemplo da solubilidade do NaCl e acetanilida em agua,
percebe-se que o NaCl, um composto idnico, € muito mais soluvel em relacdo a
acetanilida, uma molécula organica, formada apenas por ligacdes covalentes.

Observem a representacdo esquematica apresentada na Figura 2.

No processo de solvatacdo aquosa (ou hidratacdo), em que ocorre a
dissolucdo de um sal (composto idnico) como o NacCl, tanto os cations (Na*) quanto
os anions (Cl") ficam hidratados, com energia suficiente para vencer a energia da
rede cristalina (que existe devido a atracdo mutua entre todos os cations e todos os
anions, descontadas as repulsdes existentes, sendo a responsavel pela manutencao
do reticulo cristalino coeso). Solutos com polaridades préximas a polaridade do
solvente se dissolvem em maior quantidade do que aqueles com polaridades muito
diferentes. A interacdo intermolecular que governa esse processo € a forca do tipo
fon-dipolo? (https://youtu.be/vU196QdVGf8).

No caso especifico da possivel interacdo da dgua (momento de dipolo # O,
polar) com a acetanilida, que é bem pouco polar, ndo deve haver solubilidade
apreciavel da acetanilida nesse solvente.

Figura 2. InteragcBes entre NaCl e acetanilida com a agua.
a) Dissducaodeum sdidoidnicoem agua

Q N% Q Oj)) H,0 .@ ... Oﬁ;---di"'ﬁ;Od;\Nat___%H
O a Q OO.) Dissd ugio ... .. i
HZO

NaCl sdido SOLVATAGAO
(redecristalina) Sdvente= H,0= HIDRATACAO

Interacioion-dipdoentreNaCl eH ,O

b) Interagtes intermdeculares da Acetanilida com a agua H,O0= 100%pd ar
Acetanilida: Pdar eapdar, prevaleceo

ol X Hzod' carater apdar

1 ‘ r Ligagdes de S e

3 g /Hldrogeﬂo E O\ E
Disprsiode | | | i i
Tl - 7 Ifw O :

LN ' Ligagdes de hidragénio Fragdopdar possui mais de4 carboncs e

InteragGes entreas entreacetanilidaeH,0 prevalecescbrea partepaar, logoa
mdéculas da acetanilida (sdutosdvente) ... mdéoula possui carater APOLAR |
(sduto-sduto) A interagdocam H, O ocarrem samentena partepdar da mdécula

Fonte: autores
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Por outro lado, a acetanilida € solivel em solventes orgéanicos, como etanol,
éter etilico e acetona, em virtude da maior semelhanca estrutural, visto que ambos

apresentam uma parte polar e apolar (Figura 3).

Figura 3. Interacdes da acetanilida com etanol (a) e éter dietilico (b)

a) Interagdes entreAcetanilida eetand b) Interagdes entre Acetanilida e éter etilico
Apdar pdar
/\o;H Apdar
L e O So0N i Ligagksde
e\ i \d___~_/ hidrogénio
S | T Ligagdes de Dispergiode~ ~ | H &
Dispercaode © \g/ hidrogénio Concion . N
London LNF vody | 1 \g/
N -/ NF D a
L ; \H a*
Etand, éer eilico(ou dietilico) eacetona = Partes Pdareeapdares
Acetanilida: partes pdares eapdares

Fonte: autores

Portanto, além da forca das interacdes intermoleculares, outros fendmenos estdo

envolvidos na dissolu¢cdo de um soluto em um solvente, como:

e Extensdo da cadeia hidrocarbdnica em compostos organicos: a cadeia

hidrocarbbnica presente em compostos organicos tém caracteristicas apolares
e, portanto, a polaridade da molécula como um todo depende da extensdo
desta cadeia: quanto maior o numero de carbonos presentes, maior é o carater
apolar da molécula, conforme ilustrado nas Figura 3 (acetanilida) e 4 (outros
exemplos).

Figura 4. Influéncia da extensdo da cadeia hidrocarbdnica na polaridade da

molécula.
E FY“QﬁD ﬂ‘POLﬂV E /\OH' /\/\OH \/\/\OH
E (caole'ml carbdnica) stanol Butanol Pentanol
~ i Fragdio apolar: Fragdo apolar: Fragdo apolar:
: R ooH : 20 4C 5C
A i (Solivel em dgua) (Limeite se solubilidade (nsoliwvel em fgua)
E Fracgiio polar E = em dgua)
' (G og-fwr,ciowal,)i Prevalece o carater Prevalece o carater
parupo Trnetondr) i polar da molécula apolar da molécula

Fonte: autores

Vale ressaltar que essa regra nao é, exatamente, considerada quando a
interacdo entre soluto e solvente é do tipo ion-dipolo, pois, em virtude da alta
polaridade dos compostos idnicos, 0 seu carater polar prevalece em maior extensao,

conforme exemplo comparativo apresentado na Figura 5.

42



UFSC — Campus Blumenau

Figura 5. Comparacdo entre a solubilidade do &cido benzdico e seu sal
correspondente em agua.

o
D polar
:\C_D_ _'\_'_a_,: (Ligagdo Lonica)
Acloo Benzbico Benzoto de sédio
(tnsoliwvel em dgua) (soliwvel em dgua)
Prevalece o carbter apolar Prevalece o cardter polar

Fonte: autores

Em alguns casos, a solubilidade de compostos organicos pode estar relacionada
com a ocorréncia de uma reacdo quimica. Portanto, a solubilidade de um soluto em
um determinado solvente pode ocorrer por dois principios:

1. Pela polaridade das espécies envolvidas e depende somente das
interacdes intermoleculares (conforme visto acima).

H M H O+ R EEEEEEEEEEEN
Q%- © ‘ L
ton-dipolo P LH Hsc\g;CHs tfscHchchg o
Na*t Cl‘,L’ HCcH C Hss E Ch _..i____i. ELH
ton-dipolo ! : - LHcH Cl M
P PLH -2 S
0+ o H-0 H
I O+ \H Forgas de London
H , ,
2 powtos de 1 ponto de (quando wmaior a cadeia
interagiio de LH interagdio de LH carbbwnica, mais prevaL?ce esta
L = Ligaghio de Hidrogénio forga, apesar de ser a wais fraca)

Fonte: autores

2. A partir de uma reacdo _guimica (por exemplo, na reacdo acido-base), em
que o produto formado (e ndo o reagente) € sollvel no meio.

polar Uigagho tontea

; o (muito polar, prevalece)

o
apolar

N 5 ! GERRRLD

! O - 4

1 @l)"'\'"" +  NaHCO, _— » ©)L-‘o Nat

‘ A | I et

! !

Actdo benzébico Bilearbonato Benzoato de sédio H
. , z ’ Q ~
(insoluvel em dgua) de sédio (sal solivel em dgua) o+ e
(base fraca) H

Apesar de possuir um
grupo polar, o carbter
apolar prevalece (possui
mais que 4 dtomos de C)

Composto Lonieo nteragdes fortes:

Lon-dipolo

---0,
Z
S--

+

........................

Fonte: autores
3.1.2 Efeito da temperatura

Além da natureza quimica do soluto e do solvente, outro fator a ser considerado
no processo de dissolucdo € a temperatura. Embora a solubilidade de quase todos

0S compostos organicos aumente com o0 aumento de temperatura, o efeito da
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temperatura na solubilidade dos compostos inorganicos é bastante variada, pois,
enquanto a solubilidade de muitos compostos aumenta com 0 aumento da
temperatura, para alguns ocorre o inverso, como por exemplo o Ce(SQOy)s, cuja
solubilidade diminui com o aumento da temperatura. E ainda, para alguns, como o

NaCl, a solubilidade basicamente néo é afetada (Figura 6).

Figura 6. Variagéo da solubilidade de diferentes substancias em funcéo da

temperatura.
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3.2. Separacéao e Purificacao

Os compostos quimicos podem ser extraidos de fontes naturais ou
sintetizados a partir de outros compostos via reacdes quimicas. Independente da
origem, 0s processos raramente produzem produtos puros, sendo necessaria uma

etapa de purificacao.

As técnicas de purificacdo mais comuns sdo: extragdo, recristalizagao,
destilacdo e cromatografia e a escolha da técnica mais adequada é realizada
verificando alguns parametros como: presenca de reagentes acidas ou basicas
remanescentes, estado fisico da mistura a ser purificada, solubilidade dos
compostos a serem separados, entre outros. Por exemplo, para a purificagdo de

sélidos, inicialmente é testado a técnica de recristalizacao.

Convém observar que compostos comerciais apresentam diferentes graus de
pureza, e frequentemente possuem de 90 a 95% de pureza. Para algumas
aplicacbes estas purezas podem ser satisfatorias enquanto que, para outras, é

necessaria um grau de pureza maior.
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3.2.1. Recristalizacao

A recristalizacdo € uma técnica usada para purificar substancias sélidas,
consistindo essencialmente em dissolver o composto e as suas impurezas em
solvente (ou mistura de solventes) apropriado, com posterior precipitacdo do
composto (preferencialmente) ou das impurezas, de forma a promover a sua

separacéo via filtragdo a vacuo.

Esta técnica se baseia na diferenga de solubilidade que existe entre o
composto cristalino e os demais componentes da mistura em um solvente a uma

determinada temperatura.
Um solvente apropriado para a recristalizagao deve preencher os requisitos:

e Possibilitar uma facil dissolugcdo da substancia a altas temperaturas e pouca

solubilidade a baixas temperaturas, como a temperatura ambiente (t.a.);
e Ser quimicamente inerte (ndo deve reagir com a substancia);

e Possuir um ponto de ebuligdo relativamente baixo para ser facilmente
removido do meio (mas ndo tdo baixo a ponto de evaporar antes de remover

as impurezas);
e Deve solubilizar mais facilmente as impurezas que a substancia.

Na Figura 7 estdo sumarizadas as técnicas utilizando um ou mais solventes

para a recristalizagao.

Figura 7. Como escolher o solvente adequado na recristalizacdo de compostos.
Escolhendo o solvente ou mistura de solventes mais adequados

Ccom. 1 solvente com 2 (ouw mais) solventes

AAAAAA - () Solubilizar o composto em ume solvente no qual seja bastante
certo grau > o composts wiio deve ser muito solivel ¢ (B) adicionar (Aos poucos) um solvente wo qual seja
solitvel wo solvente, mas o suficiente para insolizvel (ou poueo solitvel), mas que seja miscivel no prinieiro.

solubilizé-lo a quente.

= I« chvzb

. P R Adiclonar até que as gotas
| \ solvente A (W /e turvas formadas com o comtato
\ \ I\ @ do solvente B na solugiio A
___ solvente B demoram para desaparecer (de
- { — X \ formea similar & titulagéo
L‘___._.J\ [:> \ L . J\, Sé‘l.ido Solu E;OA feldo-base).
©_n t o) ¢

Mo deixe a solugiio turvar. Se lsto acomtecer adictonar o

Aguecey ew. banho maria até completa solvente A até a solugdio ficar transliicida

solubilizagéio
Exemplos de wistura de solventes:

caso niio encontre wum solvente Loeal... MeCH/H,0, BtoH/CHCL., CHCL./hexano, ACOBt/hexano.

Fonte: autores
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Apés a solubilizacdo da mistura, a solucdo é resfriada para favorecer a
precipitagdo. Embora seja mais adequado que este resfriamento ocorra de forma
lenta para favorecer a formacdo de cristais grandes e puros, nas aulas
experimentais o resfriamento ocorre mediante banho de gelo. Com o banho de gelo,
a temperatura diminui rapida e significativamente, diminuindo a solubilidade dos
compostos no meio, levando a precipitagdo do produto (preferencialmente), mas
podendo, também, levar a precipitacdo de impurezas solidas presentes. Apds a
precipitacéo, o solido é filtrado e lavado com um solvente que nao solubilize o sdélido,

mas que solubilize as impurezas (filtrado)

Obs.: As impurezas podem ser removidas pela filtracdo da solucdo saturada em
uma temperatura mais alta. As impurezas que sado sollveis no solvente ndo se

cristalizam mesmo na solugéo fria.
4. PARTE EXPERIMENTAL
4.1. Materiais

e 7 tubos de ensaio e Solugdo HCI 5,0 mol L-1
e 2 béquer de 50 mL e Querosene
e 1 béquer de 250 mL

e Papel filtro

e Funil de Bichner

e Suporte universal

e Kitassato

e Alonga borracha

e Bomba de vacuo

e Pipeta de pasteur

e Pipetas de 5 mL

e 1 rolha para um dos tubos

e Bastao de vidro (baqueta)

e Bacia plastica com gelo

e 1-butanol

e Etanol

e Acido benzéico

e lodo (~0,03%, em massa)

e Solugdo NaOH 5,0 mol L-1
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4.2. Procedimentos experimentais

Obs.: Ao terminar a experiéncia esvazie cada tubo nos respectivos béqueres adequados

aos rejeitos. Nao jogue rejeitos na pia! Nao misture as solugdes.
4.2.1. Miscibilidade de liquidos

Numere seis tubos de ensaio (de 1 a 6) e prepare as misturas conforme descrito na
Tabela abaixo. Agite cada tubo de ensaio e classifique as misturas em: misciveis,
parcialmente misciveis ou imisciveis, de acordo com o observado. No caso de ocorrer a
formacdo de 2 fases, identifique cada fase (superior e inferior). ldentifique o tipo de
interacdo intermolecular principal que ocorre entre solvente-solvente (S1-S1), soluto-
soluto (S2-S2) e solvente-soluto (S1-S2).

Principais interagdes

Solvente (60 gotas) + Miscibilidade intermoleculares

Tubo soluto (20 gotas)

S1-S1 (| S2-S2 | S1-S2

agua + etanol

agua + 1-butanol

agua + querosene

etanol + 1-butanol

etanol + querosene

|| |W[IN]|PF

1-butanol + querosene

4.2.2. Extracéao

a) Coloque cerca de 60 gotas de uma solucédo aquosa saturada de iodo (~ 0,03% de
iodo, em massa) em um tubo de ensaio. Adicione cerca de 20 gotas de querosene.

N&o agite. Anote suas observacdes no tubo de ensaio A da Figura abaixo.

b) Tampe o tubo com uma rolha e agite. Aguarde alguns instantes e anote suas

observagdes no tubo de ensaio B da Figura abaixo.
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60 gotas de |

2 (aq) O que aconteceu? Explicue com base
+ 20 gotas de querosene nas tnteragpes tntermoleculares
A B
Obs: Provavelmente fol
necessério adiclonar
algumas gotas de Agute
[ ———
etanol na solugdio do 1 (Extragéio)
PAYA gue OCOYYESSE A
dissolugdo.
_ -

4.2.3. Reacdao acido-base

a) Coloque cerca de 0,05 g de &cido benzéico (C¢HsCOOH) em O um
béquer pequeno e adicione 5,0 mL de agua deionizada com OH
auxilio de uma pipeta graduada. Mexa a mistura com um

bastdo de vidro e observe se ocorre ou ndo a solubilizacdo do Acido benzoico

composto em agua. Anote suas observacdes.
Dados: a solubilidade do &cido benzéico em agua é baixa, 3,4 g L™* a 25 °C

b) Adicione, gota a gota, de uma solucdo de NaOH 5,0 mol L™, agitando com um

bastdo até observar alguma mudanca. Anote suas observacgoées.

c) Adicione, gota a gota, de uma solucdo de HCI 5,0 mol L™, agitando com um bastao,

até observar alguma mudanca. Anote suas observacoes.
4.2.4. Recristalizacao

a) Em um béquer de 100 mL pese 3,0 g de alimen impuro e transfira para. Consulte
uma tabela de solubilidade e calcule o volume de agua necessario para

recristalizacéao.
Volume de agua para recristalizacao: mL

b) Adicione o volume de agua calculado a amostra de alimen impuro e proceda a
dissolucdo. Com muito cuidado, agite a solugdo com um bastéo de vidro e leve a

solugéo ao aquecimento em banho maria a 50 °C.

c) Caso necessario, acrescente agua quente em pequenas porgdes até que a solugao
esteja limpida ou até que ndo ocorra mais dissolucdo do sdlido. Anote o volume

total de agua utilizada.
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d) Apoés a total dissolucdo do alumen, retire o béquer do aquecimento e deixe a
solucéo resfriar a temperatura ambiente, de maneira lenta e natural, sem tocar

nem agitar.

e) Observe a formacédo de cristais. Caso ndo ocorra a cristalizacdo, deixe a sua

solucdo em repouso até a semana seguinte.
f) Filtre os cristais via filtracdo a vacuo (procedimento a seguir).
4.2.5. Filtrac&o a vacuo
a) Corte um papel filtro circular com o diametro do funil de Biichner.

Obs.: o papel deve preencher apenas o fundo do funil sem tocar a lateral do funil.

Mangueira
de vécuo

alonga de borracha, conforme Figura ao lado.

l Mangueira
de vdcuwo
c) Ligue a bomba de vacuo, e com o auxilio de uma
pisseta, molhe o papel filtro com uma pequena
quantidade de uma mistura de etanol/agua (50/50)

para fixa-lo no funil. Kitassato

d) Com a ajuda de um bastédo de vidro, despeje o contetdo do béquer contendo os

cristais, etanol e agua, para o papel filtro.

e) Separe os cristais brancos por filtragcdo a vacuo, utilizando funil de Blchner. Lave-
0s com 2 pequenas porcdes de uma mistura de etanol/agua (50/50) gelada.

Responda: Por que ndo se utiliza somente agua para lavar os cristais? E por que a

solugéo deve ser gelada?

f) Pese a massa de cristais puros e calcule a porcentagem de impureza e o

rendimento do processo.

g) Reserve uma pequena amostra de alimen para determinacédo da TF (experimento

futuro).
5. PRE-LABORATORIO

1. Ao acrescentar 652,5 g de nitrato de sodio (NaNO3) a 750,0 g de agua a 20 °C, obtém-
se uma solucao saturada desse sal. Encontre a solubilidade do nitrato de sédio em 100

g de agua nesta temperatura:
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a) 65,25 g b) 87,0 g c) 100,0 g d)1,0g9 e) 57,09

2. Sabendo que a solubilidade do brometo de potassio, KBr, a 60 °C é 85,5 g/100 g de
H,O, calcule a massa de agua necessaria para dissolver 780,0 g de KBr 60 °C.

3. Explique a diferenca de solubilidade do NaCl e da acetanilida em agua?
4. Defina os seguintes termos quimicos e exemplifique:

a) Miscibilidade

b) Solubilidade

c) Extracéo

d) Soluto

e) Eletronegatividade

f) Molécula polar

g) Ligacéo covalente polar

h) Ligacao covalente nao-polar

i) Molécula nao-polar

5. A polaridade de uma molécula diatbmica é estimada pela diferenca das
eletronegatividades da ligacdo dos dois atomos. Quando a diferenca das
eletronegatividades for menor ou igual 0,4 a ligacdo é considerada covalente néo-
polar. Uma diferenca de eletronegatividade entre 0,5 e 1,7 indica uma ligacéo
covalente polar, enquanto que a diferenca maior que 1,7 é caracteristica de uma
ligacédo idnica. Consultando os valores de eletronegatividade dos elementos quimicos,
classifique as ligagbes nas moléculas a seguir como: covalente ndo polar, covalente

polar ou iénica:

CO CaO
Na,O 12

LiH BeH,
PH3 CaCl>
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6. Para as moléculas poliatbmicas, a polaridade de uma molécula ¢ _

0=C=0

determinada pelas polaridades das ligacfes, e também pela geometria "

0
molecular. Embora CO, possua ligacdes covalentes polares, a molécula é

nao-polar pois o momento dipolar (ou momento dipolo elétrico)

resultante € zero, conforme mostrado ao lado: H//Vi‘\&"'

Por outro lado, a molécula da agua € polar, pois suas liga¢gdes formam um ™

angulo menor do que 180°, ndo sendo linear como a molécula de CO..

Assim, a molécula da agua possui um momento dipolar diferente de zero.

Verifique cada uma das moléculas abaixo e indique se € polar ou ndo-polar.

Cl H
m&é?' C'&&CI s=c=s H-SH

Tetracloreto Cloroférmio Dissulfeto de S'ulfetoA dg
de carbono (CHCly) Carbono hidrogénio
(CCly)
H’ \.|-'|H H30—O H H =
Amoénia Metanol Formaldeido Acetileno

7. Quais dos compostos abaixo vocé acredita que sejam sollveis em agua. Justifique

suas respostas.

a) NaCl

b) LiBr

c¢) etanol (CH3CH,OH)
d) metano (CHy)

e) etano (H3C-CHj3)

f) Br,

Referéncias:
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EXPERIMENTO 5: TEMPERATURA DE FUSAO DE UMA SUBSTANCIA

1. OBJETIVOS
Ao final desta atividade experimental espera-se que 0s alunos sejam capazes de:
¢ Identificar compostos e determinar suas purezas usando a temperatura de fusédo
(TF).
e Determinar a TF a partir do grafico da curva de resfriamento.

e Fazer o grafico de um fendbmeno nao linear.

e Verificar as possiveis diferencas na TF de uma mesma substancia através de
procedimentos experimentais diferentes.

2. QUESTOES DE ESTUDO

e Como determinar a TF de uma substancia?

e A TF de um sdlido € um parédmetro suficiente para afirmar se este solido é uma
substancia pura?

e E possivel caracterizar um sélido desconhecido apenas com a sua TF?
3. INTRODUCAO

A quimica é a ciéncia da matéria e das mudancas que ela sofre. Lembrando que a
matéria pode ser liquida, sélida ou gasosa, e é tudo 0 que tem massa e ocupa espaco.
Analisada qualitativamente, a matéria é chamada de substancia, possuindo uma
composicdo caracteristica que é determinada por um conjunto definido de propriedades.
As substancias podem ser simples (formadas por um elemento quimico) ou compostas
(formadas por varios elementos quimicos), e dentre as suas propriedades se destacam as
fisicas, que sdo propriedades intrinsecas a substancia quando pura, e podem ser
determinadas sem alterar a identidade da substancia. Dentre as propriedades fisicas

destacam-se: dureza, a cor, o estado da matéria, a densidade e a TF.

A temperatura de fusdo, também denominada de ponto de fusdo, € uma
propriedade fisica que designa a temperatura na qual uma substancia passa do estado
soélido ao estado liquido. Nesta temperatura a substancia soélida estad em equilibrio com a
substancia que dela se obtém por fusdo. Para substancias puras, quando se atinge a TF,
a temperatura da substancia deixa de aumentar até que toda a amostra sob aquecimento
tiver sofrido a mudanca de estado (Figura 1A). A presenca de impurezas, além de
diminuir a TF, faz com que a temperatura varie durante a fusdo, obtendo-se uma faixa de

fusdo (Figura 1B).
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Figura 1. Curva de aguecimento de (A) uma substancia pura e (B) uma impura.

(A) (B)

— Faixade T.F.

) P T.F. constante

Sélido
o Liquido
Solido Liquido Sélido

0 Y Tempo 0 %/—/

Fusdo Fusdo Tempo

Temperatura
Temperatura

Solido
+ Liquido
Liquido

S: solido; L: liquido; T.F.: temperatura de fuséo.

A TF esta relacionada com a pureza da substancia sélida, dessa forma
comparamos os valores medidos experimentalmente com os valores disponiveis na
literatura ou em um handbook, a concordancia desse valor indica uma substancia “pura”,
sendo tolerada uma variacao de = 0,50 °C na TF em relacdo ao valor aceito na literatura.
A adicdo de impurezas aumenta o intervalo de fusdo e reduz a temperatura na qual se
inicia a fusdo, logo, quanto mais estreito for o intervalo de fusdo, mais puro sera o

material.

O processo de mudanca de estado fisico, do sélido para o liquido (fusdo) esta
associado as alteracBes nas interacdes intermoleculares. A TF de uma determinada
substancia pura € bem definida, porém é importante ressaltar que a TF ndo é um
parametro suficiente para caracterizar uma determinada substancia. Por exemplo, dois
compostos diferentes como o p-terc-butil fenol (CioH140) e fenantreno (CisHio)
apresentam o mesmo valor da TF (101 °C). Assim, outras analises devem ser realizadas

para a caracterizacdo de uma substancia pura.

Em média, cada 1% de impureza diminui a TF em aproximadamente 1 °C. Por
exemplo, se um composto A possui TF de 86 °C, mas foi observado experimentalmente
gue, durante o aguecimento ele fundiu no intervalo entre 79 e 86 °C pode-se afirmar que

esta amostra apresenta 7% de impurezas e pureza de 93%.

Outra aplicacdo do valor da TF € na identificacdo de amostras desconhecidas.
Supondo que no laboratério ha dois frascos com compostos conhecidos e devidamente
identificados (A e B) e um terceiro frasco sem identificacdo todos com TF 86 °C, &
possivel realizar a identificacdo da amostra desconhecida apoiado no fato de que as

contaminacdes diminuem a TF. Deve-se misturar uma pequena quantidade do composto
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desconhecido com A, e depois com B, e determinar a TF de ambas as misturas
efetuadas. Se, por exemplo, a mistura do composto desconhecido com A, funde a
exatamente 86 °C enquanto a mistura do composto desconhecido com B funde no
intervalo de 79-83 °C, temos uma forte indicacdo de que o frasco sem rétulo contém o

composto A.
3.1. Rendimentos na purificacdo de uma substancia

Os rendimentos na obtencdo e na purificacdo de uma substancia séo
extremamente importantes do ponto de vista econémico, especialmente numa industria. A
porcentagem de recuperacéo é calculada dividindo a quantidade de amostra recristalizada

pela massa inicial, e multiplicando o resultado por 100%.
3.2. Determinagéo experimental do intervalo de fuséo

A partir da técnica de determinacdo da TF, obtém-se curvas de aquecimento e
resfriamento de um composto. Tanto o aquecimento como o resfriamento devem ser
lentos. Melhores resultados sao obtidos com o resfriamento, isto porque o controle sobre
o calor fornecido é geralmente mais dificil, resultando num aquecimento muito rapido. Os
valores das temperaturas sdo obtidos em pequenos intervalos de tempo e colocados em

um grafico: temperatura versus tempo, como mostram as Figuras 1A e 1B.

Em uma técnica de determinacdo da TF, utilizada em trabalhos de rotina, uma
guantidade pequena de amostra € colocada em um tubo capilar preso a um termémetro
imerso em um liquido (ou a amostra é colocada entre duas laminulas para microscopia). A
amostra € entdo aquecida e as temperaturas de fusao, inicial e final, sdo anotadas como

um intervalo de TF (por exemplo, 93,2 — 96,0 °C).

4. PARTE EXPERIMENTAL
4.1. Materiais

e Chapa de aquecimento e Aparelho digital de ponto de fuséo
e Suporte universal e Alumen impuro
e Garra e Alumen recristalizado
e Tubo de ensaio com naftaleno e o e Espatula
termometro

e Laminulas de vidro
e Béquer de 600 mL
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4.2. Determinacdo da TF

Determinacéo da TF de uma amostra de naftaleno (Ci0Hg) a partir de uma curva de

aguecimento e de uma curva de resfriamento.
4.2.1. Curva de aquecimento

A. Coloque uma chapa de aquecimento sobre a base de um suporte universal, de modo
que figue firme. Sobre a chapa de aquecimento coloque um béquer de 600 mL com a
agua. Dentro do béquer, coloque o tubo de ensaio com naftaleno e o termémetro,
fixado com uma garra ao suporte universal de modo a ficar submerso totalmente na

agua e sem encostar no fundo do béquer (Figura 2).

Obs.1: No inicio do aquecimento, ndo tente mexer o termdmetro que esta preso ao

naftaleno solido, pois podera quebra-lo.

B. Ligue a chapa de aquecimento e inicie o aquecimento
lentamente. Quando a temperatura do sistema atingir 60 °C,
comece a anotar os valores de temperatura a cada 0,5 minutos na
folha de dados, até atingir 90 °C. A partir do momento que o

termdmetro ficar solto, use-o para agitar levemente a massa em

fusdo. Quando a temperatura atingir 90 °C desligue a chapa de
aguecimento, mas mantenha o conjunto fixo ao suporte universal,

pois em seguida serd acompanhado o resfriamento do naftaleno.

Figura 2

LEMBRE-SE DE ANOTAR A TEMPERATURA EM QUE
A FUSAO DO SOLIDO INICIA!

4.2.2. Curvade resfriamento

A. Sem retirar o tubo de ensaio com naftaleno de dentro do béquer, anote a temperatura
de resfriamento do naftaleno a cada 0,5 minutos até atingir 60 °C. Com o termémetro
agite (com cuidado, para ndo quebrar o termémetro) a massa fundida de naftaleno,

até o inicio da solidificacao.

B. Anote a temperatura a cada 0,5 minutos até atingir 60 °C.
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CURVA DE AQUECIMENTO

Tempo (min) Temgj%r)atura Tempo (min.) Tem(p()%r)atura Tempo (min.) Tem?)%r?tura
0,0 60,0 11,5 23,0
0,5 12,0 23,5
1,0 12,5 24,0
1,5 13,0 24,5
2,0 13,5 250
2,5 14,0 255
3,0 14,5 26,0
3,5 15,0 26,5
4,0 15,5 27,0
4,5 16,0 27,5
5,0 16,5 28,0
5,5 17,0 28,5
6,0 17,5 29.0
6,5 18,0 295
7,0 18,5 30,0
7,5 19,0 30,5
8,0 19,5 31,0
8,5 20,0 31,5
9,0 20,5 32,0
9,5 21,0 32,5
10,0 21,5 33,0
10,5 22,0 33,5
11,0 22,5 340
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CURVA DE RESFRIAMENTO

Tempo (min) Tem?)(ér;atura Tempo (min.) Tem?)ecz:r;atura Tempo (min.) Tem?%;sltura
0,0 90,0 11,5 23,0
0,5 12,0 23,5
1,0 12,5 24,0
15 13,0 24,5
2,0 13,5 25,0
2,5 14,0 25,5
3,0 14,5 26,0
3,5 15,0 26,5
4,0 15,5 27,0
4.5 16,0 27,5
5,0 16,5 28,0
5,9 17,0 28,5
6,0 17,5 29.0
6,5 18,0 295
7,0 18,5 30,0
7,5 19,0 30,5
8,0 19,5 31,0
8,5 20,0 31,5
9,0 20,5 32,0
9,5 21,0 32,5
10,0 21,5 33.0
10,5 22,0 335
11,0 22,5 340

4.2.4. Tratamento dos dados experimentais

A. Em um papel milimetrado, ou empregando um software para confeccdo de gréficos,
desenhe, no mesmo grafico, a curva de aquecimento e a curva de resfriamento.
Coloque no eixo das abscissas 0 tempo e no eixo das ordenadas os valores das

temperaturas obtidas nos experimentos.

B. Faca o grafico tracando a curva pelos pontos médios dos valores experimentais, ou

seja, ndo una todos 0s pontos, apenas trace uma curva média.

C. Explique o tipo de comportamento observado (regides das curvas: substancia pura ou
impura e os estados fisicos da substancia) para a variacdo de temperatura com o
tempo, na fusédo e na solidificacao, e apresente no item resultados e discussdo do seu

relatorio ou pés-teste.
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4.3. Determinacdo da TF usando o aparelho de Ponto de Fuséo

Para pequenas quantidades de amostra empregamos um aparelho digital (Figura
3A) para determinar a TF da amostra. Na Figura 3B € representada a mudanca de estado
fisico observada no processo de fusdo da amostra, desde o inicio da fusdo (T1) até a

fusdo completa (T2) (faixa de fuséo).

(A)

Inicio (T1)

Durante

Fim (T2)

Figura 3. (A) Aparelho digital de ponto de fusé@o — utiliza laminulas de vidro (B) observacao visual
durante o processo de fusdo da amostra.

ANTES DE OPERAR O EQUIPAMENTO, AGUARDE AS
INSTRUCOES DE SEU PROFESSOR!

Instrugdes Gerais:

A. Para determinar a TF pelo aparelho de fusdo € necessério separar duas laminulas de
vidro adequadas ao aparelho de ponto de fuséo.

B. Com uma espatula coloque uma pequena quantidade de amostra sobre uma das
laminulas. Cubra a amostra com a outra laminula e, com o auxilio de uma pinca
metalica, transfira sobre a placa aquecedora do aparelho.

C. Ligue o aparelho, ajuste o visor da lente de aumento de modo a conseguir observar a
amostra corretamente e programe a taxa de aquecimento adequada no controlador
(esta taxa pode ser mais alta no inicio do aquecimento, mas deve ser reduzida
préximo a TF do composto).

D. Acompanhe a temperatura durante o aquecimento pelo visor digital e anote a
temperatura (ou faixa) que a amostra funde (0 T1 e 0 T2).

E. Desligue o aquecimento e ligue o resfriamento.

F. Aguarde a temperatura atingir aproximadamente 30 °C e desligue o aparelho.
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4.3.1. Determinacdo da TF do alumen impuro

Prepare a amostra de alumen impuro (obtido no Experimento 3) para determinar a

sua TF, conforme descrito acima.

TF do alimen impuro: °C

4.3.2. Determinacdo da TF do alumen puro

Prepare a amostra de alimen puro para determinar a sua TF conforme descrito

acima. Para esta etapa utilize o alumen purificado por recristalizagdo no Experimento 4.
TF do alumen apods purificacdo por recristalizacéo: °C
Questionamentos:

a. Apresente uma tabela com os dados sobre os valores das temperaturas de fuséo do
alimen de aluminio e potassio (antes e ap0s a sua purificacdo). Discuta os resultados
obtidos, compare com a literatura (ndo esqueca de citar a referéncia).

b. Discuta sobre a eficiéncia do processo de purificacdo por recristalizacdo do composto

analisado.
5. PRE-LABORATORIO

1. Como as impurezas geralmente afetam a TF de uma amostra?

2. Ao recristalizar 3,5 g de uma amostra de naftaleno (intervalo de fusdo 74-77 °C) sao
obtidos 2,8 g de material purificado (TF 80 °C). Qual o rendimento dessa purificacao?
Qual era aproximadamente a pureza da amostra de naftaleno?

3. Sabendo-se que o acido cinamico e uréia fundem a 135 °C e que a TF de uma
substancia X desconhecida foi de 135°C, responda: Quando X é misturada com uréia,
a fusdo ocorre no intervalo de 123-128 °C. E possivel identificar a amostra x com essa

informacao? Se ndo, quais testes devem ser feitos?
Referéncias:

ATKINS, P. W.; JONES, L. Principios de quimica: questionando a vida moderna e o meio
ambiente. 5. ed. Porto Alegre: Bookman, 2012.

QFL4325 — Quimica Organica Experimental. Disponivel em:
<https://edisciplinas.usp.br/pluginfile.php/1936802/mod_resource/content/1/QFL4325%20-
%20Aula%202%20v.2016.pdf>. Acesso em: 20 de maio de 2022.
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EXPERIMENTO 6: CROMATOGRAFIA EM PAPEL

1. OBJETIVOS

Separar os componentes (cores) de canetas hidrocor e separar e identificar os

componentes de uma mistura de ions metalicos via cromatografia em papel.
2. QUESTOES DE ESTUDO

e A tinta contida nas canetas hidrocor € composta em uma Unica substancia ou de

uma mistura de substancias? Como este experimento pode auxiliar na resposta?
3. INTRODUCAO

Cromatografia é uma técnica utilizada para analisar, identificar e/ou separar os
componentes de uma mistura. E um método fisico-quimico de separacdo, em que dois ou
mais compostos ou ions diferentes sdo separados pela distribuicdo (devido as diferentes
interacdes) entre duas fases imisciveis, uma estacionaria (FE, fixa) e outra movel (FM,

solvente = eluente).

Esta técnica foi desenvolvida por Michael Tswett (botanico russo), no comeco do
século XX, ao eluir pigmentos extraidos de plantas em uma coluna cromatografica

preenchida com carbonato de céalcio (CaCOs).

Existem varios tipos de técnicas cromatogréficas, entre as quais se destacam: a
Cromatografia em Coluna, a Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE), a
Cromatografia de Camada Delgada (CCD), a Cromatografia Gasosa (CG) e a

Cromatografia em Papel. Neste experimento sera abordada a cromatografia em papel.

Em todas as técnicas cromatograficas, a amostra é adsorvida na FE, e a FM "lava"
continuamente os componentes nela (na FE) adsorvidos, arrastando-os ordenadamente
de acordo com as forgcas de interagfes com que séo adsorvidos na FE. Desta forma,
0S componentes que interagem pouco com a FE sdo arrastados facilmente pela FM e

agueles com maior interagao ficam mais retidos.

Essas interagBes entre os componentes e a FE (e também com a FM) ocorrem
devido a acao de diversas forcas intermoleculares, assim 0 composto tera maior ou menor

adsorcao, a depender das forcas dessas interacdes, que variam na seguinte ordem:
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Ordem de Forca das interacdes intermoleculares

Formacao de sais (compostos idbnicos — Altamente polares) >
Coordenacao > ligacdes de hidrogénio > dipolo-dipolo > Disperséao de

London (dipolo induzido - apolares).

Portanto, o conhecimento sobre a polaridade das moléculas presentes nas
amostras que se deseja separar € muito importante. Pois, uma vez que moléculas polares
interagem com maior intensidade com solventes polares e moléculas apolares tém mais
afinidade com solventes apolares, é possivel, na maioria das vezes, separar 0S
componentes de uma amostra variando-se a polaridade do eluente, iniciando com um

eluente menos polar e aumentando gradativamente a polaridade.
3.1. Cromatografia em Papel

Na cromatografia em papel se utiliza papel filtro (celulose) como FE, sobre o qual
as amostras sdo aplicadas e o eluente sobe por capilaridade separando os componentes
contidos na amostra (Figura 1). Os componentes se deslocam sobre a FE (polar) de
acordo com a sua capacidade de adsorcdo na FE e com a afinidade (semelhanca de

polaridade) com a FM utilizada.

Figura 1. Representacao da cromatografia em papel.

. Cobrir com vidro relégio ow placa Petry

—/—\,::, 5 .- Cuba cromatogrifica Srll  Grwpos polares

- FE = papel filtro \w

| Mewnor Lnteragio com a FE
e mator com a FM

FM sube por
capilaridade |

celulose

~ Mator Lnteragio com a FE
e mator com a FM

PF oo

Componentes sendo arvastados com velocidades diferentes
de acordo com diferentes intereagho com a FE.

Fonte: Os autores

Os componentes com menor capacidade de se adsorver na FE e maior afinidade

pela FM se deslocam com maior velocidade ao longo da FE, enquanto que, os
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componentes mais adsorvidos na FE e com menor afinidade com a FM ficardo mais

retidos e terdo um deslocamento mais lento.

Na Figura 2A esta apresentada uma corrida cromatografica com a separagédo de
componentes de tintas de caneta hidrocor por cromatografia em papel e, na Figura 2B,
um cromatograma em papel com 4 compostos padrbes (A, B, C e D) e 4 misturas destes
compostos (i, ii, iii e iv), permitindo a identificacdo dos componentes da mistura pela
comparacao com padroes.

Figura 2A. Corrida cromatogréfica. Figura 2B. Separacéo das amostras.

Fonte: Os autores Fonte: Os autores
3.2. Reveladores ou Agentes Cromogénicos

Na cromatografia representada na Figura 2A e no cromatograma 2B as manchas
dos componentes das misturas sdo facilmente observadas a olho humano, pois se tratam
de componentes coloridos (absorvem na regido da luz visivel). Entretanto, a maioria dos
compostos ndao absorve na regido da luz visivel e, como consequéncia, ndo fornecem
manchas visiveis. Para esses compostos faz-se necessario o uso de reveladores que, na
maioria das vezes, transforma um composto “invisivel” a olho humano em um composto
colorido, a exemplo do iodo molecular (I) aménia (NH3z) e luz ultravioleta (entre outros). A
escolha do revelador estad diretamente relacionada a estrutura quimica (propriedades

guimicas) do composto que de deseja identificar.

Neste experimento sera utilizada amodnia para visualizar alguns ions metalicos, em
gue os ions, inicialmente dissolvidos em agua, encontram-se hidratados, formando um
aquo-complexo, com uma determinada cor (ou incolor), ao reagir com a amonia as (ou

algumas das) moléculas de agua séo substituidas por moléculas de amdénia, gerando um

62



UFSC — Campus Blumenau

amino-complexo, com diferente coloragcdo. Desta forma, pode observar-se o aparecimento

de uma mancha ou a mudanca de coloragéo, conforme ilustrado no Esquema 1.

Esquema 1. Esquema representativo da formagao dos aminoscomplexos a partir dos

aquacomplexos.

7. s
O oot N H N A N,
OBS: O numero de MEE " —_— P § o
= H_ O | O H_N" N
coordenagiio depende do 2 o, 2 2 NH, 3
wetal e da carga
Aquacomnplexo AmLnooomplexo
q P P
Cor A (DM. iwooLDr) Cor® (DM— LV\/GDLDY)

Fonte: Os autores

7z

Portanto, o revelador € um agente fisico ou quimico que possibilita visualizar
substancias incolores separadas pela cromatografia em papel e em camada delgada
(CCD).

3.3. Fator de Retencéo (Rf)

Um parametro frequentemente usado em cromatografia € o Fator de Retencdao
(Rf) de um composto, definido como a razdo entre a distancia percorrida pelo componente

(dc) e a distancia percorrida pelo solvente/eluente (ds) (Figura 3).

Figura 3. Como calcular o valor de Rf de compostos.

Linha do solvemte — S "
" v Distincia percorrida pelo composto (de)
Rf = — 5 .
Centro da mancha __ Distlncia percorrida pelo solvente (ds)
O lds
............... rs
distdwcia percorrida ge
pelo componente (de) l Linha de aplicagéio
da amostra

Fonte: Os autores

O valor do Rf depende da FE e da FM utilizados na andlise. Portanto, quando as
condicdes de medida forem especificadas, o valor de Rf é constante para qualquer
composto dado e corresponde a uma propriedade fisica. Entretanto, este valor deve ser
utilizado apenas como guia, ja que diferentes compostos podem ter o mesmo valor de Rf.
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4, PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS
4.1. Materiais
e Papelfiltro 9,5cm x 17,0 cm
e Papel Filtro 8,0 cm x 15,0 cm
e Lapis
e Régua
e Canetas hidrocor coloridas
e Grampeador
e Béquer

e Placa de Petri

UFSC — Campus Blumenau

Capilares
Secador de cabelo
Solucdes de ions metalicos

Etanol/1-butanol/amonia 2 mol L™
(2:1:1)

HCl/acetona (7 mL de HCI 6 mol
L™/ 25 mL de acetona)

NH5 6,0 mol L™t

Os Esquemas gerais dos procedimentos experimentais estdo apresentados nos

apéndices A e B.

4.2. Cromatografia de tinta de caneta hidrocor (Apéndice A)

1. Recorte um pedaco de papel filtro com as dimensdes 9,5 cm x 17,0 cm, com um

lapis e auxilio de uma régua, trace uma linha reta com um lapis a 1,5 cm das duas

extremidades. Marque, em uma das extremidades de cada papel, seis pontos

equidistantes com um lapis ao longo da reta, numerando-os de 1 a 6. Evite deixar

0s pontos proximos da extremidade do papel.

2. Faca pequenos pontos com cada uma das canetas seguindo uma ordem de cores

(por exemplo: vermelho, azul, amarelo, verde, marrom e preto).

3. Enrole o papel filtro na forma de um cilindro e cologue grampos para manter a

forma de cilindro.

Obs.: Deixe um pequeno espaco (£ 1 mm) entre as duas extremidades de forma a néo

se tocarem, evitando a co-eluigéao.
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Coloque esse cilindro de papel em um béquer contendo uma mistura de solventes
na proporcédo 1:1:1 de etanol/1-butanol/aménia 2 mol L™ (esta sera a fase movel

utilizada neste experimento).
Cubra o béquer com uma placa de Petri (ou um vidro de reldgio).
Quando a linha do solvente atingir a marca superior no papel remova-o do béquer.
Remova os grampos e deixe-o secar naturalmente.
Depois de seco contorne cada mancha, a lapis, e calcule os valores de R;.
Discuta os resultados
Cromatografia de cations em solucéo (Apéndice B)

Recorte um pedaco de papel filtro com as dimensdes 8,0 cm x 15,0 cm, trace com
0 auxilio de uma régua uma linha reta com um lapis a 1,5 cm das duas
extremidades. Faca pequenos pontos com as solu¢des dos ions metélicos e com a
solucdo desconhecida, usando um tubo capilar (Atencdo! Um capilar para cada

solucdo. Nao misture!). Evite deixar os pontos proximos da extremidade do papel.

Grampeie o papel na forma de um cilindro, como vocé fez para o cromatograma
anterior e cologue na cuba contendo a mistura HCl/acetona (7 mL de HCI 6 mol L™/

25 mL de acetona).

Cubra a cuba cromatografica com vidro relégio para evitar a evaporacdo do

eluente.
Quando a linha do solvente atingir a marca superior no papel remova-o da cuba.

Seque o cromatograma dos ions metalicos, ao ar quente utilizando um secador de

cabelos. Circule com um lapis qualquer mancha no cromatograma e anote a cor.

Na capela quimica com o exaustor ligado realize o processo de “revelagao” para
observar todas as cores desse cromatograma. Para isso, coloque o cromatograma
em papel aberto sobre o béquer que contém aménia 6 mol L™ e cubra-o com um
vidro de reldgio por 5 minutos (repita 0 mesmo procedimento para a outra metade
do cromatograma). Este processo de “revelagdo” se constitui de reagdes entre os

cations metalicos com moléculas de amoénia (NHs3).

Seque o0 cromatograma novamente, demarcando e anotando a cor de cada

mancha.
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8. Marque a posicdo de qualguer mancha nova que aparecer e anote qualquer

mudanca.

9. Calcule todos os valores de Ry;, e descubra qual(is) o(s) ion(s) presente(s) na

amostra desconhecida.
5. PRE-LABORATORIO

1. Apresente uma escala de polaridade de solventes (pesquisar), iniciando com agua
(mais polar) e finalizando com tetracloreto de carbono (menos polar).

2. Quais fatores estédo envolvidos na separacao de compostos por cromatografia?
3. O que significa capilaridade?

4. Qual a composicdo quimica do papel? Como ele é fabricado? Descreva sobre a

polaridade.

5. Em relacdo ao observado no cromatograma obtido da separacdo das tintas de
caneta hidrocor, descreva sobre a composicdo das cores: sdo formadas por um

Unico composto ou pela mistura de compostos.
6. Por que se utiliza lapis grafite (e ndo caneta) para marcar no papel?

8. Em um cromatograma de papel, uma mancha vermelha desloca-se 6,0 cm da
origem, enquanto a linha do solvente desloca-se 9,0 cm. Qual é o valor de R; para

essa macha?

9. Os valores do R de compostos polares aumentam ou diminuem com o aumento da

polaridade do solvente? Por qué?

10.Dois cromatogramas de uma mesma substancia sdo obtidos sob as mesmas
condicdes, exceto que um é deixado correr por 10 minutos e o outro por 20 minutos.

Os valores de Rs serao diferentes? Explique sua resposta.

11. Por que € importante fazer manchas pequenas para obtencdo de um

cromatograma?

12. Por que a visualizacdo de alguns compostos requer o uso de reveladores?
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APENDICE A: Separacdo dos componentes de canetas hidrocor
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APENDICE B: Separacéo e identificacdo de ions metalicos
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