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Critério de Avaliacao

O aproveitamento final, Ny, sera calculado pela féormula:

NF= \JNTXNL

Nt ¢ a média ponderada das notas das provas teoricas ( Py e Py ) e listas de exercicios (LE):

_4P1+6P2 +LE
B 11

Ny, ¢ a nota de laboratorio calculada pela formula:

_2A+ D + 2R + Q + 3Proj
- 9

onde:

A = média aritmética das notas das andlises qualitativas

D = média aritmética das notas das determinagdes quantitativas

R = média aritmética das notas dos relatorios

Q = média aritmética dos questionarios dos experimentos qualitativos
Proj = Nota da apresentagdo do projeto

A nota Ny, s6 poderd ser incorporada na Ny se Nt > 4,0; caso contrario, Ng = Nr.
O aluno com 3,0 < Nf < 5,0 e frequéncia > 70% teré direito a prova de recuperagdo. O aluno sera aprovado
se (MF + 2 Rec)/3 > 5,0, onde Rec ¢ a nota da prova de recuperacao.

Em 2023, serdo realizadas as seguintes atividades:

- 3 analises qualitativas (A1, A2 e A3)

- 5 questionarios de avaliacdo em laboratorio (Q1 a Q5)

- 2 determinagdes quantitativas (D1 e D2): H;PO4 e Cu?

- 2 relatorios (R1 e R2): acidez em vinagre e Mg%/Ca2+ em ovo e em anti-acido
- 5 listas de exercicios (LE1 a LES)

As aulas de equilibrios e volumetria, para cada tipo de equilibrio (acido-base, precipitacdo, complexagdo e
redox), serdo ministradas em sequéncia; serdo realizadas 2 provas tedricas, contendo os conteudos de
equilibrios e volumetria 4cido-base e precipitagdo na prova 1 (P1), e os contetidos de equilibrios e volumetria
de complexagdo e redox na prova 2 (P2).
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INSTRUCOES GERAIS

Mesmo que outras disciplinas de laboratdrio do curso tenham apresentado e discutido
as normas e fornecido esclarecimentos sobre o trabalho pratico, convém relembrar alguns
itens importantes assim como mencionar aqueles de carater especifico.

1. E INDISPENSAVEL O USO DE OCULOS DE SEGURANCA durante todo o tempo
de permanéncia no laboratodrio, ainda que o aluno ndo esteja efetuando algum experimento.

2. NAO USAR LENTES DE CONTATO, ainda que os olhos estejam protegidos por 6culos
de seguranga.

3. E INDISPENSAVEL O USO DE AVENTAL de algoddo. O avental ndo deve ser de
tecido sintético facilmente inflamavel.

4. O aluno deve TRAJAR CALCAS COMPRIDAS E SAPATOS FECHADOS. Nio sera
permitida a entrada de alunos usando bermudas, shorts e chinelos ou sandalias.

5. IMPORTANTE. O ALUNO QUE NAO ESTIVER DE AVENTAL, TRAJANDO
ROUPAS APROPRIADAS, E COM OCULOS DE SEGURANCA SERA IMPEDIDO DE
PERMANECER E REALIZAR EXPERIMENTOS NO LABORATORIO. NAO HAVERA
REPOSICAO DAS AULAS PERDIDAS.

6. PRENDER OS CABELOS, evitando que estes caiam no rosto, sobre o frasco contendo
reagentes quimicos ou proéximos ao fogo.

7. O laboratorio ¢ um lugar de trabalho sério. EVITE QUALQUER TIPO DE
BRINCADEIRAS.

8. O trabalho de laboratorio poderd ser individual ou em grupo. Antes de iniciar e apds o
término dos experimentos mantenha sempre LIMPA A APARELHAGEM E A BANCADA
DE TRABALHO.

9. ESTUDE com atengdo os experimentos antes de executa-los, registrando, no caderno de
laboratorio as observacdes e conclusdes que fez, apds a execucao dos mesmos. E necessario
manter um livro de Quimica Analitica na bancada para que os integrantes possam consulta-lo.

10. As lavagens dos materiais de vidro sdo realizadas inicialmente com agua corrente da
torneira e posteriormente com pequenos volumes de agua destilada (ECONOMIZE). Em
alguns casos, € necessario o emprego de sabao ou detergente.

11. Descarte de Material - H4 frascos nas bancadas laterais ou nas capelas para o descarte
de metais pesados, residuos acidos, basicos e solventes organicos. Cuidado com residuos
toxicos ou irritantes! Para cada residuo, verifique se hé frasco rotulado para o seu
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recolhimento. Em caso de duvidas, consulte sempre o professor, o técnico ou o monitor da
disciplina.

12. Cuidado ao trabalhar com substancias inflaméveis. Mantenha-as longe do fogo.

13. Verifique sempre se nio hA VAZAMENTO DE GAS COMBUSTIVEL ao abrir ou
fechar a torneira de gés. Certifique-se de que as mangueiras de borracha ou pléstico estdo em
boas condicdes (sem furos) e adaptadas corretamente ao bico de Bunsen e a torneira de saida
de gas.

14. Todas as operagdes nas quais ocorre desprendimento de gases toxicos devem ser
executadas na capela (como por exemplo: evaporacdes de solugdes acidas, amoniacais, etc.).

15. Ao observar o cheiro de uma substancia nao se deve colocar o rosto diretamente sobre o
frasco que a contém. Abanando com a mao por cima do frasco aberto, desloque na sua
dire¢do uma pequena quantidade do vapor para cheirar.

16. Na preparacio ou dilui¢io de uma solugio, use AGUA DESTILADA.

17. Verificar cuidadosamente o rotulo do frasco que contém um dado reagente, antes de tirar
dele qualquer por¢do de seu contetido. Leia o rotulo duas vezes para verificar se o contetido
do frasco € o que vocé necessita.

18. CUIDADO AO TRABALHAR COM ACIDO CONCENTRADO. Adicionar
SEMPRE o acido a agua (acidule a dgua).

19. ACIDOS E BASES CONCENTRADAS ATACAM A PELE E ROUPA, por essa
razdo, devem ser utilizados com o méaximo de cuidado, principalmente na neutralizagdo de

um com o outro, pois a reacdo ¢ violenta. Caindo sobre a pele LAVE
ABUNDANTEMENTE COM AGUA.

20. Deve-se evitar o desperdicio de solucdes, reagentes solidos, gés e dgua destilada.

21. Em semimicro andlise, trabalha-se sempre com pequenas quantidades de substancia.
Assim, recomenda-se que, quando as provas forem realizadas em tubos de ensaio, o volume
da solugdo problema, bem como o de cada um dos reagentes adicionados, seja,
aproximadamente igual a 5 gotas (0,25 mL).

22. Deve-se tomar o maximo cuidado para ndo impurificar os reagentes solidos e as
solugdes. As substancias que ndo chegaram a ser usadas NUNCA devem voltar ao frasco de
origem. NUNCA se deve introduzir qualquer objeto em frascos de reagentes, excegdo feita
para o conta-gotas com o qual estes possam estar equipados ou espatulas limpas.
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23. Ao se aquecer um tubo de ensaio, deve-se fazé-lo de maneira adequada, caso contrario,
o conteudo do mesmo poderd ser projetado para fora, atingindo o operador ou outras
pessoas.

24. Dar tempo suficiente para que um vidro quente resfrie. Lembre-se de que o vidro quente
apresenta 0 mesmo aspecto de um vidro frio. Nao o abandone sobre a mesa, mas sim, sobre
uma tela com amianto.

25. Nao ¢ permitido o uso de celulares ou radio.

26. INFORME O PROFESSOR DE QUALQUER ACIDENTE QUE OCORRA,
MESMO QUE SEJA UM DANO DE PEQUENA IMPORTANCIA.

27. S¢6 ¢ permitida a permanéncia no laboratério de alunos matriculados na disciplina.

28. Fora do horario de aula o aluno ndo podera realizar experimentos no laboratorio.
Nao havera reposiciao de aulas.

MATERIAL DE LIMPEZA
Os alunos devem providenciar fésforos ou isqueiro, fio de niquel-cromio (pode
ser resisténcia de chuveiro), papel toalha, espatula (ou palito de madeira) e um frasco
plastico de um litro (frasco de alcool, trazer até a segunda aula de laboratdrio).
Todo material de vidro (tubos de ensaios, Becker, funis, etc) a ser utilizado em
analise qualitativa deve estar rigorosamente limpo. Para isso, deve-se lava-lo com agua e

detergente, enxagua-lo varias vezes com agua de torneira e, por ultimo, com pequenas
porc¢des de dgua destilada (5 a 10 mL). ECONOMIZE.

No inicio das aulas praticas, antes de iniciar os experimentos, organize a sua
bancada de trabalho. Apds cada periodo de aula pratica, os locais de trabalho deverio ser
limpos. Os materiais e reagentes de uso comum devem ser mantidos em seus devidos
lugares, durante todo o periodo de trabalho. Todo material utilizado deve ser guardado ou
devolvido conforme as orienta¢des dos Docentes, Monitores ou Técnicos.

VIDRARIA E REAGENTES

Tabela 1. Material de laboratério individual
(Deve permanecer no interior do armdrio tipo A é de responsabilidade do aluno)

1 capsula de porcelana 2 funis (quali)

2 bastdes de vidro pequenos (~20 cm) 1 pinga madeira

1 suporte para tubo de ensaio 1 frascos de reagentes (boca e tampa esmerilhadas)
1 frasco de vidro pequeno (~2,5 cm; alt. 4 cm) 1 proveta de 100 mL

2 vidros de relogio grandes 1 proveta de 10 mL

2 vidros de relogio pequenos 1 bureta de 50 mL

1 baldo volumétrico de 100 mL 2 béquers de 250 mL

2 Erlenmeyers de 250 mL 2 béquers de 100 mL

1 pissete de plastico 1 Tubos em J para sistema fechado
3 pipeta pasteur

12 tubos de ensaio

Ao final de cada aula os materiais utilizados deverdo ser guardados devidamente limpos.
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Daniel Rossado Oliveira
NÃO


Tabela 2. KIT Reagentes Especiais comuns de bancada

(mantenha os reagentes nas caixas das respectivas bancadas)

N Nome N Nome a
B1 Acido perclérico B12 Uréia (solida)
B2 Agua oxigenada BI13 Dicromato de potassio (s6lido)
B3 Agua de cloro B14 Nitrato de sodio (so6lido)
B4 Nitrato de cobalto/HAc B15 Iodeto de potassio (solido)
BS Nitrito de sodio (so6lido) B16 Brometo de potassio (solido)
B6 Reativo de Nessler B17 Sulfato de sodio (s6lido)
B7 Amido B18 Carbonato de sodio (solido
B8 Dimetilglioxima (DMG) B19 Cloreto de sodio (solido)
B9 Indicadores acido/base (papel) B20 Cloreto de amonio (s6lido)
B10 Sulfato ferroso amoniacal (s6lido) B21 Cloreto de potéssio (solido)
B11 Fluoreto de sodio (s6lido) B22 Dioxido de chumbo (PbO,)
Almofariz e pistilo Vidro de azul de cobalto

Esses reagentes estido numa pequena caixa branca de pldstico, sobre a bancada.

Tabela 3. KIT - REAGENTARIO

(Sdo responsaveis os alunos da bancada. Esse KIT deve ser

guardado no armdrio tipo B)

N¢ Nome N Nome
1 Acetato de Amonio —3 M 24 | Hipoclorito de Sédio — 5%

2 Acetato de Chumbo — 1 M 25 Iodeto de Potassio — 0,1 M

3 Acetato de Soédio— 1 M 26 | Nitrato de Aluminio — 0,2 M
4 | Acido Acético —4 M 27 | Nitrato de Bario — 0,2 M

5 Acido Cloridrico— 1 M 28 Nitrato de Calcio — 0,2 M

6 Acido Cloridrico — 6 M 29 Nitrato de Chumbo — 0,2 M
7 Acido Nitrico — 4 M 30 Nitrato de Cobalto — 0,2 M

8 Acido Sulfarico—2 M 31 Nitrato de Cobre — 0,2 M

9 | Agua de Barita — solugfo saturada 32 | Nitrato de Cromo — 0,2 M

10 | Brometo de Sédio — 0,2 M 33 Nitrato de Estroncio — 0,2 M
11 | Carbonato de Amonio — 1 M 34 | Nitrato de Magnésio — 0,5 M
12 | Carbonato de Sodio —2 M 35 | Nitrato de Manganés — 0,2 M
13 | Cloreto de Amoénio —4 M 36 | Nitrato de Niquel - 0,2 M

14 | Cloreto de Ferro III - 0,5 M 37 Nitrato de Potéssio — 0,2 M
15 | Cloreto de Sodio— 1 M 38 | Nitrato de Sédio — 0,5 M

16 | Cromato de Potassio — 0,5 M 39 Nitrato de Zinco — 0,2 M

17 | Dicromato de Potassio — 0,2 M 40 Oxalato de Amoénio — 0,25 M
18 | Fluoreto de Sodio — 0,2 M 41 Permanganato de Potéssio — 0,02 M
19 | Ferricianeto de Potassio — 0,2 M 42 Sulfato de Sodio — 0,2 M

20 | Ferrocianeto de Potassio — 0,2 M 43 Tiocianato de Aménio — 0,2 M
21 | Monohidrogeno fosfato de s6dio — 0,2 M 44 Tiossulfato de S6dio — 0,1 M
22 | Hidréxido de Amonio — 6 M 45 Sulfato de Amoénio — 1M

23 | Hidroxido de Sédio —4 M 46 Sulfito de s6dio — 0,1 M




Tabela 4. KIT Reagentes comuns de CAPELA - Nio transporte esses reagentes para a bancada de trabalho

Nome

FISPQ

Nome °

FISPQ

Acido sulfurico conc.

https://g00.gl/G9FtzR

Eter etilico (sala dos
técnicos)

https://goo.gl/xgzUDG

Acido nitrico conc.

https://goo.gl/3RrdL4

Acetona (sala dos
técnicos)

https://go0o.gl/pJ7vUp

Acido cloridrico conc.

https://goo.gl/a7kwuF

Cloroférmio (sala dos
técnicos)

https://g00.gl/XC4FTZ

Acido acético conc.

https://goo.gl/SrbaxP

Alcool etilico (sala dos
técnicos)

https://g00.gl/ESTzyW

Hidroxido de amonio conc.

https://goo.gl/iZgaZ3

Nitrato de prata

https://goo.gl/WVGHvd

FISPQ: Ficha de informacgdo e seguranca de produtos quimicos

Os reagentes de capela devem ser manipulados exclusivamente na capela. Sao acidos
e bases concentrados, e solventes, com alto risco quimico e fisico. Sempre que
necessario manipular qualquer destes reagentes, a atencio devera ser redobrada.

Acido Sulftrico - [J(€[0]
Lesao ocular grave/irritacdo ocular
Corrosivo a metais

Nitrato de prata- || %:3(€]0)

Corrosivo a metais

Corrosivo/irritante a pele
Perigoso ao ambiente aqudtico - cronico

Oxidante

&

Acido Nitrico -
Toéxico agudo (dérmico)
Corrosivo a pele Lesao ocular
grave/irritacao ocular

Acetona - |4 N [E]0)

orgao-alvo

Toxicidade a
(exposicao unica)
Liquido inflamével

especifico

Liquido inflamével

Corrosivo a metais Lesdo ocular grave-irritagdo  ocular
Oxidante
Acido Cloridrico - Eter etilico -
Toxicidade a oOrgdo-alvo especifico| Toxico agudo (oral)
(exposicao unica) Toxicidade a drgdo-alvo especifico
Lesdao ocular grave/irritagdo ocular | (exposicao Unica)

Lesao ocular

Acido Acético - [JIILE10)
grave/irritacao

ocular

Etanol - @9 (€0

Liquido Inflamavel




Corrosivo a metais
Liquido inflamével
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Lesao ocular grave/irritagdo ocular

Hidroxido de Aménio-

Lesdao ocular grave/irritagdo  ocular
Corrosivo a metais

Toxicidade a drgdo-alvo especifico
(exposicao unica)

Perigoso ao ambiente aquatico - agudo

¥

Cloroformio -

Toéxico agudo (dérmica)
Corrosivo/irritante a pele

Lesao ocular grave/irritagdo ocular
Carcinogénico

Toxicidade a orgao-alvo especifico
exposicao repetida

Toxico a reprodugdo

Toéxico agudo (oral)

ok




Aula 1

AFERICAO DE PIPETA
Todo material de vidro que vai ser utilizado em andlise quantitativa deve estar

rigorosamente limpo. Para isso, deve-se lava-lo com agua e detergente, enxagua-lo varias
vezes com agua de torneira e, por ultimo, com pequenas porgdes de dgua destilada (5 a 10
mL). Apds isso, enxugue o lado externo do material com papel toalha.

Materiais volumétricos nao devem ser colocados em estufa para secar, sob o risco de
deformar o material e alterar o volume fornecido pelo fabricante. A secagem da pipeta deve
ser feita por succ¢ao a vacuo (trompa d'agua).

Verifique a temperatura da sala de balangas no momento da afericdo. A partir da tabela
abaixo, determine qual o volume dispensado pela pipeta. Repita o procedimento de afericao
até que a diferenca entre os volumes das réplicas seja menor ou igual a 0,025 mL. Anote o
volume médio dispensado pela pipeta aferida para usos posteriores ao longo do curso.

Variagdo do volume de 1,0000g de 4gua com a temperatura

Frasco de vidro de soda, coeficiente de expansio cubica, 0,000025/°C
T Peso (g) Volume de 1 gde | T (°C) Peso (g) Volume de 1 g de
°C) H,0 (cm?) H,0 (em?)
10 998,39 1,0016 23 996,60 1,0034
11 998,32 1,0017 24 996,38 1,0036
12 998,23 1,0018 25 996,17 1,0038;
13 998,14 1,00185 26 995,93 1,0041
14 998,04 1,0019 27 995,69 1,0043
15 997,93 1,0021 28 995,44 1,0064
16 997,30 1,0022 29 995,18 1,0048
17 997,66 1,0023 30 994,91 1,0051
18 997,51 1,0025 31 994,64 1,0054
19 997,35 1,0026 32 994,35 1,0057
20 997,18 1,0028 33 994,06 1,0060
21 997,00 1,0030 34 993,75 1,0063
22 996,30 1,0032 35 993,45 1,0066
Aula 2

Informacoes de seguranca:
Hidroxido de sodio

Consulte a FISPQ aqui

E corrosivo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves.
SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua em
abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: enxaguar cuidadosamente

com 4gua durante véarios minutos. EM CASO DE INGESTAO: enxaguar a boca. NAO
provocar o vomito.


Daniel Rossado Oliveira
NÃO


Acido cloridrico

Consulte a FISPQ aqui.

E corrosivo se em alta concentragdo. Provoca irritagio cutinea. Provoca irritacdo ocular
grave. Pode provocar irritacdo das vias respiratdrias.

SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua em
abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: enxaguar cuidadosamente
com agua durante varios minutos.

Acido acético

Consulte a FISPQ aqui.

Corrosivo/irritante a pele. Provoca lesdes oculares/irritagdo ocular graves.

SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua em
abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: enxaguar cuidadosamente
com 4gua durante véarios minutos. EM CASO DE INGESTAO: enxaguar a boca. NAO
provocar o vomito.

Descarte de residuos:

Os residuos acidos ou basicos devem ser descartados nas bombonas correspondentes, que se
localizam dentro da capela do laboratdrio.

Ensaio 1
1.1) Em um tubo de ensaio, adicionar 5 gotas de acido acético 4,0 mol/L. Verifique o pH
com papel indicador. Adicione agora 5 gotas de acetato de so6dio 1,0 mol/L. Verifique o pH.

1.2) Repita o procedimento acima substituindo acido acético por HCI 1,0 mol/L e acetato de
sodio por NaCl 1,0 mol/L.

Ensaio 2

2.1) Preparar, por diluicdo em baldao de 100,0mL, solugdo de HCI1 0,1 mol/L, a partir de uma
solugdo estoque HCI1 1,0 mol/L. Complete o volume do baldo com agua destilada. Verifique
o pH inicial com papel indicador. Transfira uma aliquota de 25,0mL para um erlenmeyer,
adicione 25 mL (com uma proveta) de agua destilada e 3 gotas de indicador fenolftaleina.
Titule a solugdo com NaOH 0,25 mol/L até mudanga de cor do indicador.
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2.2) Com outra aliquota da solucdo preparada no item 2.1, repita a titulagdo sem adicao de
agua destilada ao erlenmeyer.

2.3) Repita o procedimento 2.1, substituindo HCI por HAc.

Aula 3
Informacoes de seguranca:
Hidroxido de sodio

Consulte a FISPQ aqui

E corrosivo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves.

SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua em
abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: enxaguar cuidadosamente
com 4gua durante véarios minutos. EM CASO DE INGESTAO: enxaguar a boca. NAO
provocar o vomito.

Descarte de residuos:

Os residuos acidos ou basicos devem ser descartados nas bombonas correspondentes, que se
localizam dentro da capela do laboratdrio.

I. Preparacio (diluiciio) de solugio de NaOH 0,25 mol L™

Determinar o volume de uma solugdo NaOH 4,0 mol/L. que devera ser utilizado para
preparo de 700mL de solugdo NaOH 0,25 mol/L. Retirar esse volume calculado de uma
solugdo NaOH 4,0 mol/L presente na sala dos técnicos e transferir para um frasco plastico
de 1L, previamente limpo. Completar o volume restante (para 700mL) com &gua
previamente fervida (isenta de CO,). Identificar o frasco.

IL. Padronizacio de solucio de NaOH 0,25 mol L™

Proceder a padronizacdo da solu¢do de NaOH com hidrogenoftalato de potassio,
KHCgH,04, padrao primério, ja previamente seco em estufa a 120°C até peso constante.
Pesar em balanga analitica cerca de 1,2 g de hidrogenoftalato de potassio (£ 0,1 mg) e
transferir para um Erlenmeyer de 250 mL. Adicionar 50 mL de agua destilada fria isenta de

CO,. Apos dissolugdo completa*, juntar 3 gotas de solucao indicadora de fenolftaleina e
titular com a solugdo de NaOH 0,25 mol L™ até aparecimento de coloragio résea clara. Os
resultados de duas determinagdes, expressos em molaridade, ndo devem diferir em mais de
3:1000. Caso o erro seja maior, repetir a padronizagao.
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*caso esteja dificil a dissolucdo, pode-se usar auxilio do bastao de vidro, tomando o cuidado
de enxagua-lo no proprio erlenmeyer ao fim da dissolucao.

Aula 4
Informacoes de seguranca:
Hidroxido de sodio
Consulte a FISPQ aqui
E corrosivo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves.
SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua em
abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: enxaguar cuidadosamente
com 4gua durante véarios minutos. EM CASO DE INGESTAO: enxaguar a boca. NAO
provocar o vomito.

Acido cloridrico

Consulte a FISPQ aqui.

E corrosivo se em alta concentragdo. Provoca irritagio cutinea. Provoca irritacdo ocular
grave. Pode provocar irritacdo das vias respiratorias.

SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua em
abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: enxaguar cuidadosamente
com agua durante varios minutos.

Acido acético

Consulte a FISPQ aqui.

Corrosivo/irritante a pele. Provoca lesdes oculares/irritagdo ocular graves.

SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua em
abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: enxaguar cuidadosamente
com 4gua durante véarios minutos. EM CASO DE INGESTAO: enxaguar a boca. NAO
provocar o vomito.
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Descarte de residuos:

Os residuos acidos ou basicos devem ser descartados nas bombonas correspondentes, que se
localizam dentro da capela do laboratdrio.

I. Determinacio da acidez total em amostra de vinagre comercial

A analise de vinagre inclui, dentre outras, as determinagdes de acidez total, acidez fixa e
acidez volatil em 4cido acético. Neste procedimento, determinar-se-a a acidez total do
vinagre.

Pipetar 20,00 mL (pipeta junto & amostra de vinagre) do vinagre comercial e transferir
para um baldo volumétrico de 100 mL. Completar o volume com agua e homogeneizar.
Retirar uma aliquota de 25 mL desta solugdo e transferi-la para um erlenmeyer de 250 mL.
Adicionar cerca de 20 mL de 4gua destilada e 3 gotas do indicador 4cido-base. Titular com
solugdo de hidroxido de sodio 0,25mol/L. recém-preparada, até a viragem do indicador
fenolftaleina (pKa = 9,3). Repetir a titulagdo até usando alaranjado de metila (pKa = 3,5)
como indicador.

Expressar a acidez total em g/L e % em massa.

Densidade do vinagre =1,015 g cm™

I1. Determinaciao da concentracio de acido acético e cloridrico numa mistura

Pipetar 25 mL da amostra para um erlenmeyer de 250 mL. Adicionar cerca de 20 mL de
agua destilada e 3 gotas do indicador &cido-base. Titular com solu¢do de hidroxido de sddio
0,25mol/L recém-preparada, até a viragem do indicador fenolftaleina. Repetir a titulacao
usando alaranjado de metila como indicador.

Repetir o procedimento acima, usando desta vez um eletrodo combinado de vidro para
medir a variagdo de pH. Usando os valores obtidos com os indicadores acido-base como
referéncia, verifique o pH ap6s cada adicdo de 1,0mL de titulante quando distante do ponto
de viragem, e a cada 0,2mL de titulante quando proéximo do ponto de viragem.

Relatorio 1: Ao final dos experimentos realizados nas aulas 2 e 3, deve ser elaborado um
relatorio cientifico (dupla), nos padroes ABNT, que contenha uma breve introdugdo
(titulagdo acido-base, indicadores), objetivos, parte experimental (materiais e métodos -
procure inserir aqui a padroniza¢do da solu¢do de NaOH, aferi¢do da pipeta, discussoes
acerca do eletrodo combinado de vidro), resultados e discussdo (curvas de titulagdo,
cdalculo das concentragoes dos acidos, pKa do dacido fraco, comparagdo dos resultados
obtidos via eletrodo e via colorimétrica) e bibliografia.

II1. Determinacao da concentrac¢ao da solu¢ao de H;PO,

Completar até a marca, com agua destilada, o volume do baldo de 100 mL no qual foi
fornecida a amostra de acido fosférico cuja concentragdo deve ser determinada (cuidado
para ndo ultrapassar o menisco). Homogeneizar (cuidado ao tampar o baldo). Pipetar uma
aliquota de 25,00 mL (pipeta aferida) em um Erlenmeyer de 250 mL. Adicionar cerca de 30
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mL de dgua destilada e 3 gotas de fenolftaleina. Titular com a solugao de NaOH 0,25 mol L~
! padronizada, até que a cor da solugdo mude de incolor para rosa claro, persistente.

Com os dados obtidos, calcular a concentragdo de H;PO, na amostra, em gramas por
litro. Os resultados de duas determinagdes, expressos em molaridade, nao devem diferir em
mais de 3:1000. Caso o erro seja maior, repetir a determinagao.

Determinacao 1: Informe ao técnico a concentra¢do determinada para a amostra deH;PO,
recebida, em g/L.

Aula 5
Informacoes de seguranca:

Acido cloridrico

Consulte a FISPQ aqui.

Corrosivo. Provoca irritagdo cutdnea. Provoca irritacdo ocular grave. Pode provocar
irritacdo das vias respiratorias.

EM CASO DE INALACAO: retirar a pessoa para uma zona ao ar livre e manté-la numa
posicao que nao dificulte a respiragdo. SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o
cabelo): Enxaguar a pele com dgua em abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS
OLHOS: enxaguar cuidadosamente com agua durante varios minutos.

Nitrato de Cobalto

Consulte a FISPQ aqui.

Pode provocar uma reaccao alérgica cutanea. Nocivo se ingerido. Muito toxico para os
organismos aquaticos.

Hidroxido de Bario (agua de barita)

Consulte a FISPQ aqui.

Causa irritacao severa da pele e dano aos olhos.

SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua, em

abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: Enxaguar cuidadosamente
com agua durante varios minutos.
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Hidro6xido de aménio

Consulte a FISPQ aqui.

Nocivo por ingestdo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves. Muito toxico
para os organismos aquaticos.

EM CASO DE INALACAO: retirar a pessoa para uma zona ao ar livre e manté-la numa
posicao que ndo dificulte a respiragdo. SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o
cabelo): Enxaguar a pele com 4gua, em abundancia. EM CASO DE INGESTAO: enxaguar
a boca. NAO provocar o vomito.

¥

Permanganato de potassio

Consulte a FISPQ aqui.

Nocivo por ingestdo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves. Muito toxico
para os organismos aquaticos com efeitos duradouros.

SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua, em
abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: Enxaguar cuidadosamente
com agua durante varios minutos.

Cloroformio

Consulte a FISPQ aqui.

Suspeito de causar cancer. Provoca irritagdo na pele. Perigoso se ingerido. Provoca irritagao
ocular. Suspeito de causar malformagdo fetal. Danoso aos oOrgdos em exposi¢des
prolongadas ou repetidas. Toxico se inalado.

EM CASO DE INALACAO: retirar a pessoa para uma zona ao ar livre e manté-la numa
posicao que nao dificulte a respiracao.

S
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Descarte de residuos:

Os residuos acidos ou basicos devem ser descartados nas bombonas correspondentes, que se
localizam dentro da capela do laboratdrio.

Residuos contendo cobalto, bario ou permanganato devem ser descartados na bombona
separada para descarte de metais pesados.

Residuos contendo cloroférmio (mesmo os que contém também metais pesados) devem ser
descartados em bombona separada para descarte de solventes organicos.

Ensaio 1

1.1) A um tubo de ensaio, adicione gotas de uma solu¢ido 0,2 M de Co”". Adicione a este
tubo gotas de HCI1 1,0 mol/L. Aquega o tubo em bico de Biinsen. Depois, deixei-o sobre a
bancada e espere esfriar.

1.2) Repita o experimento anterior, substituindo HCI 1,0 mol/L por HCI 6M.

Ensaio 2 — Reacdo de Identificacio de K"

Em um tubo de ensaio, adicione 3 gotas de solugdo de Co*". Adicione a esta solucdo uma
ponta de espatula de NaNO, (s) e, em seguida, agite a mistura com um bastao de vidro até a
eliminag¢do dos gases (NA CAPELA, ndo inalar) e clareamento da solu¢dao. Adicione entdo
gotas da solugdo tampao HAc/Ac previamente preparada e, adicione por fim, gota a gota,
uma solucdo contendo 0,2 M de K. Retire o sobrenadante e, ao precipitado, adicione HCI 6
mol/L, gota a gota, até observar mudanga na coloragdo. Se necessario, aquega
cuidadosamente.

Co" +NOy +2H" = Co’" + NOy, + H,0
Co>" + 6NO, + 3K T K; [Co(NO3)e] )

Ensaio 3 — Reacdes de Identificacio de NH,"

3.1) Em um tubo de ensaio, adicione 5 gotas de solugdo NH,Cl. Adicione, em seguida, 5
gotas de NaOH 4 mol/L e aqueca suavemente a solugdo. Verifique levemente o odor
desprendido.

3.2) Repita o procedimento descrito em “Ensaio 2”, substituindo a solu¢io de K* por uma
solucdao de NH,CIL.

Ensaio 4 — Identificacdo da presenca de CO;*
O ensaio deve ser realizado com sal solido de Na,CO;.
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Sistema fechado (4cido diluido/dgua de barita)

Abertura na rolha 1) Apés montagem do tubo (2)
(vuladeseouransa) | adicione H,S04 2,0 M a
substancia contida no tubo (1) e
feche-o rapidamente.

0,5cm
abaixo
da rolha

@

H*.‘,.-"' I 2,5 crln acima 2) Separe o ppt. do tubo (2) e
2 solueso adicione HAc dil.

COs* . ,
Amostra sélida Agua de barita [Ba(0H):]

Essa prova ¢ especifica para CO;>. A solugdo de 4agua de barita deve estar limpida e
transparente (se ndo estiver, filtre-a antes de colocd-la no tubo). Verifique se o
sistema estda montado corretamente. A adicdo do acido serd a ultima acdo a ser
executada. Apos adi¢do do acido feche rapidamente o sistema.

Ensaio 5
5.1) Prepare, em um tubo de ensaio, uma solugdo de KMnO, diluida: adicione 1 gota de
KMnO, 0,02 M em ImL de 4dgua destilada

5.2) Em outro tubo, adicione 2 gotas de I' e 20 gotas de H,SO, 2,0 M e 10 gotas de agua
destilada. Adicione, em seguida, 2 gotas da solu¢do diluida de KMnO,, preparada

anteriormente. Adicione, em seguida, algumas gotas de cloroférmio e observe a coloracao
na fase organica.

5.4) Repita o ensaio 5.2, substituindo a solu¢do diluida de KMnO, por solugdo de Mn*".

Aula 6
Informacoes de seguranca:

Hidro6xido de aménio

Consulte a FISPQ aqui.

Nocivo por ingestdo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves. Muito toxico
para os organismos aquaticos.

EM CASO DE INALACAO: retirar a pessoa para uma zona ao ar livre e manté-la numa
posicao que ndo dificulte a respiragdo. SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o
cabelo): Enxaguar a pele com 4gua, em abundancia. EM CASO DE INGESTAO: enxaguar
a boca. NAO provocar o vomito.
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¥

Nitrato de Bario
Consulte a FISPQ aqui.
Nocivo por ingestao. Causa uma irritagdo suave da pele. Provoca irritagdao ocular grave.

Descarte de residuos:

Os residuos acidos ou basicos devem ser descartados nas bombonas correspondentes, que se
localizam dentro da capela do laboratdrio.

Residuos contendo bario devem ser descartados na bombona separada para descarte de
metais pesados.

Ensaio 1 — Reacées com NH,OH na presenca em auséncia de NH,Cl
1.1) Em um tubo de ensaio, adicione solu¢do contendo Ca*". Em seguida, adicione algumas
gotas de NH,OH 6,0 mol/L e observe se ha formagao de precipitado.

1.2) Em outro tubo de ensaio, adicione solugdo contendo Ca®* e algumas gotas de NH,CI 4,0
mol/L. Em seguida, adicione a solugdo resultante NH,OH 6,0 M e verifique se ha formagao
de precipitado.

1.3) Repita os ensaios 1.1 e 1.2 substituindo a solugdo contendo de Ca>" por solu¢des de Mg
e de Ba™".

Ensaio 2 — Rea¢oes com (NH,),CO;

Em um tubo de ensaio, misture solucdo de Ba®" e solucdo de (NH,),CO:s. Aqueca levemente o
tubo em bico de Biinsen e verifique se hd formacdo de precipitado. Separe a solugdo
resultante em dois tubos, centrifugue, retire o sobrenadante e adicione sobre o precipitado de
um dos tubos HAc 4M para verificar se ha dissolucao. Ao precipitado de outro tubo, adicione
NH,4CI e observe se ocorre dissolucao.

Repita o procedimento acima substituindo solugo de Ba®" por Ca*" e Mg*" .
Ensaio 3 — Reacoes com Na,SO,

Em um tubo de ensaio, misture gotas de solugdo de Ba’" e gotas de solu¢do de Na,SO,.
Aqueca levemente o tubo em bico de Biinsen e verifique se hd formacao de precipitado.
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Centrifugue, retire o sobrenadante e adicione, sobre o precipitado, HCl 1M para verificar se
ha dissolucao.

Repita o procedimento acima substituindo solugdo de Ba®" por Ca*" e Mg*" .

Ensaio 4 — Reac¢oes com solucio de (NH,),C,0,

Em um tubo de ensaio, misture solu¢io de Ba*" e solucdo de (NH,),C,0.. Aqueca levemente
o tubo em bico de Biinsen e verifique se ha formacao de precipitado. Centrifugue, retire o
sobrenadante e adicione sobre o precipitado de HC1 1M para verificar se ha dissolugao.

Repita o procedimento acima substituindo solugdo de Ba®" por Ca*" e Mg”".

Ensaio 5 — Ensaio Microcristalografico

Em um vidro de relogio, adicione solugdo de Mg”", solugdo de HCI IM e, por fim, algumas
gotas de solucdo de Na,HPO,. Agite com cuidado. No centro da solugdo, adicione NH,OH
6M e, sem agitar, observe ao microscopio os cristais do precipitado formado.

Repita o procedimento acima substituindo solugdo de Mg*" por Ca*".

Ensaio 6 - Testes de Chama

Esta prova ¢ feita utilizando-se um fio de Ni-Cr limpo e a chama oxidante de um bico de
Bunsen, da seguinte maneira: toca-se com o fio no sal que contém o céation que se quer
identificar e coloca-se a ponta desse fio na regido mais fria da chama oxidante.

Realize o teste de identificacdo da coloracdo na chama de sais contendo Na' e K, a olho nu
ou olhando através de um vidro azul de cobalto. Compare as diferengas observadas.

Aula 7

ANALISE I
SEPARACAO E IDENTIFICACAO DOS [IONS Na*, K*, NH,", Mg®’, Ca®" e Ba*

Homogeneizar bem a amostra recebida. Separe-a em trés partes: uma para testes

prévios, outra para andamento da analise e uma terceira para eventual necessidade de se re-
analisar a amostra.

A identificagio da presenca de NH, devera ser feita diretamente na amostra solida.
Para tanto, coloque uma pequena parte da amostra homogeneizada em um tubo de ensaio,
adicione NaOH e aqueca com cuidado. A liberagdo de NH; indica a presenga de NH; na
amostra.

Se houver NH,  na amostra, este deve ser totalmente eliminado e esta solucdo, sem
NH," deve ser utilizada para identificacio de K'. Lembre-se de que o meio estara
fortemente alcalino e, portanto, deve ser neutralizado e tamponado em pH 5,0 para a
identificacdo de K com cobaltinitrito de sédio.
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Caso n3o haja NH, na amostra, solubilize uma pequena parte da mesma em 4gua
destilada e verifique se ions K" estdo presentes na amostra.

Transfira uma parte da amostra para um béquer de 100mL, adicione 10 mL de agua
destilada e 10 gotas de HCI 1M ou até dissolu¢ao completa da amostra. Mantenha a solucao
em banho-maria. Em seguida, adicione NH,OH até ligeiro excesso (cheiro leve de NHj
sendo desprendido). Nesta condi¢do tem-se no meio NH4CI, formado por neutralizacdo, e
excesso de NH,OH, originando um sistema tampao de pH aproximadamente, 9,0. Adicione
entdo solugdo de (NH4),CO; gota a gota, sob aquecimento a aproximadamente 60°C
(temperatura em que ainda conseguimos segurar o béquer com as maos). Manter sob
aquecimento branco por cerca de 10 min (deixar um bastdo de vidro dentro do béquer, para
controlar ebulicdo. Cuidado para ndo deixar secar a solugdo!). Deixe o precipitado decantar
e verifique se a precipitacdo foi quantitativa (a adi¢do de mais solu¢do de (NH,4),CO; ao
filtrado ndo promove mais a precipitacdo dos metais alcalino terrosos). Siga, entdo, o
procedimento para separagdo, lavagem e identificacdo dos metais alcalinos terrosos
presentes na amostra.

Aula 8
Reacoes de Identificacao dos anions

Informacoes de seguranca:

Hidro6xido de aménio

Consulte a FISPQ aqui.

Nocivo por ingestdo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves. Muito toxico
para os organismos aquaticos.

EM CASO DE INALACAO: retirar a pessoa para uma zona ao ar livre e manté-la numa
posicao que nao dificulte a respiragdo. SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o
cabelo): Enxaguar a pele com 4gua, em abundancia. EM CASO DE INGESTAO: enxaguar
a boca. NAO provocar o vomito.

¥

Cloroformio

Consulte a FISPQ aqui.

Suspeito de causar cancer. Provoca irritagdo na pele. Perigoso se ingerido. Provoca irritagao
ocular. Suspeito de causar malformagdo fetal. Danoso aos oOrgdos em exposi¢des
prolongadas ou repetidas. Toxico se inalado.

EM CASO DE INALACAO: retirar a pessoa para uma zona ao ar livre e manté-la numa
posicao que nao dificulte a respiracao.
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e

Acido Sulfiirico

Consulte a FISPQ aqui.

Corrosivo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves. Pode ser perigoso se
ingerido.

SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua, em

abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: Enxaguar cuidadosamente
com agua durante varios minutos.

Descarte de residuos:

Os residuos acidos ou basicos devem ser descartados nas bombonas correspondentes, que se
localizam dentro da capela do laboratoério.

Residuos contendo prata, zinco ou aluminio devem ser descartados na bombona separada
para descarte de metais pesados.

Residuos contendo cloroférmio (mesmo os que contém também metais pesados) devem ser
descartados em bombona separada para descarte de solventes organicos.

Ensaio 1 - Precipitacdo de haletos com Ag"

1.1) Em um tubo de ensaio, adicione gotas de uma solu¢ao contendo Cl" 1,0 M e cerca de
2mL de 4gua destilada. Em seguida, adicione algumas gotas de solugdo de Ag". Separe a
solucdo contendo precipitado em 4 tubos, retire o sobrenadante e teste a solubilidade do
precipitado em (NH4),CO; 1,0 M, NH,OH 6,0 M e NH,OH concentrado. Deixe o ultimo
tubo contendo o precipitado em repouso, exposto a luz, para avaliar o efeito de fotdlise.

1.2) Repita os ensaios acima, substituindo solucao de CI" por Br e I

Ensaio 2 - Brometo e Iodeto
Em um tubo de ensaio, adicione 5 gotas de solugdo 0,2M de Br, 3 gotas de H,SO, 2M e 5
gotas de cloroférmio. Adicione entdo 4dgua de cloro gota a gota, observando o
comportamento da fase orgénica (densidades de agua e cloroférmio, a 25°C: 0,9962 e
1,48g/cm3, respectivamente).

Repita o procedimento, usando solucao 0,1M de I" ao invés de Br
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Em um terceiro tubo, adicione 5 gotas de solugdo 0,2M de Br, 2 gotas de solugao 0,1M de T,
3 de H,SO4 2M e 5 gotas de cloroférmio. Adicione, em seguida, agua de cloro gota a gota,
até ndo observar mais variagao de cor na fase organica.

Ensaio 3 - Identificaciao de NO;

Realize os testes de identificacdo para NOj™ descritos abaixo, ¢ observe para cada caso a
ocorréncia ou nao de reacao.

Para cada teste, use cerca de 5 gotas de solucao contendo o anion de interesse.

A solugdo de sal de Mohr (FeSO4(NH,4),S04.6H,0) usada como fonte de Fe’" deve ser
preparada no momento do teste. Para isso, prepare em um tubo de ensaio uma solugao de
uma ponta de espatula de sulfato ferroso amoniacal e cerca de 1mL de 4gua destilada.

3.1) Sal de Mohr
Em um tubo de ensaio contendo solucdo de NO;, acidule levemente com HAc diluido e, em
seguida, adicione algumas gotas de solu¢io de Fe*" recém-preparada.

3.2) Prova do anel
A solugio preparada no ensaio 3.1, adicione lentamente, a frio, e pelas paredes do tubo,
algumas gotas de H,SO, concentrado, sem agitar.

3.3) Reducdo Al em meio alcalino.

A um tubo de ensaio contendo solucdo de NOj', adicione NaOH 4M até meio alcalino.
Adicione uma quantidade pequena de Al em pd no tubo (alternativamente, pode-se usar Zn
em pd). Aquecer cuidadosamente. Umedecer um papel indicador e colocd-lo em contato

com o vapor eliminado do tubo sob aquecimento. Verificar o pH.

Ensaio 4 - Identificacao de NO,

Solugdes de NO, sdo muito instaveis e devem ser preparadas no momento do teste. Para
isso, prepare em um tubo de ensaio uma solu¢do de uma ponta de espatula de NaNO, () e
cerca de ImL de agua destilada.

Realize os testes de identificacdo para NO, descritos abaixo, e observe para cada caso a
ocorréncia ou ndo de reagdo. Para cada teste, use cerca de 5 gotas de solugdo contendo o
anion de interesse.

4.1) Sal de Mohr
Em um tubo de ensaio contendo solucdao de NO,, acidule levemente com HAc diluido e, em
seguida, adicione algumas gotas de solugo de Fe*" recém-preparada.

4.2) Redugdo Al em meio alcalino.
A um tubo de ensaio contendo solucdo de NO, , adicione NaOH 4M até meio alcalino.
Adicione uma quantidade pequena de Al em pd no tubo (alternativamente, pode-se usar Zn
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em po). Aquecer cuidadosamente. Umedecer um papel indicador e colocd-lo em contato

com o vapor eliminado do tubo sob aquecimento. Verificar o pH.

Ensaio 5 — Eliminacao de NO,’
A eliminacao de NO,™ pode ser feita com ureia, (NH4),SO4 ou NH,Cl

CO(NH,), + 2H,0 — 2NH," + CO;*
NOz_ + NH4Jr — N2(g) + 2H20

Para verificar se a eliminagdo foi completa, retire uma pequena aliquota da solugdo que se
estd testando e realize qualquer um dos trés testes descritos abaixo (A, B ou C). Resultado
positivo no teste A (sal de Mohr), descoloragdo de MnO, no teste B ou formacao de I, na
fase orgénica no teste C indicam que a eliminagdo de NO,™ ainda ndo esta completa e deve
continuar.

, H>S0, dil.
0O=C(NH3); sdlido Felt

P

ata

N A
—_—
H,S0O, dil.
(NO2" em HAc) gota MnO, dil 1:20

B
H>S0,4 dil.
3 gotas I,
cloroférmio

C

Aula 9

ANALISE II
IDENTIFICACAO DOS iONS CI, Br, I, NO;, NO,, SO,* e CO;*

Homogeneizar bem a amostra recebida. Separe-a em trés partes: uma para testes
prévios, outra para andamento da andlise e uma terceira para eventual necessidade de se re-
analisar a amostra.

Os anions a serem identificados estardo todos na forma de sais soluveis de so6dio ou
potassio.

Usando pequenas partes da amostra solida, faga uma dissolugdo, quando necessario, e
realize os ensaios que julgar adequados, dentre os realizados nas aulas anteriores, para
identificar quais anions estao presentes na sua amostra. Atente-se sempre a possibilidade de

interferéncias e ao pH necessario para realizacdo do teste de identificacao.
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Aula 10
Reacoes de Identificacio de metais de transicao

Informacoes de seguranca:

Hidroxido de sodio

Consulte a FISPQ aqui

E corrosivo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves.

SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua em
abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: enxaguar cuidadosamente
com 4gua durante véarios minutos. EM CASO DE INGESTAO: enxaguar a boca. NAO
provocar o vomito.

Hidro6xido de aménio

Consulte a FISPQ aqui.

Nocivo por ingestdo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves. Muito toxico
para os organismos aquaticos.

EM CASO DE INALACAO: retirar a pessoa para uma zona ao ar livre e manté-la numa
posicao que nao dificulte a respiragdo. SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o
cabelo): Enxaguar a pele com 4gua, em abundancia. EM CASO DE INGESTAO: enxaguar
a boca. NAO provocar o vomito.

Acido cloridrico

Consulte a FISPQ aqui.

E corrosivo se em alta concentragdo. Provoca irritagio cutinea. Provoca irritacdo ocular
grave. Pode provocar irritacdo das vias respiratorias.

SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua em

abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: enxaguar cuidadosamente
com agua durante varios minutos.

Acido Nitrico
Consulte a FISPQ aqui.
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Comburente. Corrosivo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves.
SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua, em

abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: Enxaguar cuidadosamente
com agua durante varios minutos.

&

Nitrato de Cobalto

Consulte a FISPQ aqui.

Pode provocar uma reacgdo alérgica cutanea. Nocivo se ingerido. Muito toxico para os
organismos aquaticos.

¥

Fluoreto de sodio

Consulte a FISPQ aqui.

Toxico por ingestdo. Provoca irritagdo cutdnea. Provoca irritagdo ocular grave.
SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE: lavar abundantemente com agua.

Sk

Nitrato de Niquel

Consulte a FISPQ aqui.

Nocivo por ingestdo. Provoca irritagdo cutdnea. Provoca lesdes oculares graves. Suspeito de
provocar anomalias genéticas. Pode provocar cancro.

SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua, em
abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: Enxaguar cuidadosamente
com agua durante varios minutos.

DOLPO®

Dioxido de chumbo
Consulte a FISPQ aqui.
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Nocivo por ingestdo. Pode afetar a fertilidade ou o nascituro. Pode afetar os 6rgdos apos
exposi¢ao prolongada ou repetida. Muito toxico para os organismos aquaticos com efeitos
duradouros.

VLLP

Descarte de residuos:

Os residuos acidos ou basicos devem ser descartados nas bombonas correspondentes, que se
localizam dentro da capela do laboratdrio.

Residuos contendo quaisquer dos metais de transi¢do aqui estudados devem ser descartados
na bombona separada para descarte de metais pesados.

Ensaio 1 - Comportamento dos metais (AI’*, Fe*, Co®, Mn*", Zn** e Ni*") em meio de
base forte e base fraca.

Para cada teste com os metais, usar cerca de 5 gotas de solu¢do contendo o metal.

De cada um dos metais de transicdo em andlise, deve-se testar o comportamento em
meio de base forte (NaOH) e base fraca (NH4,OH), em quantidade estequiométrica ou com
excesso de base (em alguns casos haverd dissolu¢do do precipitado de hidroxido formado
mediante a adi¢do de excesso de base forte (sdo os assim chamados, hidréxidos anfoteros).

Para os metais em meio de base forte, apds excesso de base adicionado, deve-se
adicionar 4 gotas de H,O,, aquecer levemente.

Ensaio 2 - Identificacao de Co*

Em um tubo de ensaio contendo solu¢ido de Co*", adicione tiocianato de aménio gota a
gota. Em seguida, adicione pequena ponta de espatula de NaF (s), agite e, a seguir, algumas
gotas de acetona, sem agitacdo. Observe a coloragdo na fase organica.

Ensaio 3 - Identificacio de Fe**

Em um tubo de ensaio contendo solugio de Fe’”, adicione tiocianato de aménio gota a
gota. Em seguida, adicione pequena ponta de espatula de NaF (s), agite e, a seguir, algumas
gotas de acetona, sem agitacdo. Observe a colorag@o na fase organica.

Ensaio 4 - Identificacio de Ni**
Em um tubo de ensaio contendo solucdo de Ni**, adicione NH,OH diluido, até solucdo
alcalina. Em seguida, adicione dimetilglioxima (DMG) gota a gota.

Ensaio 5 - Identificacao de Mn**

Em um tubo de ensaio contendo solugdo de Mn>", adicione pequena ponta de espatula
de PbO, (s), agite e, a seguir, algumas gotas HNO; concentrado, NA CAPELA. Ainda na
capela, aquega o tubo de ensaio contendo a mistura e deixe a solu¢do do tubo decantar por
alguns segundos, observando a coloragao da solugao apos a reagao.



26

Ensaio 6 - Identificacao de Zn*

Em um tubo de ensaio contendo solugdo de Zn*, adicione algumas gotas de HAc
diluido (até meio acido) e, em seguida, algumas gotas de solucdo de ferrocianeto de potéssio.
Se necessario, aqueca levemente o tubo contendo a solugao.

Aula 11

ANALISE III
IDENTIFICACAO DOS iONS A", Fe*, Co**, Mn*", Zn*" e Ni**

Homogeneizar bem a amostra recebida. Separe-a em trés partes: uma para testes
prévios, outra para andamento da andlise e uma terceira para eventual necessidade de se re-
analisar a amostra.

Usando pequenas partes da amostra solida, faga uma dissolu¢@o, quando necessario, e
realize os ensaios que julgar adequados, dentre os realizados nas aulas anteriores, para
identificar quais anions estao presentes na sua amostra. Atente-se sempre a possibilidade de

interferéncias e ao pH necessario para realizacdo do teste de identificacao.
Partindo de uma solugdo aquosa da amostra, condicione o meio com NaOH, adicione

cerca de 2mL de H,0, e deixe sob aquecimento controlado por cerca de 10 min, Filtre a
solugdo, verifique se a precipitacao foi quantitativa e siga com separagao e identificagdo dos
metais presentes na amostra.

Aula 12
VOLUMETRIA DE COMPLEXACAO

Informacoes de seguranca:

Hidro6xido de aménio

Consulte a FISPQ aqui.

Nocivo por ingestdo. Provoca queimaduras na pele e lesdes oculares graves. Muito toxico
para os organismos aquaticos.

EM CASO DE INALACAO: retirar a pessoa para uma zona ao ar livre ¢ manté-la numa
posicao que ndo dificulte a respiragdo. SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o
cabelo): Enxaguar a pele com 4gua, em abundancia. EM CASO DE INGESTAO: enxaguar a
boca. NAO provocar o vomito.

¥

Acido cloridrico
Consulte a FISPQ aqui.



27

E corrosivo se em alta concentracdo. Provoca irritacdo cutdnea. Provoca irritacdo ocular
grave. Pode provocar irritacdo das vias respiratorias.
SE ENTRAR EM CONTATO COM A PELE (ou o cabelo): Enxaguar a pele com agua em

abundancia. SE ENTRAR EM CONTATO COM OS OLHOS: enxaguar cuidadosamente
com agua durante varios minutos.

Ay

I. Preparo de uma solugcio tampao 2,0 mol/L, pH 10,0
A partir das solu¢des HCI e NH,OH 6,0 mol/L cada, prepare 50 mL de uma solugdo tampao,
NH,OH/NH,CI de concentracao total 2,0 mol/L e pH 10,0.

I1. Determinacio de calcio e magnésio em casca de ovo

Os ovos foram quebrados; a clara e a gema sdo desprezadas. As cascas foram
cuidadosamente lavadas com agua da torneira, depois com agua destilada e deixadas secando
ao ar por varios dias em um béquer tampado ou em estufa a 110°C por 1-2 horas. As cascas
foram entdo trituradas em um almofariz até se obter um pé fino, que foi calcinado em uma
mufla a 900°C. — Procedimento previamente executado pelos técnicos de laboratdrio

responsaveis pela disciplina.

I1. Titulacio de complexacio:

Pesar (balanga analitica) entre 0,10 e 0,12 g do material calcinado.

Transferir para um erlenmyer e suspender com aproximadamente 10 mL de H,O.

Adicionar 1 mL de HC1 6 mol/L para dissolu¢do do sélido (ndo é necessario o aquecimento
para dissolucdo total). Acrescentar dgua destilada até cerca de 25 mL)*.

Adicionar 10 mL de solugdo tampao (NH4,CI/NH,OH) de pH 10 e uma ponta de espatula de
indicador Erio T.

Titular com solu¢do padrao de EDTA 0,06 mol/L até que a cor da solu¢do mude de vermelho

para azul puro.
*Se necessario, adicione mais HC1 6 mol/L até completa dissolucao.

. ~ 2 er e .
II1. Determinagio de Mg** e Ca®" em antidcidos estomacais:
Pesar, com exatiddo, em um erlenmeyer, cerca de 0,10 g da mistura de anti-acido. Dissolver a

mistura com 2 mL de HCI 1,0 mol/L, adicionar 10 mL de tampao pH 10 e uma ponta de
espatula de indicador Negro de Eriocromo T. Titular com EDTA 0,06 mol/L.
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Pesar, com exatidao, diretamente em tubo de ensaio (com auxilio de um béquer), cerca de
0,10 g da mistura de anti-dcido. Dissolver a mistura com 10 - 20 gotas (menor volume
possivel) de HC1 6,0 mol/L, adicionar 30 gotas de uma solugdo 0,25 mol/L. de oxalato de
amonio e, em seguida, adicionar 5 gotas de NH4,OH concentrado (verificar se o meio esta
alcalino). Homogeneizar e centrifugar a solugdo; com auxilio de uma pipeta Pasteur,
transferir quantitativamente o sobrenadante para um erlenmeyer. Lavar o precipitado e as
paredes do tubo usando o menor volume possivel de solucdo de oxalato de amonio
0,25mol/L. Juntar as solu¢des sobrenadantes no erlenmeyer, adicionar 10 mL de tampao pH
10 e uma ponta de espatula de indicador Negro de Eriocromo T. Titular com EDTA 0,06
mol/L.

Aula 13

VOLUMETRIA DE OXIDORREDUCAO

Determinacao de ions Cu(1l)

Completar até a marca, com agua destilada, o volume do baldao de 100 mL no qual foi

fornecida a amostra de cobre. Homogeneizar.

Pipetar 25,00 mL da soluc¢ao de ions Cu(Il) e transferir para um erlenmeyer de 250

mL. Adicionar 3 gotas de solu¢ao de H,SO, 1:5, agitar e, a seguir, adicionar ca. de 1,5 g de
KI. Agitar para misturar os reagentes.

Titular o iodo gerado com solucdo padrao de tiossulfato até coloragdo levemente
amarelada. Juntar 2 mL de solucdo indicadora de amido e prosseguir titulando até
mudanga de coloracdo azul acinzentado para branco leitoso (suspensao de Cuyly).

Com os dados obtidos calcular a massa da amostra de cobre recebida. Os resultados de
duas determinagdes, expressos em gramas, nao devem diferir em mais de 3:1000. Caso o
erro seja maior, repetir a determinagao.

Determinac¢ao 2: Informe ao técnico a massa determinada para a amostra de cobre
recebida, em gramas.



