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Capitulo 8

Os aldeidos podem ser eliminados com potassa e permanganatos
s6lidos. A presenca de 4gua ¢ percebida com sulfato de cobre anidro
e de aldeido com reagente de Nessler.

Acetona: eliminam-se as substincias redutoras adicionando-se, a
cada 1 L de acetona, 100 mL de solucio de 4 g de permanganato
¢ 6 g de carbonato, deixando-se em repouso e destilando-se poste-
riormente. Ocorre suor com cloreto de calcio ou sulfato de cobre
anidro. Nio usar carbonato de potédssio, sédio ou pentéxido de
fosforo por reagirem com o produto.

Cloroférmio: secar com carbonato de sddio, ou pentéxido de
fosforo. Nio usar sodio ou potassio, pois ha formagio de compostos
explosivos. O élcool é eliminado com 4cido sulfarico concentrado,
agitagdo, amoniaco concentrado, lavagem, 4cido sulfurico diluido,
carbonato de sodio e destilacdo. Pode-se identificar a produgdo de
compostos secundarios da seguinte forma: fosgénio — dgua de barita
ndo deve apresentar turvamento na superficie de separa¢éo com o
cloroformio; dceido cloridrico — papel de tornassol; cloro — cor azul
quando juntada solugio de iodeto de zinco e amido ao cloroférmio;
aldeido acético — coloragdo amarela ao juntar-se carbonato de
potassio 2 N a quente.

Tetracloreto de carbono: o sulfeto de carbono, no CCl,, pode ser
eliminado por agitacio com hidréxido de potassio e alcool e des-
secagio, a seguir, com hidroxido ou carbonato de potassio, cloreto
de célcio ou pentéxido de fosforo. Nio usar sodio. O sulfeto de
carbono pode ser identificado acrescentando-se ao tetracloreto de
carbono uma solucdio de hidroxido de potassio alcodlico; deixar
em repouso pelo menos uma hora e acrescentar solugéo de sulfato
de cobre em meio acético (o teste sera positivo se se formar um
precipitado amarelo; reagdo demorada).

Sulfeto de carbeno: pode ser purificado por agitagdo com merctrio
e cloreto de calcio, seguindo-se a destilagdio e a dessecagdo com
pentoxido de fosforo.

Para trabalhos com outros solventes, consulte E. R. Santos (1964).

Montagens de Aparelhagens

Tipicas de Laboratorio

Procedimentos experimentais tais como refluxo, destilagdo, produgdo de
gases, lavagem, purificacio de gases, dentre muitos outros, sdo rotineiros em labo-
ratérios de ensino e pesquisa e requerem a montagem de aparelhagens especificas
para tais finalidades. Apresentamos neste capitulo os esquemas de algumas destas
montagens, identificando todos os materiais envolvidos, particularmente a vidraria.

E evidente que todas estas montagens devem estar devidamente fixadas
em suportes ou grades presas as bancadas. Em alguns exemplos incluimos um
suporte apenas para enfatizar esta fixagdo. Na verdade, é importante ressaltar
que, como todas estas montagens devem apresentar mais de um ponto de fixagao,
cuidado especial deve ser tomado para que a vidraria ndo fique tensionada e
venha a se romper ao longo do procedimento experimental.

Termbmetro

\ Saida de 4gua |

Condensador

Entrada de dgua

—=a
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tubo de borracha suporte -~ suporte
(entre a j_:m eo termémetro
termometro) . garra (com borracha
rolha de cortica —— 4% rolhade salda entre o metal e o vidro)
G 'l / cortica de 4gua

garra (com borracha rolha de
ou cortiga entre 0

metal e 0 vidro)

entrada

de dgua \ Vous na
RN il
manta de mao_m de
aquecimento cortica

Figura 9.2. Destilagdo de solventes voldteis (macro).

tubo de borracha _
(entre arolhae o
termdmetro) entrada de agua
e i =
rolha de cortica t@nﬂ.l
rolha de cortica saida de 4gua !
condensador *
garra (com borracha ou cortica “dedo-frio"
entre o metal e o vidro)
rotha de cortiga
chanfrada
=
porcelana porosa —

garra {com borracha
entre o metal e o vidro)

gas

Figura 9.3. Destilagdo (semimicro). Figura 9.5. Aparelho de refluxo (por exemplo, para esterificacéo).
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ligagdo de borracha
\ com pingas de Mohr

Figura 9.8. Aparelhagem para produgdo de compostos gasosos que necessitam de lavagem
para purificagdo e/ou secagem. Dependendo do produto, podemos omitir alguns dos frascos
representados no sistema (por exemplo, na produgio de cloro).

Figura 9.6. Montagem para determinago de ponto de fuséo. (A) capilar; (B) termdmetro.

composto B
\

Neste caso, o aquecimento pode ser feito com bico de Bunsen, banho-

-maria, manta de aquecimento, dleo ou corrente de ar quente. Composto A: Na,S,0,

1) € Composto B: H,S0,
Composto resultante: SO,

Composto A: Na,CO, ou NaHCO,
2) € Composto B: H,S0,
Composto resultante: CO,

Composto A: Zn
3) € Composto B: H,SO, ou HC!
Composto resultante; H,

HO~#

composto A

Figura 9.9. Aparelhagem para obtengdo de compostos gasosos simples.
Figura 9.7. Aparelhagem para refluxo, que utiliza banho-maria (A). Aparelhagem de destilacio
a pressdo reduzida (B).




148 Montagens de Aparelhagens Tipicas de Laboratério

oxigénio

Por exemplo:
2HgO - 2Hg + O,0u
KCIO, + MnO, = KCI + MnO, + 312 0,

oxido de
merclrio
F perdxido de hidrogénio

oxigénio

)

Reagdo: MnO, + H,80, + H,0 -
- MnSO,+2H,0+120,

Por exemplo, eletrélise do acido
cloridrico. Reagao:
2HCI - H, + C,

diéxido de manganés

Figura 9.13. Montagem para obtengio de oxigénio, acoplada a proveta para medigio.

- . idrogéni
acido cloridrico concentrado hidrogénio

Figura 9.11. Montagem para uma eletrolise.

Reagdo: Mg + H,0 -
- Mg0 + H,
cristais de
iodo puro

/ capsula de

porcelana
contendo
agua fria

raspas de
MgO

-~

Figura 9.14. Montagem para oxidagdo do Mg.
iodo
impuro
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il

e

" ; Reagdes:
| 2NaCl + H,S0, -
i - Na,S0, + 2HCI

Figura 9.18. Sistema para coletar gases.

2NaNO, + H,80, =
- Na,50, + 2HNO,

Figura 9.15. Montagem para preparagio de acido cloridrico e de acido nitrico. (A) NaCl ou NaNO;;
(B) H,80, ¢onc ; (C) frasco para recolher o 4cido; (D) baldo seco; (E) frasco para reter HC! (na produgio
de HNO,, pode-se omitir (D) e (E)).

corrente continua
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