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INSTRUCOES GERAIS

De acordo com varios cientistas, a Quimica corresponde ao ramo da ciéncia que estuda a
composicdo das substancias, suas propriedades e transformacfes, utilizando convencdes,
classificagdes, principios e generalizacbes para auxiliar no entendimento e interpretacdo de
modelos.

Levando em conta essa definigdo, optou-se por dedicar a parte inicial da disciplina Quimica
Geral Experimental ao estudo das propriedades das substancias e dos métodos de separacao.

1. Preparacéo para realizar os experimentos

Sempre leia com antecedéncia o roteiro da pratica que sera realizada, procurando compreender
0S Objetivos e o0s procedimentos experimentais, prestando muita atencao as adverténcias em relacéo
a seguranga. Nos roteiros dos experimentos existe uma se¢do, denominada “Pré-exercicios de
laboratorio” (PEL), que 0 guiara para se preparar para a aula. Esses exercicios geralmente envolvem
a resposta de questBes e a preparacdo de tabelas, quadros e fluxogramas e seu cumprimento é
OBRIGATORIO.

2. Recomendagcdes para as aulas de laboratério

Para frequentar as aulas praticas, todo aluno deve usar um avental ou jaleco e portar uma
espatula, um caderno de laboratorio e o roteiro do experimento a ser executado no dia. Sem o
avental, o aluno ndo podera entrar no laboratoério para realizar a pratica e a falta de um ou mais itens
sera penalizada com nota zero de comportamento. A pontualidade também é muito importante.

O Caderno de laboratério deve ter o registro completo das atividades efetuadas no laboratério,
numa linguagem direta ¢ resumida. Os “Pré-exercicios de laboratdrio” devem ser feitos antes da
realizacdo do experimento e a maioria das anotagdes deve ser realizada durante a prépria aula para
evitar que se percam informagdes. Recomenda-se:

* 0 inicio do registro com o niimero do experimento e a data. Em seguida, o titulo e um breve

resumo do que sera feito durante a aula, contendo os objetivos e o procedimento que pode ser

descrito através de um fluxograma, principalmente quando envolver varias etapas. Construa
também tabelas para anotacdes dos dados experimentais, quando necessario.

* 0 desenvolvimento do habito de fazer anotagdes dos dados e das observacoes individualmente e

a tinta, evitando ocultar as anota¢des incorretas que podem ser Uteis.

* 0 registro da analise dos dados (calculos, constru¢do de graficos...) e das conclusbes que

respondem aos questionamentos iniciais.

As aulas préaticas serdo desenvolvidas em duplas. Ndo se recomenda o trabalho em equipe de trés
ou mais integrantes. Se um dos integrantes da dupla faltar, o outro integrante devera realizar o
trabalho individualmente. Siga o roteiro do experimento e ndo se esquega dos procedimentos e
normas de seguranca discutidos na primeira aula da disciplina, tomando todas as precaucfes para
evitar acidentes. Faca apenas as experiéncias indicadas e tente aproveitar o maximo para aprender
técnicas e desenvolver habilidades. No final da aula, descarte os residuos em recipientes adequados
e lave toda a vidraria com detergente e uma escova apropriada. Enxague varias vezes com agua da
torneira e duas ou trés vezes com agua destilada. N&o é necessario enxugar nenhum material mas,
apos a limpeza, os mesmos deverdo ser colocados nas bandejas que ficam na bancada principal.
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3. Orientagdes para elaboracéao dos relatorios

De acordo com as Diretrizes Curriculares Nacionais para os cursos de Quimica (disponivel em
http://portal.mec.gov.br/sesu/arquivos/pdf/130301Quimica.pdf), os estudantes de quimica precisam,
ao longo do seu curso de graduagdo, aprender a “interpretar e utilizar as diferentes formas de
representacdo (tabelas, graficos, simbolos, expressoes, etc.)” e “comunicar corretamente os projetos
e resultados de pesquisa na linguagem cientifica, oral e escrita (textos, relatorios, pareceres,
"posters", internet, etc.) em idioma patrio.” O desenvolvimento dessas competéncias e habilidades
fazem parte dos objetivos das disciplinas praticas de Quimica como a Quimica Geral Experimental.

No intuito de contribuir para desenvolver no estudante o habito de relatar por escrito, de

forma circunstanciada, os experimentos desenvolvidos em laboratorio, serda entdo cobrado um
relatorio sobre cada pratica realizada na disciplina Quimica Geral Experimental. O referido relatorio
devera conter as seguintes partes:
a) CAPA: folha de apresentacdo com o nome da universidade, unidade, departamento, curso,
disciplina, semestre e ano, titulo do experimento em destaque, nome dos integrantes da equipe que
estdo fazendo o relatério, nome dos professores responsaveis pela disciplina, data de entrega.
b) RESUMO: Texto de, no maximo, dez linhas que apresente de maneira clara, direta e concisa, 0
que vocé fez no experimento, principalmente os resultados alcancados.
¢) INTRODUCAO: Texto que demanda a realizacdo de um levantamento bibliografico em livros e
artigos cientificos para que seja apresentada uma sintese da teoria necessaria ao entendimento da
pratica e a discussdo dos resultados. Tente identificar palavras chaves de assuntos abordados no
experimento e ndo esqueca de citar as referéncias consultadas. Sugere-se que a citacdo das
referéncias, em qualquer parte do trabalho, seja feita pelo nimero correspondente na lista de
referéncias bibliograficas, conforme o modelo a seguir:
...0 precipitado deve ser conversivel em uma substancia pura de composi¢do quimica definida [1].
No final do relatdrio, no item referéncias bibliograficas, o item [1] sera:
[1] BASSETT, J.; DENNEY, R.C.; JEFFERY, G.H.; MENDHAM, J. Vogel: Anélise Inorganica
quantitativa. 4% ed. So Paulo: Editora Guanabara, 1981. p. 335-371.
d) OBJETIVOS: Descricdo dos objetivos que deveriam ser alcancados ao realizar 0 experimento,
em relacdo a aprendizagem.
e) MATERIAIS E METODOS: Descricdo completa da metodologia utilizada, que permite a
compreensdo e interpretacdo dos resultados, bem como a reproducéo do experimento. Sugere-se
sua divisdo em duas partes: a) Materiais e reagentes e b) Procedimento experimental. O primeiro
item, Materiais e reagentes, deve conter uma lista de todo o material utilizado, tanto vidraria como
reagentes e equipamentos. Coloque a procedéncia do reagente, o grau de pureza, a validade, a
formula e 0 nome correto. A marca e especificacdo de cada equipamento devem ser citadas
também. O segundo item deve descrever objetivamente o procedimento adotado no laboratério
(incluindo modificacbes que tenham sido feitas no decorrer do experimento em relagdo ao
procedimento originalmente proposto). Além disso, devem ser fornecidos detalhes como as
quantidades utilizadas, temperaturas medidas, vidrarias, esquemas de montagens, tempo gasto e
outras informacgfes importantes para a compreensdo do que foi realizado como as técnicas
empregadas, 0s equipamentos utilizados e os procedimentos seguidos. Na redacéo das frases, utilize
o tempo verbal de maneira apropriada e impessoal (determinou-se, transferiu-se, coletou-se). Nao
inclua nesse item as observacdes experimentais e os dados, pois, as mesmas fazem parte dos
Resultados e Discussao.
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f) RESULTADOS E DISCUSSAOQ: Esta parte descreve os principais resultados obtidos em aula, na
sequéncia em que o procedimento foi realizado. Neste item estdo incluidos os dados coletados (que
podem ser apresentados na forma de tabela quando forem numerosos), o tratamento destes dados e
sua anélise, até se chegar aos resultados. E necessério apresentar detalhadamente todos os céalculos
efetuados e os resultados obtidos podem ser apresentados na forma de tabelas ou graficos. Mostre
as equac0es das reacOes realizadas no laboratorio, quando houver. Sempre que possivel, compare 0s
resultados obtidos com o que era esperado tendo por base a teoria (descrita na Introducéo) ou
resultados ja publicados. Se os resultados forem muito diferentes do que era esperado, procure
explicar porque a luz da literatura consultada na introducdo, ou em possiveis erros experimentais.
Indique sempre as unidades usadas nas medidas. Além disso, discuta (explique) cada observacéo
experimental (mudanca de cor, aquecimento, turvacéo, etc.) e os resultados obtidos (massa final,
rendimento, ponto de fusdo, entre outros).

As tabelas que apresentam os dados obtidos experimentalmente ou encontrados na literatura devem
possuir um titulo e serem numeradas como no seguinte exemplo:

Tabela 1. Variacéo da constante de velocidade de decomposicédo do cefaclor, com a temperatura.

10°x kobs (s

30 1,785
40 3,653
50 7,640
60 16,90

Os graficos, por sua vez, também devem ter um titulo e serem numerados. No entanto, essa
indicagédo deve ser feita na parte inferior.

As ilustracdes de qualquer tipo, assim como os gréficos e as tabelas, devem ser numeradas,
identificadas e inseridas o mais proximo possivel do texto no qual foram citadas. Jamais apresente
uma tabela ou uma figura antes de cita-las no relatorio:

Exemplo: A variacdo da acdo enzimatica da pepsina com a temperatura pode ser observada na
Figura 1. (Insere-se a figura logo a sequir)

A

Afividade Enzimatica

! — — k>
0 20 30 40 50 60 {C)

Figura 1. Variacao da acéo enzimatica da pepsina em funcao da temperatura.
g) CONCLUSAO: Parte do relatorio em que se deve retomar cada um dos objetivos propostos e,

com base nas observagdes que foram realizadas, comentar se 0s mesmos foram atingidos de forma
satisfatoria ou ndo. Cologue sua opinido sobre cada etapa realizada, como o preparo do
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experimento, os procedimentos realizados e a coleta e a analise dos dados. E, por fim, faca uma
sintese sobre as conclusdes alcancadas com o trabalho. N&o apresente nenhuma conclusdo que ndo
seja fruto de discusséo do seu grupo.

h) REFERENCIAS: Espaco reservado a citagio dos livros e artigos usados para escrever o relatorio,
bem como dos enderecos eletronicos. As referéncias devem ser numeradas na ordem de
aparecimento no texto e devem ser escritas de acordo com as normas da ABNT, conforme os
exemplos a seguir.

Livros: Sobrenome do primeiro autor em letras maidsculas, virgula, seguido pelas iniciais do(s)
nome(s) desse autor. Idem para segundo e terceiro autores, sendo 0 nome dos autores separados por
ponto e virgula. Titulo do livro em italico, negrito ou sublinhado seguido por ponto. Edi¢cdo também
seguida por ponto. Cidade da edicdo seguida por dois pontos. Editora, virgula, em seguida ano da
edicdo. Pagina(s) consultada(s).

Obs: Se houver mais de 03 autores acrescenta-se a expressao et al. apds o primeiro autor.

[1] CONSTANTINO, M. G.; SILVA, G. V. J.; DONATE, P. M. Fundamentos de Quimica
Experimental. S&o Paulo: EDUSP, 2004. 250 p.

Capitulo de livros: Sobrenome do primeiro autor do capitulo em letras mailsculas, virgula,
seguido pelas iniciais do(s) nome(s) desse autor. Idem para segundo e terceiro autores, sendo o
nome dos autores separados por ponto e virgula. Titulo do capitulo. Palavra “In:” seguida pelo
sobrenome do primeiro autor do livro em letras maiusculas,, virgula, iniciais do(s) nome(s) desse
autor. Idem para segundo e terceiro autores, sendo o nome dos autores separados por ponto e
virgula. Titulo do livro em itélico, negrito ou sublinhado seguido por ponto. Edi¢do também seguida
por ponto. Cidade da edicdo seguida por dois pontos. Editora, virgula, em seguida ano da edicao.
Pagina(s) consultada(s).

[2] JUSTI, R. Modelos e modelagem no ensino de quimica: um olhar sobre aspectos essenciais
pouco discutidos. In: SANTOS, W.L.P.; MALDANER, O.A. Ensino de quimica em foco. ljui:
Unijui, 2010. p.94-125.

Artigos: Sobrenome do primeiro autor em letras maidsculas, virgula, seguido pelas iniciais do(s)
nome(s) desse autor. Idem para segundo e terceiro autores, sendo 0 nome dos autores separados por
ponto e virgula. Titulo do artigo. Titulo do periddico cientifico (abreviado ou ndo) em italico,
negrito ou sublinhado seguido por virgula. Local de publicacdo, numeracdo correspondente ao
volume, fasciculo ou nimero, paginas inicial e final, ano da publicacéo.

[3] GIBIN, G.B; FERREIRA, L.H. Avaliacdo dos Estudantes sobre o Uso de Imagens como
Recurso Auxiliar no Ensino de Conceitos Quimicos. Quimica Nova na Escola. Sdo Paulo, v.35, n.1,
p.19-26, 2013.

Artigos disponiveis na Internet: Idem ao anterior, seguido por “Disponivel em: <endere¢o na
Internet>" e por “Acesso em: dia més abreviado ano”.

[4] GIBIN, G.B; FERREIRA, L.H. Avaliacdo dos Estudantes sobre o Uso de Imagens como
Recurso Auxiliar no Ensino de Conceitos Quimicos. Quimica Nova na Escola. Séo Paulo, v.35, n.1,
p.19-26, 2013. Disponivel em: <http://gnesc.sbq.org.br/online/gnesc35_1/04-RSA-87-10.pdf>.
Acesso em: 15 mar. 2013.

Documentos de acesso exclusivo por computador (on line): Sobrenome do primeiro autor em
letras mailsculas, virgula, seguido pelas iniciais do(s) nome(s) desse autor. Denominacdo do
documento. Endereco eletrdnico entre os sinais < > precedido da expressdo — Disponivel em: — e a
data de acesso precedida da expressao — Acesso em:.
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[5] BOTELHO, D. Historiadores x jornalistas. Lista moderada pelo professor Galba Di Mambro.
Mensagem recebida da lista eletronica de Histéria do Brasil; administrada pela Coordenacdo do
Sistema de Informacdo da Universidade Federal de Juiz de Fora. Disponivel em:
<http://www.elionet.ufjf.br/hbr-1>. Acesso em: 19 jan. 2000.

Trabalhos apresentados em congressos e eventos: Sobrenome do primeiro autor em letras
maidsculas, virgula, seguido pelas iniciais do(s) nome(s) desse autor. Idem para segundo e terceiro
autores, sendo o nome dos autores separados por ponto e virgula. Titulo do trabalho. Palavra “In:”
seguida pelo nome do evento em letras mailsculas, edicdo do evento, ano de realizacdo, local de
realizacdo. Titulo da publicacdo em negrito (Atas, Anais, Livro de Resumos..) seguindo por trés
pontos. Local da publicacdo seguida por dois pontos, ano de publicacdo, paginas inicial e final do
trabalho.

[6] CARNEIRO, M.H.S. As imagens no livro didatico. In. ENCONTRO NACIONAL DE
PESQUISA EM ENSINO DE CIENCIAS,1, 1997, Aguas de Linddia. Atas... Aguas de Lindoia,
1997. v. 1. p. 366-376.

ELABORAQAO DE FLUXOGRAMAS

O termo Fluxograma designa uma representacdo grafica de um determinado processo ou
fluxo de trabalho, efetuado geralmente com recurso a figuras geométricas normalizadas e as setas
unindo essas figuras geométricas. Através desta representacdo grafica é possivel compreender de
forma réapida e facil a transi¢do de informacGes ou documentos entre os elementos que participam
no processo em causa. (http://www.oficinadanet.com.br/artigo/desenvolvimento/
como_fazer_um_fluxograma).

Em qualquer pratica experimental é fundamental saber detalhadamente os procedimentos
que deverdo ser efetuados. No intuito de facilitar a interpretacdo do roteiro de nossas aulas praticas,
vamos utilizar uma ferramenta, chamada fluxograma, que nada mais é do que um diagrama. Em sua
montagem sugerimos que sejam usadas algumas representacfes propostas no projeto Chemical
Bond Approach.

1) No comeco do diagrama, insira 0os nomes, formulas e quantidades dos materiais iniciais
(reagentes) em um retangulo. A partir da base do retdngulo trace uma linha vertical até a préxima
etapa;

2) Indique a adig&o/retirada de um reagente dos materiais iniciais por meio de uma flecha
perpendicular a linha vertical que une as duas etapas do processo;
Adicéo Retirada

3) Para indicar uma operacdo que resulte em dois caminhos, trace uma linha horizontal no fim da
linha vertical e escreva 0 nome da operacédo entre parénteses, logo abaixo da linha horizontal.

Apostila de Quimica Geral Experimental - 2016




REPRESENTACAO GRAFICA

Nas aulas praticas vocé verificard que os graficos sdo frequentemente utilizados para
representar dados experimentais. No lugar de olhar para uma tabela como um conjunto de medidas
realizadas, o cientista olha para o grafico tracado a partir desses dados e percebe o comportamento
geral das grandezas envolvidas naquela medicdo. Apesar de conter as mesmas informacgdes da
tabela, os graficos propiciam o rdpido reconhecimento de maximos, minimos e de pontos de
inflexdo. Além de facilitarem operagdes matematicas como interpolagéo, calculo de valores médios
e integracdo, que sdo dificeis de realizar por métodos numericos.

Um grafico é util para mostrar a conexao entre duas ou mais grandezas fisicas, sendo uma
representacdo visual do modo como umas variam em relacdo as outras, ou seja, se existe uma
linearidade, se existe apenas uma faixa de valores de x para os quais y aumenta linearmente e
depois sofre um desvio desse comportamento, se existe uma fungdo exponencial nessa relacéo e
assim por diante. Esta informacéo visual fornecida pode entdo ser relacionada com o fenémeno
fisico ou quimico envolvido.

Em geral, um grafico € construido em um sistema de coordenadas cartesianas, que consiste
de duas retas perpendiculares: o eixo X (eixo das abscissas), onde deve ser representada a variavel

independente, e 0 eixo y (eixo das ordenadas), onde
deve ser representada a variavel dependente.
A construcdo de um grafico envolve as seguintes etapas:

\W/ 1) Definicéo dos eixos

- ‘ SR No eixo das abcissas (eixo horizontal ou eixo dos x) deve
\ ’iﬁ’;ﬁ;ﬁi:;ﬁ’;" ser registrada a variavel independente associada &
L vejamos como um grifico dive grandeza que, ao Vvariar, assume valores que ndo

S ser construido de maneira dependem dos valores da outra grandeza.
- | corretaeclara, a fim de No eixo das ordenadas (eixo vertical ou eixo dos y) deve
atender aos seus objetivos. ser registrada a variavel dependente associada a grandeza
- que, para variar, depende de como varia a outra grandeza.

Em outras palavras, registra-se a causa, varidvel X, no
eixo horizontal e o efeito, variavel y, ou fungéo y(x), no eixo vertical.
Exemplo: Se estamos observando como o volume responde a variagdo da temperatura, o volume é a
variavel dependente pois varia com a mudanca de temperatura. Nao seria razoavel afirmar o
contrério, afinal como que se poderia dizer que a temperatura variou em fungdo da mudanca do
volume!
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2) Registro dos eixos

Na parte inferior do eixo das abcissas, a direita, e preferencialmente fora da regido
quadriculada do papel milimetrado, deve ser registrada a variavel independente, com sua unidade
entre parénteses.

Na parte superior do eixo das ordenadas, a esquerda, e preferencialmente fora da regido
quadriculada do papel milimetrado, deve ser registrada a varidvel dependente, com sua unidade
entre parénteses.

Observagéo: Se a unidade da grandeza incluir uma eventual poténcia de 10, com expoente positivo
Ou negativo, esta poténcia também devera ser representada entre parénteses, junto com a unidade.
Exemplo: V (10° m®)

3) Determinacdo da posicéo do papel

Uma folha de papel milimetrado geralmente tem 28 cm no eixo vertical, e 18 cm no eixo
horizontal, entdo, podemos usa-la nesta posigao (“retrato”) ou em outra posicao, invertendo o0s eixos
(“paisagem”). Deve ser escolhida uma destas duas possibilidades: “retrato” ou “paisagem”, de
modo a otimizar a construcdo do gréfico visando ocupar o melhor possivel a folha.

Entretanto, “ocupar o melhor possivel a folha” néo significa que se deve usar a escala que
preenche todo o papel. Na préatica, deve-se escolher uma escala que facilite a leitura dos pontos
experimentais, ou qualquer outro ponto representado no grafico. Escolha uma escala com intervalos
razoaveis, que facilitam a colocacédo dos dados e sua leitura.

4) Determinacéo das escalas

Na escolha da escala que vai ser usada em cada eixo deve-se localizar na tabela os valores
maximos e minimos das duas varidveis e em seguida tracar a escala de maneira a abranger todo o
intervalo de valores da grandeza a ser representada, ou seja, de forma que todos os pontos caibam

no gréafico.
7 5) Indicacgdo de valores nos eixos
160 Tanto no eixo vertical, quanto no

horizontal, devem ser indicados valores
referenciais adequados a escala, em intervalos

> %07 ' equidistantes, marcados com pequenos tragos
145 feitos perpendicularmente ao eixo em questao.
Esses valores devem ser, preferencialmente,
maultiplos de 2, 5, 10, 20, 50, 100, etc. Nunca use

155 A

140 +

135

T
17
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multiplos ou submultiplos de nimeros primos ou fracionarios, tais como 3, 7, 9, 11, 13, 15, 17, ou
2,5; 3,3; 7,5; 8,25; 12,5; 16,21; etc. Jamais coloque os valores que correspondem aos dados (a nao
Sser que esses, por acaso, coincidam com os intervalos escolhidos para um dos eixos). Além disso, a
escala deve ser legivel, isto é, qualquer ponto podera ser lido no gréafico.

Por exemplo, uma escala que coincida 0 maximo possivel com as linhas dos milimetros em
uma folha de papel milimetrado, correspondendo cada cm da escala a 100g (assim, cada milimetro
vale 10g), seria uma escala bastante razoavel.

6) Marcacao dos pontos experimentais

E fundamental que os pontos experimentais sejam bem marcados no gréfico, ou seja, para
cada dado coletado, existira um ponto com coordenadas x e y a ser marcado no grafico. Por
exemplo, para um liquido que, na temperatura de 15°C, ocupa um volume de 150 mL, o ponto
correspondente no grafico terd as seguintes coordenadas: (15, 150). Esses pontos devem ser
identificados por um sinal que néo deixe duvidas sobre sua localizacéo. Veja os exemplos a seguir:

B & L <G+ O

Depois de marcado o ponto experimental ndo faca nenhuma marcacdo adicional, tal como
fazer tracejados desde o ponto até os eixos. ldentifique apenas os pontos experimentais!

7) Tragado da curva

Apos todos os pontos terem sido marcados, deve-se avaliar de que forma estes se relacionam
para que possam ser unidos. O tracado da curva deve ser suave e continuo, ajustando-se o melhor
possivel aos pontos experimentais. Nunca una 0s pontos experimentais por linhas retas, pois isto
significa que a relacdo entre as grandezas é descontinua, o que dificilmente sera verdadeiro.

No entanto, mesmo sabendo que a relacdo entre as grandezas € linear, como tracar uma reta
se nem todos 0s pontos experimentais estdo alinhados? Nesse caso podemos usar o conceito de reta
média, ou da melhor reta, isto é, a reta que passa pela maioria dos pontos ou que melhor define a
tendéncia dos pontos, mesmo que ela ndo os contenha todos. A reta média é facilmente tracada por
computadores, mas quando tracada a mao exige certo cuidado e, portanto, dedique especial atencao
NOS Casos em que seja Necessario.

Equacéo da reta

A equacdo que define uma reta é y = ax + b, onde o parametro a € denominado coeficiente
angular e b, coeficiente linear da reta. O parametro a relaciona as grandezas x e y e €, na verdade, a
razdo entre a variagdo das coordenadas de dois pontos quaisquer pertencentes a reta, ou seja, a =
AylAx. Tomando dois pontos quaisquer (P; e P,), pertencentes a reta e diferentes dos pontos
experimentais (dados tabelados), com coordenadas (X1, Y1) € (X2, Y2) respectivamente, a inclinacao
da reta serd a = (Y2 - y1)(/x2 - X1). E importante atentar para o fato de que no se deve escolher os
dados experimentais para esse célculo, exceto no caso de sé haver exatamente dois pontos
experimentais. Também é recomendavel tomar dois pontos bastante espacados para minimizar 0s
erros e pontos que tenham o valor de pelo menos uma das coordenadas igual ao valor de uma das
divisOes da escala. O coeficiente linear, por sua vez, indica o valor de y para o qual x =0, ou seja, 0
valor de y correspondente ao ponto onde a reta intercepta o eixo das ordenadas.
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Observacao: Outro ponto importante é a origem do gréfico. Isto por dois motivos: o primeiro é a
davida frequente dos estudantes sobre a possibilidade da origem ser outro ponto que néo o (0,0), ou
seja, se 0s eixos podem comecar de valores ndo-nulos e se cada eixo pode comecar de valores
diferentes. Ambos 0s casos sdo possiveis, isto é, 0s eixos ndo precisam comecar do valor zero,
baseado na conveniéncia para a escala, como num caso em que se tivesse o primeiro ponto sendo no
valor 150, por exemplo, que fica muito distante do ponto O e isso prejudicaria na visualizacdo do
grafico. Ja com relacdo aos eixos comecarem em valores diferentes, € igualmente por conta da
conveniéncia, como num caso em que o primeiro valor de um eixo é 2 e do outro 1000, por
exemplo. Se ambas as escalas comecassem em um valor préximo ao 2 e tivessem 0 mesmo
espagamento entre 0s pontos, imagine o tamanho da folha para chegar ao valor 1000, certo?! O
segundo motivo é a relacdo entre as grandezas que, em algumas vezes, implica em a origem ser um
ponto do grafico sem que isto esteja explicito pela determinacdo experimental. Para entender
melhor isto, pense num carro que partira de um ponto e com o decorrer do tempo percorrera uma
distancia. Se avaliarmos como a distancia percorrida varia em funcéo do tempo, facilmente se pode
perceber que, ndo decorrido tempo (ou decorrido 0 segundos de tempo), nenhuma distancia tera
sido percorrida, ou seja, para o tempo igual a 0 corresponde Unica e exclusivamente uma distancia
percorrida O e, portanto, o ponto (0,0) obrigatoriamente faz parte da reta do grafico, sem que se
tenha "medido"” isto, mas esta la e influencia na construcdo do grafico. Ser4 que este mesmo
raciocinio se aplica a relacdo entre massa e volume de um liquido (sem que seja "medido” OmL de
liquido, vocé infere que isso corresponderia a uma massa 0 obrigatoriamente e o ponto (0,0) estaria
no gréafico?).
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Experimento 1: Introducdo ao Laboratdrio quimico e
Técnicas de transferéncia de solidos e liquidos

O Laboratorio Quimico é um lugar de experimentacdo onde vocés terdo a oportunidade de
aprender Quimica sob um ponto de vista diferente do que poderiam atingir por intermédio de livros,
demonstracdes ou filmes; € a possibilidade de alcancar maior compreensdo da Quimica e a
oportunidade de ver e trabalhar com as proprias méos. Para tal, sdo necessarias qualidades tais
como dedicagéo, interesse, curiosidade, pontualidade, disciplina, entre outros.

A significagdo dos resultados obtidos dependera muito do cuidado com que se
desenvolverdo as operacOes de laboratorio. Boa técnica € mais do que uma questdo de habilidade
manual; requer uma atencao total aos propositos essenciais da experiéncia.

No entanto, técnicas de Quimica ndo sdo objetivos, mas sim 0s instrumentos que nos
permitem atingir a meta final, de extrair informacdes Uteis a partir de observacbes pessoais.
Aprender 0 manuseio de compostos e a manipulacao de aparelhos é obviamente uma parte essencial
a formacado inicial de futuros professores de Quimica.

Nunca se esqueca que ndo se deve comecar uma pratica sem antes compreendé-la
totalmente, isto significa estudar o experimento antes de entrar no laboratorio.

1.1 Manuseio de liquidos e solidos

Antes de retirar liquidos ou sélidos de um frasco, deve-se tomar alguns cuidados:

a) Ler o rotulo do frasco pelo menos duas vezes para se assegurar de que se tem em maos,
realmente, o liquido ou sélido desejado;

b) Se o liquido ou sélido que estiver manuseando for corrosivo, certifique-se que o frasco
ndo esteja externamente umedecido; caso esteja, limpe-o com papel-toalha imido e seque-o;

c) Para verter um liquido de um frasco, faca-o sempre no lado oposto ao rétulo; isto evita
que o liquido escorra externamente sobre o rétulo, danificando-o e podendo, futuramente, impedir a
identificacdo do liquido;

d) Ao retirar uma tampa plastica rosqueavel de um frasco, nunca a cologue sobre a bancada
com o lado aberto tocando a bancada. Deste modo, evita-se que o liquido, eventualmente, escorra
da tampa para a bancada e, também, que a tampa se contamine por contato com a bancada;

e) Sob nenhuma hipdtese, coloque objetos sujos no interior de um frasco, pois isto
contaminaria a substéncia nele contida. Somente retorne uma substancia ao seu frasco original se
tiver certeza absoluta que ela ndo foi contaminada durante o seu manuseio;

f) Sempre que algum liquido ou solido entrar em contato com as suas maos, lave-as
imediatamente com muita agua e sabao.

g) Se a substancia que se esta manuseando é volatil, isto €, se ela evapora facilmente a
temperatura ambiente (como € o caso de algumas substancias nesta experiéncia), nunca cheire uma
substancia diretamente na boca do frasco, pois ela pode ser muito toxica. Para evitar intoxicagdes
graves, cheire as substancias através do deslocamento de seus vapores, conforme ilustrado a seguir.
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1.2 Técnicas de Volumetria

A prética de analise volumétrica requer a medida de volumes de liquidos com elevada
precisdo. Para efetuar tais medidas sdo empregados varios tipos de aparelhos, que podem ser
classificados em duas categorias: a) Aparelhos calibrados para dar escoamento a determinados
volumes; b) Aparelhos calibrados para conter um volume liquido. Na classe a estdo contidas as
pipetas e as buretas e, na classe b, estdo incluidos os balGes volumétricos.

A medida de volumes liquidos com qualquer dos referidos aparelhos esta sujeita a uma serie
de erros devido as seguintes causas:

a) Acdo da tensdo superficial sobre as superficies liquidas.

b) DilatacGes e contracfes provocadas pelas variacdes de temperatura.

c) Calibracédo imperfeita dos aparelhos volumétricos.

d) Erros de paralaxe.

Medir volumes de liquidos em um recipiente significa comparar a sua superficie com a
escala descrita no recipiente utilizado. Essa superficie € denominada menisco.

Os liquidos tém a propriedade de reduzir ao maximo a sua superficie. Esta propriedade
denomina-se tensdo superficial e esta relacionada com a forca na qual as moléculas de um liquido se
atraem mutuamente. Se no interior de um liquido as forgas de atracdo estdo saturadas, na superficie
esta compensada sé uma parte delas. Por isso as moléculas da superficie sofrem uma atracdo
reciproca especialmente forte, € como se o liquido estivesse coberto por uma pelicula autotensora.
Essa forca que contrai a superficie do liquido € o que chamamaos de tensdo superficial e varia para
cada liquido, dependendo do caréater da interacdo intermolecular.

Para a agua, a forca de coesdo entre as
moléculas é parcialmente superada pelas de
adesdo entre ela e o vidro, e 0 menisco é céncavo,
sendo que sua parte inferior (vértice) devera
coincidir com a linha de afericdo.

No mercurio, ao contrario, as forcas de
coesdo sdo maiores que as de adesdo entre o
mercUrio e o0 vidro, e 0 menisco é convexo, sendo
considerado para leitura sua parte superior.

Outra técnica importante é a posi¢do do
= olho do observador. Este devera estar sempre no
4 mesmo nivel da marca de afericdo do recipiente.
A Se 0 observador estiver olhando por cima do
i menisco, observara um valor superior ao
j verdadeiro. Se estiver olhando por baixo do

menisco, observara um valor inferior. Estes erros
séo conhecidos como erros de paralaxe.

demasiado acima

demasiado abaixo
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De um modo geral, para medidas aproximadas de volumes de liquidos, usam-se provetas;
para medidas precisas, usam-se pipetas, buretas e baldes volumétricos, que constituem o chamado
material volumétrico. Aparelhos volumétricos sdo calibrados pelo fabricante a uma temperatura
padrdo de calibracédo de 20° C.

Em trabalhos de laboratorio, as medidas de volume aproximadas sdo efetuadas, na quase
totalidade dos casos, com provetas graduadas, as medidas grosseiras, com béqueres com escala e as
medidas volumétricas, chamadas precisas, com aparelhos volumétricos.

Aparelhos VVolumétricos

a) Balbes volumétricos: Os balGes volumétricos sdo baldes de fundo chato e gargalo
comprido, calibrados para conter determinados volumes de liquidos.

Os baldes volumeétricos sdo providos de rolhas esmerilhadas de vidro ou de polietileno. O
traco de referéncia marcando o volume pelo qual o baldo volumétrico foi calibrado é gravado sobre
a meia-altura do gargalo (bulbo). A disténcia entre o traco de referéncia e a boca do gargalo deve
ser relativamente grande para permitir a facil agitacdo do liquido depois de ser completado o
volume até a marca (a solugdo deve ser bem homogeneizada). O traco de referéncia é gravado sob a
forma de uma linha circular, tal que, por ocasido da observacdo, o plano tangente a superficie
inferior do menisco tem que coincidir com o plano do circulo de referéncia. Os baldes volumétricos
séo construidos para conter volumes diversos; 0os mais usados sdo os de 50, 100, 200, 500 e 1000.

Os balBes volumétricos sdo especialmente usados na preparacdo de solucdes de
concentracdo conhecida. Para se preparar uma solu¢do em um baldo volumétrico, transfere-se ao
mesmo, 0 soluto ou a solucdo a ser diluida. Adiciona-se, a seguir, solvente até cerca de 3/4 da
capacidade total do baldo. Misturam-se os componentes e deixa-se em repouso até atingir a
temperatura ambiente, tendo-se o cuidado de ndo segurar o baldo pelo bulbo. Adiciona-se solvente
até “acertar o menisco”, isto ¢, até o nivel do liquido coincidir com a marca no gargalo. As ultimas
porcdes do solvente devem ser adicionadas com um conta-gotas, lentamente, e ndo devem ficar
gotas presas no gargalo. O ajustamento do menisco ao traco de referéncia devera ser feito com a
maior precisdo possivel. Fecha-se bem o baldo e vira-se 0 mesmo de cabeca para baixo, varias
vezes, agitando-o, para homogeneizar o seu conteldo.

b) Pipetas: Existem duas espécies de pipetas:

e Pipetas volumétricas, construidas para dar escoamento a um determinado volume.
e Pipetas graduadas ou cilindricas que servem para escoar volumes variaveis de liquidos.

As pipetas volumétricas sdo constituidas por um tubo de vidro com um bulbo na parte
central. O traco de referéncia é gravado na parte do tubo acima do bulbo. A extremidade inferior é
afilada e o orificio deve ser ajustado de modo que o escoamento ndo se processe rapido demais, o
que faria com que pequenas diferencas de tempo de escoamento ocasionassem erros apreciaveis. As
pipetas volumétricas sdo construidas com as capacidades de 1, 2, 5, 10, 20, 50, 100 e 200 mL, sendo
de uso mais frequente as de 25 e 50 mL.

As pipetas graduadas consistem de um tubo de vidro estreito, geralmente graduado em
0,1mL. Sdo usadas para medir pequenos volumes liquidos. Encontram pouca aplicacdo sempre que
se quer medir volumes liquidos com elevada precisdo. Tém a vantagem de se poder medir volumes
variaveis.
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Quanto ao modo de operagdo, ha dois tipos de pipetas em uso atualmente:
) Pipetas de esgotamento total: contém duas faixas na parte superior, indicando que as mesmas sdo
calibradas para liberar sua capacidade total, assoprando-se até a ultima gota.
ii) Pipetas de esgotamento parcial: contém na parte superior uma faixa estreita que as diferencia
das pipetas de escoamento total. N&o precisa ser assoprada
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Para se encher uma pipeta, coloca-se a ponta da mesma no liquido e faz-se a suc¢do com a
péra de succdo (ndo use a boca para pipetar em laboratorios). Deve-se ter o cuidado em manter a
ponta da mesma sempre abaixo do nivel da solucdo do liquido. Caso contréario, ao se fazer a succao,
o liquido alcanca a péra de succdo ou a boca. A succdo deve ser feita até o liquido ultrapassar o
traco de referéncia. Feito isto, tapa-se a pipeta com o dedo indicador (ligeiramente imido), caso ndo
se esteja usando a péra de succgdo, e deixa-se escoar o liquido lentamente até o traco de referéncia
(zero). O ajustamento deve ser feito de maneira a evitar erros de paralaxe.

Wik wir ki du e e
728 B it gou de asirern

Para escoar os liquidos, deve-se colocar a pipeta na posicao vertical, com a ponta encostada na
parede do recipiente que vai receber o liquido; caso esteja usando a boca na pipetagem (técnica
desaconselhavel), levanta-se o dedo indicador até que o liquido escoe totalmente. Esperam-se 15 ou
20 segundos e retira-se a gota aderida a ponta da pipeta, encostando-a a parede do recipiente.
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c) Buretas

As buretas servem para dar escoamento a volumes variaveis de liquidos. S&o constituidas de
tubos de vidro uniformemente calibrados, graduados em 1mL e 0,1 mL. S&o providas de
dispositivos, torneiras de vidro ou polietileno entre o tubo graduado e sua ponta afilada, que
permitem o facil controle de escoamento

As buretas podem ser dispostas em suportes universais contendo mufas. As buretas de uso
mais constantes sdo as de 50 mL, graduadas em décimos de mL; também sdo muito usadas as de 25
mL. Nos trabalhos de escala semimicro, séo freqlentemente usadas as buretas de 5 e 10 mL,
graduadas em 0,01 ou 0,02 mL.

Para 0 uso com solucbes que possam sofrer o efeito da luz, sdo recomendadas buretas de
vidro castanho.

As torneiras das buretas, quando forem de vidro, devem ser levemente lubrificadas para que
possam ser manipuladas com mais facilidade. Serve para este fim uma mistura de partes iguais de
vaselina e cera de abelhas; misturas especiais sdo encontradas no comércio.

Recomendacdes para uso da bureta

a) A bureta limpa e vazia deve ser fixada em um suporte na posicao vertical.

b) Antes de se usar um reagente liquido, deve-se agitar o frasco que o contém, pois ndo é raro haver
na parte superior do mesmo, gotas de 4gua condensada.

c) A bureta deve ser lavada, pelo menos uma vez, com uma porcdo de 5 mL do reagente em
questdo, o qual devera ser adicionado por meio de um funil, em buretas que ndo possuam gargalo
especial; cada porcdo é deixada escoar completamente antes da adi¢do da seguinte.

d) Enche-se entdo a bureta até um pouco acima do zero da escala e remove-se o funil.

e) Abre-se a torneira para encher a ponta ou expulsar todo o ar e, deixa-se escoar o liquido, até que
a parte inferior do menisco coincida exatamente com a divisdo zero. Quando se calibra a bureta
(acerto do zero) deve-se tomar o cuidado de eliminar todas as bolhas de ar que possam existir.

f) Coloca-se o frasco que vai receber o liquido sob a bureta e deixa-se o liquido escoar, gota a gota,
geralmente a uma velocidade ndo superior a 10 mL por minuto. Controla-se a torneira da bureta
com a méao esquerda. Apbs 0 escoamento da quantidade
necessaria de liquido, espera-se de 10 a 20 segundos e 1é-se o0 volume retirado.
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1.3 Técnicas de Pesagem

A determinacdo de massa ou “pesagem” ¢ uma das operagdes de laboratério mais
importantes que é realizada com a utilizacdo de balancas.

H& uma grande variedade de balancas de laboratorio, desde as mais grosseiras até as de mais
alta sensibilidade.
Balancas de mola: S&o balangas de um prato fixado em uma mola: A extensdo da mola indica o
peso.
Balancas de dois pratos: dois pratos sdo fixados nas pontas de uma alavanca. Em um deles a
amostra é colocada, no outro contrapesos de massas definidas equilibram o brago da balanca. Se as
duas partes do braco da balanca tiverem comprimentos iguais, a massa dos contrapesos sera igual a
massa da amostra.
Balancas Elétricas/Eletronicas: Sao balancas de um Unico prato assentado sobre um cristal
piezoelétrico (cristais que apresentam uma diferenca de potencial elétrico entre faces
perpendiculares a direcdo de uma forca aplicada). O peso se Ié diretamente numa escala digital.
Essas balancas podem ser chamadas de semi-analiticas (precisdo de cerca de 0,1g) ou analiticas
com maior precisao.

Cuidados Gerais com Balangas de Laboratorios

O manejo de qualquer balanga requer cuidados especiais por ser um instrumento de grande
sensibilidade e alto custo. A confiabilidade de um instrumento de medida depende sempre do seu
uso e trato corretos. Cuidados particulares devem ser tomados ao lidar com balancgas de laboratérios
particularmente com as balancas analiticas.

1) A balanca deve ser colocada em lugar apropriado onde ndo ha correntes de ar, incidéncia de
luz solar, vibragdes ou intenso movimento de pessoas.

2) A balanca deve ser equilibrada. Muitas balancas possuem um nivel de &dgua para facilitar
essa operacao.

3) Nunca cologue a mdo numa balanca analitica (o fluxo de ar e a temperatura da mao,
diferente da temperatura do interior da balanca interferem na precisdo da medida): usar
sempre pingas para introduzir a amostra nessas balancas.

4) A amostra deve ser sempre colocada sobre um vidro de relégio, um béquer, papel manteiga
ou em um pesa-filtro.

5) N&o pegar o suporte da amostra com as maos, principalmente quando pesagens
comparativas sdo realizadas (impressoes digitais ou impureza pesam...).

6) Nunca fazer transferéncias de substancias dentro de uma balanca analitica ou com o suporte
da amostra sobre o prato da balanca: alguma coisa pode cair fora do suporte sujando ou
danificando o equipamento.

7) N&o colocar na balanca nenhuma substancia que néo esteja a temperatura ambiente.

8) Conservar a balanga sempre limpa, retirando qualquer respingo, particulas ou poeira de seus
pratos com a escova que se encontra na balanca ou do lado dela.

9) Liquidos e sélidos, em po ou granulado, devem ser mantidos em algum recipiente seco,
previamente pesado e a temperatura ambiente.

10) Se, durante a pesagem, o material for passivel de interagir com a atmosfera (evaporacéo,
oxidacéo, absorcdo de umidade), o frasco deve ser fechado.

11) Toda transferéncia de amostra deve ser feita somente quando os pratos estivem travados.
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12) Usar pingas e espatulas, nunca usar os dedos para manusear objetos e substancias que estéo
sendo pesadas;

13) Ao terminar seu trabalho, remover todos os pesos e objetos da balanca, verificar a sua
limpeza, mantendo-a coberta ou fechada. Zerar a balanca, se for o caso. Desligar as
balancgas elétricas.

2. Pré-exercicios de laboratorio (PEL)

a) Por qual motivo existem dois tipo de pipetas? Como elas se diferenciam?

b) Para preparar uma solugdo estoque a partir de um padrdo, € mais aconselhdvel usar uma
pipeta volumétrica ou graduada?

c) Para preparar uma solucdo que posteriormente tera sua concentracdo determinada por
titulacdo, qual pipeta é a mais adequada?

d) O que pesa mais: 1 kg de chumbo ou 1 kg de algoddo? E se colocarmos estas amostras
dentro de um balde com &gua, elas ocupardo o mesmo volume? Por qué?

e) Faca, em seu caderno, um fluxograma com todo o procedimento experimental que seréa
realizado no laboratério. Elabore também um fluxograma dos dados que serdo coletados,
deixando prontas em seu caderno de laboratério as tabelas que serdo usadas.

As respostas das questdes e os fluxogramas deverdo ser apresentados no dia do experimento. Além
disso, prepare-se para ser arguido sobre o experimento no dia da aula.

3. Objetivos

Possibilitar que os alunos conhecam técnicas basicas de laboratério como o manuseio de
balanca, balGes volumétricos e pipetas, além de introduzir os fundamentos sobre propagacdo de
erros e escolha de materiais no laboratorio quimico.

4. Parte experimental
4.1 Materiais e reagentes

Cloreto de sédio (NaCl) Balancas Analitica e semi-analitica
Espatula Vidro de relégio

Béquer de 50mL Provetas de 25, 50 e 100 mL
Erlenmeyer de 125 mL Pipetas volumétrica de 10 e 20 mL
Pipeta graduada de 5 mL Bureta de 25 mL

TermOmetro BalBes volumétricos de 25, 50 e 100 mL

4.2 Procedimentos
4.2.1 Uso de balancgas
Efetue as operacOes de pesagem descritas a sequir:
a) Pesagem de um composto soélido.
al. Pese, numa balanga analitica, 1 béquer de 50 mL. Anote o resultado com todas as casas
decimais significativas. Repita esse procedimento 5 vezes com o mesmo béquer. Calcule a
média e o0 desvio.
a2. Anote o resultado que é a tara do bequer.
a3. Pese cerca de 2,0 g de NaCl usando um vidro de reldgio (balanca semi-analitica). Transfira
esse NaCl para o béquer ‘tarado’.
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ad. Pese o béquer contendo o NaCl. Anote o resultado com todas as casas decimais
significativas. Repita esse procedimento 5 vezes com a mesma amostra de NaCl. Calcule a
média e o desvio.

4.2.2 Medidas de volume

a) Comparacéo entre proveta e béquer

Preencha a proveta de 25mL com agua destilada e acerte o traco de aferi¢do. Transfira esse volume
cuidadosamente para um béquer de 50mL. Compare o volume final. Anote suas observacfes na
tabela de resultados.

b) Comparacdo entre proveta e erlenmeyer

Preencha uma proveta de 50mL com &gua destilada e acerte o trago de aferi¢do. Transfira para um
erlenmeyer de 125mL limpo e seco. Compare o volume final. Anote suas observacdes na tabela de
resultados.

c) Comparagao entre béquer e erlenmeyer
Adicione 200mL de &gua destilada num béquer de 250mL. Transfira para um erlenmeyer de 250mL
limpo e seco. Compare o volume final. Anote suas observacdes na tabela de resultados.

d) Comparacao entre proveta e baldo volumétrico

Preencha uma proveta de 100mL com agua destilada e acerte o traco de afericdo. Transfira para um
baldo volumétrico de 100mL limpo e seco. Compare o volume final. Anote suas observacdes na
tabela de resultados.

e) Comparagcao entre bureta e baldo volumétrico

Fixe uma bureta de 50mL no suporte. Feche a torneira de controle de escoamento. Coloque um
béquer de 100mL embaixo da bureta. Encha a bureta com &gua destilada e observe se ha
vazamentos e se ha bolhas entre a torneira e a extremidade inferior da bureta. Caso tenha bolhas,
abra a torneira rapidamente até remové-las. Em seguida, encha a bureta com agua destilada e acerte
0 menisco com o traco de aferi¢do (zero), que fica na parte superior. Segure a torneira com a mao
esquerda e usando os dedos polegar e médio dessa méo, inicie o escoamento. Transfira 50mL de
agua da bureta, para um baldo volumétrico de 50mL limpo e seco. Compare o volume final. Anote
suas observacges na tabela de resultados.

f) Comparacao entre pipeta graduada e volumétrica

Meca 5mL de agua destilada em uma pipeta volumétrica de 5mL e transfira para uma proveta de
10mL limpa e seca. Meca 5mL de agua destilada em uma pipeta graduada de 5mL e transfira para
uma outra proveta de 10mL limpa e seca. Compare os volumes. Anote suas observagdes na tabela
de resultados.

g) Técnica de pipetagem
Pipete, com pipeta graduada, e transfira para os tubos de ensaio, 0s seguintes volumes:
Tubo de ensaio 1 2 3 4 5

Volume de 4gua (mL) 1,0 5,0 2,7 3,8 4,5
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Tabela . Resultados das comparagdes das medida de volume.
Procedimento Observagdes
a

- D | Q|0 |T

Ainda sobre o assunto ...

A) Leia abaixo uma noticia que trata de um assunto pertinente ao experimento que vocé realizara e
responda ao que segue

“Fiscalizagdo apreende balancas por erro na pesagem”

“Quatro balancas apreendidas. Esse foi o saldo inicial da fiscalizacdo desta terca-feira, em feiras
livres de Goiania. Na primeira feira, a Dom Bosco, localizada no Setor Oeste, os fiscais da
Superintendéncia do Instituto Nacional de Metrologia, Normalizacdo e Qualidade Industrial
(INMETRO) encontraram erros que lesam o consumidor e que ocorrem, em alguns casos, por falta
de manuteng¢ao no instrumento...”

Publicado no Portal do INMETRO de Goias, na pagina do Governo Federal, em 07/03/2006
[http://www.inmetrogo.gov.br/?pagina=16&id=104]

O texto cita um motivo comum para erros de medida em instrumentos, que € a falta de manutencéo
(descalibragem). Procure explicar o que é o ato de calibrar um equipamento e pesquise quais sao
outras causas comuns que geram erros em equipamentos. Diga que implicacdes praticas e que
consequéncias esses problemas trariam, na sua opinido, em atividades importantes do cotidiano,
como por exemplo a fabricacdo de um remédio.

B) Arquimedes e a coroa do Rei

Havia, em Siracusa, um rei que decidiu um dia oferecer aos deuses uma coroa de ouro, cuja
confeccdo foi ordenada a um artesdo da cidade, que recebeu uma boa quantidade de ouro puro para
tal finalidade. A data combinada, o artesdo a entregou ao rei. Este, desconfiado de que a coroa nio
tinha ouro puro, apesar da aparéncia impecavel, e sim prata misturada, chamou Arquimedes, um
cidaddo de destacada inteligéncia, que ficou incumbido da missdo de descobrir se a coroa era
fraudulenta ou ndo, sob a condicdo de ser punido caso ndo o fizesse. Preocupado com isso, decidiu
um dia tomar banho e, ao entrar na banheira, comecou a gritar e pular: Eureka, Eureka!, certo de
que havia solucionado o problema.

Esta é uma conhecida histéria que circula na Internet, em revistas, livros e que é passada adiante ha
anos. Explique, do ponto de vista quimico, como Arquimedes pdde solucionar o problema da
falsificacdo da coroa, evidenciando como e que propriedade da matéria foi usada nesse caso.

5. Referéncias Bibliograficas

GIESBRECHT, E. Et al. Experiéncias em Quimica: Técnicas e Conceitos Basicos. Sdo Paulo:
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Experimento 2 — Propriedades das substancias: densidade

1. Introducéo

As substancias quimicas possuem propriedades cuja determina¢do minuciosa leva as suas
identificacbes, entre outras informacGes. Na analise de uma amostra de uma substancia
desconhecida, a comparacdo das informagdes obtidas com os dados da literatura pode conduzir a
sua identificag&o.

As propriedades da maioria das substancias sdo encontradas em Handbooks e em péginas da
Internet como no Livro de Quimica do National Institute of Standards and Technology (NIST) na
Web (http://webbook.nist.gov/chemistry/index.html.pt). Quando um novo composto é isolado ou
sintetizado, suas propriedades, quase sempre, acompanham o registro na literatura.

Os Handbooks sdo compilacdes que congregam uma infinidade de informacGes. Por exemplo o
CRC Handbook of Chemistry and Physics reuni dados sobre varias areas da ciéncia tais como:
Matematica, Fisica, Quimica e Astronomia, dentre outras. Ele é dividido por secfes, sendo que no
inicio de cada secdo ha explicacBes de como se utilizar o seu contetdo.

CRC Handbook

OF
Chemistry and Physics

A Ready Reference Book of Chemical and Physical Data

Section 1: Basic Constants, Units, and Conversion Factors
Fundamental Physical Constants
Standard Atomic Weights (2001)
Atomic Masses and Abundances
Electron Configuration of Neotral Atoms in the Ground State
International Temperatore Scale of 1990 (ITS-90)
Conversion of Temperatures from the 1948 and 1968 Scales to ITS-90
International System of Units (SI)
Units for Magnetic Properties
Conversion Factors
Conversion of Temperatures
Conversion Factors for Energy Units
Conversion Factors for Pressure Units
Conversion Factors for Thermal Conductivity Units
Conversion Factors for Electrical Resistivity Units
Conversion Factors for Chemical Kinetics
Conversion Factors for lonizing Eadiation
Values of the Gas Constant in Different Unit Systems
Periodic Table of the Elements

Section 2: Symbols, Terminology, and Nomenclature
Symbols and Terminology for Physical and Chemical Quantities
WNomenclature of Chemical Compounds
Nomenclature for Inorganic Ions and Ligands
Organic Substituent Groups and Ring Systems
Scientific Abbrewviations and Symbols
Greek, Russian, and Hebrew Alphabets
Definitions of Scientific Terms
Thermodynamic Functions and Belations
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Section 3: Physical Constants of Organic Compounds
Physical Constants of Organic Compounds
Diamagnetic Susceptibility of Selected Organic Compounds
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Como todos os dados sdo colocados na forma de tabelas e as informacgdes sdo muitas, houve a
necessidade de se criar cddigos e simbolos para compactar um maximo de informacgdes hum espaco
minimo. Dessa forma, todas as tabelas sdo precedidas de textos explicativos e de tabelas dos
simbolos e das abreviagdes organizadas em ordem alfabética. A procura de informagcbes no
Handbook também pode ser realizada usando o indice que se encontra no final do livro que remete
as secdes e paginas.

A densidade

A densidade de uma substancia é a razdo da sua massa pelo seu volume, ou a massa de
uma unidade de volume. A massa e 0 volume dependem da quantidade da substancia, porém a
densidade é constante em uma temperatura e uma pressao definidas. As propriedades que nao
dependem da extensao dos sistemas sdo chamadas propriedades intensivas e sdo sempre expressas
pela razdo de propriedades que dependem da extensdo dos sistemas como é aqui 0 caso da massa e
do volume. As densidades de uma gota de agua, da agua num balde ou numa piscina olimpica sdo
exatamente as mesmas, isto € 996,512 g/L a 27°C sob presséo de uma atmosfera. Alguns exemplos
de propriedades intensivas sdo: massa por mol, km/hora, preco por quilo. As unidades de densidade
sdo: g/mL ou g/lem®, kg/L, kg/m®, etc. A temperatura, a pressdo e a composicdo devem ser
mencionadas uma vez que a densidade varia com a temperatura, com a pressdéo e com a
composicao.

2. Pré-Exercicios de laboratério (PEL)
a) Explique porque, em dias muito frios, é possivel encontrar uma camada de gelo na superficie
dos lagos.
b) Procure as densidades do aluminio e do cobre na literatura especializada,
compare-as e tente explicar a que se deve a diferenca de densidade entre estes dois metais.
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c) Com qual finalidade um Handbook pode ser usado na disciplina de Quimica Geral
Experimental?

d) Antes de iniciar o seu experimento, prepare, em seu caderno, um fluxograma com todos os
procedimentos experimentais que serdo realizados com o objetivo de racionalizar as
atividades identificando a sequéncia logica dos trabalhos. Elabore também um fluxograma da
interconexdo dos dados que serdo coletados. Deixe espaco em seu caderno para as tabelas
onde anotard os resultados das medidas. As respostas as questdes e os fluxogramas deverao
ser apresentados no dia do experimento.

3. Objetivos do experimento
Determinar a densidade de solidos e liquidos.

4. Parte Experimental
4.1 Materiais e reagentes

Balanca analitica 1 proveta de 20 mL

Balanca semi-analitica 1 pipeta volumétrica de 20mL
1 béquer de 250 mL 1 pisseta

1 béquer de 50 mL 1 picnémetro

1 termOmetro Cloreto de sadio

1 vidro de relogio Alcool comercial

2 erlenmeyers de 125 mL Leite

Amostras so6lidas

4.2 Procedimentos

4.2.1 Determinacdo da densidade utilizando uma proveta

Cada grupo vai receber uma amostra sélida que devera ser pesada conforme os procedimentos do
item al. Anote sua massa e desvio.

Com o auxilio de uma pisseta, coloque 10 ml de agua deionizada na proveta de 20mL. Ajuste o
menisco e anote o volume.

Pese a amostra segundo al.

Transfira a amostra para a proveta, inclindo-a em aproximadamente 30° para evitar respingos. Se
houver bolhas nas paredes da proveta ou na superficie da amostra, bata levemente na base da
proveta para desprender essas bolhas. Anote o novo volume.

Determine o volume da amostra que € a diferenca entre o volume final e o volume inicial.

Com os resultados obtidos acima, calcule a densidade da amostra. Compare a densidade calculada
com os valores da literatura, sabendo qual é a natureza da amsotra.

Repita a operagédo para as demais amostras, anotando os valores encontrados para cada uma delas na
tabela em seu caderno (vocé pode usar como modelo a tabela a seguir).

Volume Densidade/

Amostra | Massa/g | Volume inicial/mL Volume final/mL 1
amostra/mL g.mL
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4.2.2 Determinacéo da densidade utilizando um picndmetro

O picnémetro é um "Frasco aferido destinado & medicao de massa especifica de sélidos ou liquidos"
(dicionario Aurélio):

1 1.

g

Iy

IR

f/ VoS | I

/

[ | [ |
) Pl

\ e J | e
http://www.dist.com.br/show_produtos.php?code=264&cat_num=51

4.2.2.1 Calibragéo do picnometro

O picnémetro deve ser previamente calibrado, conforme as instrugdes a seguir:

1) Em um béquer de 250 mL limpo, coloque aproximadamente 150 mL de &gua desionizada.
Aguarde algum tempo até atingir o equilibrio térmico a temperatura ambiente e, com o auxilio
de um termbémetro, meca a temperatura da agua.

2) Pese cuidadosamente o picndmetro (vazio e seco) com a sua tampa. Anote sua massa.
Lembre-se de utilizar uma folha de papel ou uma pinga para manusear o picnémetro.

3) Encha o picnébmetro com parte da adgua desionizada do béquer. Tampe-o de maneira que 0
excesso de agua escorra pelo capilar. Verifique se bolhas de ar ndo ficaram aprisionadas no seu
interior. Se isso ocorreu, remova-as e encha o picndmetro novamente. Cologue o picnémetro
dentro do béquer contendo o restante da dgua destilada, evitando que o nivel de agua do béquer
atinja a sua tampa. Aguarde algum tempo até atingir o equilibrio térmico com o ambiente e
meca e anote a temperatura da agua.

4) Use uma folha de papel para segurar o picndmetro e, com um papel poroso, enxugue
cuidadosamente o liquido da parte externa do picnémetro. Pese o picnémetro contendo a agua.
Anote a massa.

5) Repita as operacdes 1 até 4 duas vezes retirando o picndmetro da balancga a cada pesagem.

Atencdao! Procure realizar estas operacfes da forma mais delicada e rapida possivel, para ndo sujar

ou engordurar as paredes externas do pinémetro e para evitar que o liquido mude de temperatura ou

evapore.
A diferenca entre a massa do picnémetro cheio e a massa do picnémetro vazio é a massa da agua.

Utilize os dados obtidos e a tabela 1 para determinar o volume do picnémetro. Interpole para

fracdes de grau Celsius, se necessario.

Tabela 1. Densidade da 4gua ( Baccan et al, 2007)

T/ C d/(g cm™?) T > C d/(g cm™)
10 0,999700 20 0,998203
11 0,999605 21 0,997992
12 0,999498 22 0,997 770
13 0,999377 23 0,997538
14 0,999244 24 0,997296
15 0,999099 25 0,997044
16 0,998943 26 0,9967833
17 0, 998774 27 0,996512
18 0,998595 28 0,996232
19 0,998405 29 0,995944
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4.2.2.2 Determinacdo da densidade do alcool comercial
Segure sempre o picndmetro com uma folha de papel!

1) Lave trés vezes o picnémetro com um pequeno volume do liquido cuja densidade sera
determinada (alcool comercial) para remover os residuos de dgua do seu interior. Descarte
estas aliquotas num local apropriado.

2) Adicione o alcool (sugestdo: ao encher o frasco com &lcool, tome cuidado para ndo ocorrer a
formacéo de bolhas, pois isto acarretaria erros nos resultados) e coloque a tampa de maneira
que o excesso de liquido escorra pelo capilar. Com um papel poroso, enxugue o liquido
presente na parte externa do picnémetro.

3) Pese o picnémetro (contendo o liquido) e anote sua massa. Repita a pesagem mais duas vezes,
retirando o picnémetro da balanca a cada pesagem. Utilize um pedaco de papel para manusear
0 picndmetro. Meca a temperatura do liquido.

4) Anote os dados, utilizando o modelo de tabela a seguir. A massa do alcool ¢ a diferenca entre
as massas do picndmetro cheio e vazio. A densidade do alcool é a razdo da massa do alcool
dividida pelo volume do picnémetro previamente determinado.

Medida 1 | Medida 2 | Medida 3

Massa do picnémetro vazio

Massa do picnémetro + alcool
Massa do alcool

Volume de &lcool

Densidade do alcool

Densidade média= +/- g/mL

4.2.2.3 Determinacao da densidade do leite
Segure sempre o picndmetro com uma folha de papel!

1) Lave trés vezes o picnbmetro com um pequeno volume do liquido cuja densidade sera
determinada (alcool comercial) para remover os residuos de leite do seu interior. Descarte
estas aliquotas num local apropriado.

2) Adicione o leite (sugestdo: ao encher o frasco com leite, tome cuidado para ndo ocorrer a
formacdo de bolhas, pois isto acarretaria erros nos resultados) e coloque a tampa de maneira
que o excesso de liquido escorra pelo capilar. Com um papel poroso, enxugue o liquido
presente na parte externa do picnémetro.

3) Pese o picndémetro (contendo o liquido) e anote sua massa. Repita a pesagem mais duas vezes,
retirando o picndmetro da balanga a cada pesagem. Utilize um pedaco de papel para manusear
0 picndmetro. Meca a temperatura do liquido.

4) Anote os dados, utilizando o modelo de tabela a seguir. A massa do leite é a diferenca entre as
massas do picndmetro cheio e vazio. A densidade do leite é a razdo da massa do leite dividida
pelo volume do picndmetro previamente determinada.

Medida 1 Medida 2 Medida 3

Massa do picndmetro vazio

Massa do picnémetro + leite
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Massa do leite

Volume de leite

Densidade do leite

Densidade média= +/- g/mL

5. Sugest6es para elaboracdo do relatorio

Discuta as possiveis fontes de erro neste experimento e dé uma interpretacao para os desvios
calculados. N&o se esqueca: toda medicdo envolve uma larga série de erros experimentais,
sistematicos e ndo- sistematicos.

Compare as densidades obtidas com os valores enontrados no Handbook na literatura
especializada e avalie a qualidade do seu trabalho, a pureza das substancias, as condicdes
ambientes (NaCl é higroscopico, por exemplo), a qualidade dos equipamentos. Sugira outras
fontes de erros.

Descreva outros métodos que poderiam ser utilizados para se determinar a densidade de
solidos e de liquidos.

Como vocé poderia determinar a densidade de uma rolha de cortiga?

Compare e discuta os dados da tabela 1 com os dados do CRC Handbook of Chemistry and
Physics.

6. Referéncias bibliograficas
BACCAN, N.; ANDRADE, J.C.; GODINHO, O.E.S.; BARONE, J.S. Quimica Analitica
Quantitativa Elementar. 3% ed. Sao Paulo: Editora Edgard Blicher, 2007. p.292.
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Experimento 3 — Propriedades das substancias: solubilidade

1. Introducéo

Solubilidade. Quando se adiciona certa quantidade de sélido A ou de liquido B a um liquido C e se
agita a mistura heterogénea por algum tempo, a mistura transforma-se em homogénea. Diz-se que 0
solido A, ou o liquido B, se dissolveu no liquido C produzindo uma solu¢do. Adicionando novas
quantidades de A ou B, o processo de dissolucdo pode ser repetido algumas vezes, produzindo
solugdes de concentragdo cada vez maior. Este processo ndo pode ser repetido indefinidamente.
Chega-se sempre a um ponto em que a adi¢cdo de novas quantidades ndo produz uma solugédo de
maior concentracdo, por mais que se agite; ao inves disso, o solido A ou o liquido B adicionado
permanece ndo dissolvido, formando uma mistura heterogénea, isto € A ou B ndo dissolvidos
formardo uma segunda fase na superficie ou no abaixo da solucdo saturada. A essa solucdo, que €
incapaz de dissolver quantidades adicionais de sélido, damos 0 nome de solucéo saturada.

Solubilidade de A em C ou de B em é 0 nome que se da a concentracdo da solugdo saturada
em A ou em B. A temperatura tem influéncia pronunciada sobre a solubilidade e a pressdo pode ter
importancia. No laboratdrio, a influéncia da pressdo é porque geralmente trabalha-se na pressédo de
aproximadamente 1 atmosfera sendo que pequenas variagdes da pressdao ambiente ndo alteram
substancialmente a solubilidade.

A nocao de solucdo, da qual decorre a nocdo de solubilidade, é mais geral que a apresentada
até agora: gases também podem se dissolver em liquidos (ferva agua para verificar o escape do ar
dissolvido) ou em solidos, e liquidos se dissolvem também em sdlidos.

A solubilidade, que é uma quantidade intensiva, se expressa pela quantidade de material
dissolvido (massa ou quantidade de matéria) pela quantidade de solvente (volume ou massa).

A dissolugdo de uma substancia A em um solvente é descrita por:

Anio dissolvido < Adissolvido

Isto é, as reacdes de dissolucdo e separacdo ocorrem simultaneamente. O equilibrio € atingido
quando a quantidade de A que se dissolve € exatamente a mesma que a quantidade de A que se
separa da solucdo no mesmo intervalo de tempo. O equilibrio é consequentemente resultante de dois
processos dindmicos: é o equilibrio dinamico. Nos equilibrios dindmicos tem-se a impressdo de
que nada esta acontecendo, mas na realidade had duas transformacdes, opostas uma a outra,
ocorrendo simultaneamente e com a mesma velocidade, de forma que a aparéncia externa é de um
estado estatico. Os equilibrios dindmicos ocorrem sempre nos processos quimicos (equilibrio
quimico) e frequentemente em fisica, nas transformacdes de fase, por exemplo.

Quando vocé adiciona sélido a uma solugdo saturada, a aparéncia é de que o sélido nao se
dissolve. Na realidade, porém, ocorre a dissolucdo do sélido, mas ela é acompanhada de
cristalizagdo do material dissolvido, na mesma propor¢do e na mesma velocidade. Temos uma
evidéncia disso ao deixar um sélido em contato com sua solucdo saturada: os cristais mudam de
forma e/ou de tamanho, evidenciando a ocorréncia do equilibrio dindmico.

O equilibrio dindmico pode ser alcancado rapidamente ou ndo e a dissolucdo pode ser
rapida. Exemplo: Solubilizacdo da pentoxifilina:

O processo de dissolucdo pode ser muito lento, 0 que resulta em demanda de muito tempo
para que um estado de equilibrio possa ser atingido; alem disso, a agitacdo desempenha um papel
de extrema importancia no processo de dissolugdo. Vocé pode fazer em casa um experimento
simples que lhe dara uma ideia melhor sobre isso: derrame, em meio copo de dgua, uma colher de
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sopa de agucar e ndo mexa. Deixe o copo quieto em um local onde ele ndo seja agitado e verifique
quanto tempo leva o agUcar para se dissolver.

Tendo feito o experimento, vocé terd percebido como esses processos podem ser lentos na
auséncia de agitacdo. No caso do agUcar na agua, uma agitacdo de poucos segundos geralmente é
suficiente para dissolver tudo. Em outros casos, podem ser necessarias horas de agitacdo para que
0corra 0 processo.

Quando, entdo, dizemos que a solucdo saturada esta em equilibrio com o excesso de soluto,
estamos presumindo que foi o tempo foi suficiente para que se estabelecesse o equilibrio. O
processo pode ser acelerado elevando-se a temperatura e retornando a temperatura original apés a
completude da dissolucgéo.

Curvas de solubilidade. Como ja mencionado, a solubilidade de uma substancia em determinado
solvente sofre usualmente pronunciada variagdo com a temperatura. Muitos dados sobre
solubilidade de composto em funcéo da temperatura estdo disponiveis na literatura. Na tabela 1 sdo
mostrados alguns exemplos.

Tabela 1. Solubilidade (g/100g de H,O) de sais a varias temperaturas

Temperatura (°C) NaCl NaNO; KCI KNO; K2Cr,07
0 35,7 73,0 28,5 19,0 4,6
20 36,0 88,0 34,2 31,8 12,5
40 36,6 105 40,2 64,2 25,9
60 37,3 125 45,6 111 45,3
80 38,4 148 51,0 169 69,8
100 39,8 174 56,2 246 102

Com esses dados vocé pode fazer graficos, mostrando as curvas de solubilidade, usualmente
colocando concentragdo no eixo y e temperatura no eixo X.

Observe a tabela 1 e verifique que todas solubilidades aumentam com o0 aumento da
temperatura. Este é o caso mais comum, mas existe também o contrério (veja a tabela 2, onde foram
coletados alguns desses casos). O principio de Le Chatelier, conhecido também como principio de
moderacdo, preceitua que todo sistema sofrendo uma perturbacdo externa, respondera de modo a
minorar essa perturbacdo. De acordo com esse principio de Le Chatelier, se a solubilidade aumenta
com 0 aumento da temperatura, o processo de dissolucdo € endotérmico (absorve calor. Exemplo:
dissolucdo do sal de cozinha, NaCl, em &gua). Imagine uma solugdo saturada em equilibrio com o
solido. Agora vamos fornecer calor a esse sistema; como o sistema devera reagir? Segundo o
principio de Le Chatelier, ele devera reagir no sentido de abrandar o aumenta da temperatura
desenvolvendo algum processo endotérmico. Se a dissolucéo for endotermica, mais solido deve se
dissolver: a solubilidade aumenta com o aumento da temperatura); se a dissolucdo for exotérmica,
algum solido deve se separar da solucdo: neste caso a solubilidade diminui com o aumento de
temperatura.

Outros fatores podem complicar as analises. Observe na tabela 2 e na figura 1 a solubilidade
do sulfato de sddio. A curva é inicialmente ascendente e depois torna-se descendente, fugindo ao
padrdo que se observa nas curvas dos outros compostos. Isto ocorre porque o sulfato de sodio pode
cristalizar-se numa forma anidro (sem moléculas de agua) ou pode cristalizar-se numa forma
hidratado (Na,SO4#10H,0); a curva de solubilidade que se observa, entdo, é a superposi¢cdo de
duas curvas de solubilidade, para dois compostos diferentes um que existe até 32°C, e outro que
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passa a existir acima dessa temperatura. Existe também um sulfato de sddio hepta-hidratado, que da
origem a outra curva, ndo representada na figura 1.

Tabela 2. Solubilidade (g/100gH,0) de alguns sulfatos e hidroxidos a varias temperaturas

0° 10° |20° |30° |40° |60° |80° |90° |100°
NaSO4 49 191 |195 |40,8 [48,8 |453 |43,7 (42,7 425
Na,SO4e7H,0 195 30,0 |44,1
K2SO4 74 |93 |111 |13,0 |148 |18,2 (21,4 (229 |24,1
Li,SO4 36,1 355 |34,8 |34,2 (33,7 |32,6 |31,4 |309
Cs,S04 167 (173 |179 |184 |190 |200 |210 |215 |220
Cey(S04)309H,0 21,4 9,84 |7,24 |5,63 |3,87
Ce2(S04)398H,0 9,43 |7,10 |5,70 |4,04
Rb,SO4 37,5 |42,6 |48,1 |53,6 |585 |67,5 |751 |78,6 |81,8
NaOH 98 109 |119 |129 |[174
KOH 95,7 |103 |112 |126 |134 |[154 178
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Figura 1. Curvas de solubilidade
Complementando

Vocé certamente ja ouviu alguém usar a regra simplificada que diz que “solventes polares
dissolvem substancias polares e solventes apolares dissolvem solventes apolares”. Essa regra tem
algum fundamento?

As forgas intermoleculares, que mantém as moléculas unidas umas as outras, sdo muito
mais fortes entre moléculas polares (moléculas onde ha partes eletricamente mais negativas e partes
mais positivas) do que em substancias apolares. O que torna uma molécula polar ou apolar é
existéncia, ou ndo, de &tomos com alto poder para atrair elétrons ( alta eletronegatividade) proximos
de atomos de baixa eletronegatividade. Os atomos de oxigénio, de haldgenos, entre outros, sao
muito eletronegativos. Os atomos de hidrogénio e dos metais alcalinos sdo exemplos de &tomos
baixa eletronegatividade. Por exemplo, a ligacdo OH é sempre fortemente polarizada com uma
pequena carga negativa centrada sobre o oxigénio, e uma pequena carga positiva sobre o
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hidrogénio.  No caso das moléculas polares, o dipolo de uma molécula e o dipolo de uma outra,
resultando na necessidade de fornecer grande quantidade de energia para separar essas moléculas. A
figura seguinte esquematiza o caso da agua.

http://www.bordier.ch/uni/bioch1/H20.htm

A interacdo entre moléculas apolares deve-se a um conjunto de forcas, a maioria de origem
quantica, reunidas sob o nome de forcas de van der Waals. Essas forcas sdo devidas a assimetria
momentanea da distribuicdo das cargas positivas e negativas nas moléculas (hd movimentacdo das
cargas em funcdo, por exemplo, das vibragfes moleculares) dando origem a dipolos instantaneos
que induzem a formacdo de um dipolo nas moléculas vizinhas que se atraem. A interacdo entre
dipolos induzidos € de baixa energia: sdo as forcas de London. Outros componentes das forcas de
van der Waals sdo de origem puramente quantica. Pouca energia é necessaria para separar as
moléculas, nesse caso. Exemplo: as moléculas de oxigénio e de nitrogénio sdo apolares e 0s seus
liquidos entram em ebuli¢do (quando ocorre a separacao das moléculas ) em cerca -180C enquanto
que a agua, que é um liquido polar, entra em ebuli¢do a 100C.

Para se dissolver um sélido em um liquido, é necessario que ocorram as seguintes
transformagdes:

(1) Separacdo das moléculas do sélido umas das outras; essa transformacdo requer energia para
vencer as energias atrativas do sélido (sem essas energias, o0 sélido se vaporizaria).

(2) Separacao das moléculas do solvente umas das outras para que as moléculas do soluto entrem no
espaco assim aberto; essa transformacdo também requer energia.

(3) Atracdo das moléculas do soluto com as moléculas do solvente; essa transformacéo libera
energia. Sem essa atracdo as moléculas do solido e do liquido se repeliriam e ndo haveria mistura no
caso extremo.

- Soluto polar e solvente polar: as transformacdes (1) e (2) requerem muita energia, mas a
transformacéo (3) também libera muita energia. A dissolugéo é freqiientemente favorecida.

- Soluto apolar e solvente apolar: as transformacdes (1) e (2) requerem pouca energia e a
transformac&o (3) também libera pouca energia. A dissolucdo pode ser favorecida.
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- Soluto polar e solvente apolar: a transformagéo (1) requer muita energia; como a energia liberada
pela transformacdo (3) ndo € grande (ndo ha ligacdo forte entre moléculas polares e moléculas
apolares), ndo ha compensacdo para a energia requerida pela transformacdo (1); mesmo com ajuda
da entropia, a dissolucdo geralmente néo é favorecida.

- Soluto apolar e solvente polar: neste caso é a transformacao (2) que requer muita energia, para a
qual ndo ha suficiente compensacao na transformacéo (3). A dissolucdo é geralmente desfavorecida.

Tendo compreendido tudo isso muito bem, vocé estd agora preparado para considerar a
seguinte questéo: por qual razdo ndo podemos dizer que esses conceitos séo super-simplificados?

E que ndo ¢ possivel dividir as moléculas em duas categorias, polares e apolares, como
fizemos acima. Polaridade € uma grandeza de variacdo continua: temos moléculas com momentos
dipolares (distancia entre os centros de gravidade das cargas positivas e negativas, q e -q,
multiplicada pelo carga q) diferentes As energias envolvidas nas transformacdes (1), (2) ou (3)
assumem também valores intermediarios.

Além disso, ha outros fatores que influem na solubilidade, além da polaridade. As energias
de Van der Waals, a formacédo de pontes de hidrogénio (ver figura acima), e outros fatores podem
afetar as energias envolvidas nas transformagdes (1), (2) e (3).

Finalmente temos que considerar a possibilidade de ocorréncia de uma reagdo quimica
entre o soluto e o solvente (ou uma outra espécie dissolvida), formando novas espécies quimicas,
que sdo as que vao se dissolver (ou ndo). Ao colocar 6xido de ferro (os 6xidos de ferro sdo
insoldveis em agua) em uma solucdo aquosa de HCI, vocé observa a ocorréncia de uma
transformagdo praticamente idéntica a dissolucdo: o solido “desaparece” e forma-se uma mistura
homogénea. Mas nao foi exatamente uma dissolugdo que ocorreu, porque o 6xido foi transformado,
pelo HCI, no sal (cloreto) e em agua, e foi o sal que se dissolveu:

FeO + 2 HCI < FeCl, + H,O

Observacgéo: Nessa discussdo foram propositadamente ignorados os casos de substancias ionicas
para ndo complicar a argumentacdo. O estudante pode facilmente estender suas conclusdes para
esses casos, simplesmente considerando as substancias idnicas como o extremo de maxima
polaridade (a “molécula” € tdo polar que sua parte negativa fica separada de sua parte positiva).

2. Pré-Exercicios de Laboratério (PEL)

a) Descreva as propriedades fisico-quimicas (polaridade, densidade, estado fisico,
solubilidade...) e escreva as formulas moleculares e estruturais de cada substancia utilizada
neste roteiro.

b) Uma determinada substancia pode ser solivel em solventes com polaridades diferentes como
agua e hexano?

c) Discuta a validade da seguinte afirmativa: a solubilidade das substéncias aumenta com a
temperatura.

d) Faca, em seu caderno, um fluxograma com todo o procedimento experimental que sera
realizado no laboratério. Elabore também um fluxograma dos dados que serdo coletados,
deixando prontas em seu caderno de laboratorio as tabelas que serdo usadas.

e) Pesquise a FISPQ para cada uma das substancias que serdo utilizadas, destacando 0s
principais riscos que ela pode oferecer, os principais cuidados que se deve tomar no seu
manuseio e formas de descarte.
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3. Procedimento experimental

3.1 Testes de Solubilidade

Parte A

1. Cologue em um tubo de ensaio aproximadamente 5 mL de &gua (solvente). Adicione no tubo
uma ponta de espatula de acucar (soluto). Observe as caracteristicas do sistema. Agite e observe se
a dissolucéo foi total. Caso afirmativo, adicione, gradativamente, aglcar ao tubo e agite até que a
dissolucdo ndo seja mais possivel. Elabore um desenho que represente as caracteristicas fisicas dos
sistemas na tabela 1.

2. Repita integralmente o item 1, com excec¢do de que se a dissolu¢do ndo for total, ndo seréa
necessario adicionar mais sélido, usando:

a) 4gua e iodo b) agua e enxofre C) agua e sulfato

3.Repita este procedimento para os outros solventes: alcool e acetona e complete a tabela a seguir:

Solvente Acucar lodo Enxofre Sulfato de Cobre Il
Soluto

Agua
Acetona
Alcool

4. Pese aproximadamente 8,0 g de sulfato de cobre Il (CuSQO,) e os transfira para um béquer de 50
mL.

5. Adicione 20 mL de &gua. Anote o0 que vocé observou.

6. Aqueca essa mistura até cerca de 80 °C. Anote as caracteristicas do sistema.

Parte B
a) Cologue uma ponta de espatula de CaCO3z em um tubo de ensaio.
b) Adicione ao tubo 4 mL de agua deionizada. Agite e deixe o sistema em repouso por alguns
minutos. Observe o sistema quanto a solubilidade do sal.
c) Retire com um pipeta de Pasteur (conta gota) o sobrenadante e o transfira para um outro tubo
de ensaio.
d) Adicione, gota a gota, uma solucéo aquosa de HCI 0,1 M ao tubo contendo CaCO3. Observe.
e) Adicione, gota a gota, uma solu¢cdo aquosa de HCI 0,1 M ao tubo contendo o sobrenadante
removido no item c e observe a ocorréncia ou ndo de mudanca.

Parte C

Prepare 5 tubos de ensaio. Coloque em cada um uma ponta de espatula (cerca de 0,1 g) de acido
acetilsalicilico (AAS, aspirina, etc.). Adicione a cada tubo, gota a gota, alguns mililitros dos
solventes abaixo e verifique a quantidade de solvente necessaria para dissolver completamente a
amostra. Solventes: tetracloreto de carbono, acetato de etila, acetona e alcool etilico. Explique o
observado com base na polaridade dos solventes. Verifiqgue também se o acido acetilsalicilico é
soluvel a temperatura ambiente em agua e em solugdo aquosa de hidroxido de soédio (2 mol/L).
Explique.

3.2 Solubilidade de uma amostra desconhecida
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Seu grupo receberd um composto solido cuja solubilidade a 0°C em agua deverad ser
determinada. Coloque todo o material recebido em um erlenmeyer de 50 mL e junte 20 mL de
agua. Agite para dissolver completamente, aquecendo um pouco Se necessario. Resfrie o
erlenmeyer em um banho de gelo e 4gua e mantenha-o nessa temperatura (0 °C).” Agite bem. Deve
ocorrer cristalizacdo de parte do sélido.

Pese um erlenmeyer de 50 mL limpo e seco na balanga analitica. Com uma pipeta, retire
1 mL da solugdo do erlenmeyer que esta no banho de gelo, tomando cuidado para ndo retirar
nenhum solido cristalizado, e cologque no erlenmeyer seco e tarado. Pese novamente o erlenmeyer e
calcule o peso da solugéo. Coloque agora esse erlenmeyer na estufa e deixe secar. Esfrie e pese
novamente, determinando assim o peso do solido que estava dissolvido.

Calcule a solubilidade do solido em agua a 0 °C (em g de solido / g de agua).

4. Sugestoes para elaboracéo do relatdrio
Né&o se esqueca de:

e verificar o que é o Debye, unidade de momento dipolar. Analisar a polaridade das
substancias utilizadas e comparar a sua analise com o valor do momento dipolar que
encontrara na literatura ou em Handbooks.

e discutir a dissolucdo de uma substancia polar e de uma apolar em diferentes solventes
polares e apolares. Compare as suas previsdes com solubilidades experimentais

o discutir as observagdes que vocé fez ao longo do experimento

Responda as seguintes questdes:

e Ao entrar no mar, basta um mergulho para perceber que a dgua é salgada. No entanto, em

rios e lagos, a &gua ndo é salgada, sendo entdo chamada de dgua doce. Por qué?

e Em dias de calor, um refrigerante até que cai bem, principalmente aqueles com bastante

gas (gas carbbnico da agua gaseificada, um dos ingredientes do refrigerante). No entanto,

quando se bebe um refrigerante que ndo esta gelado, costuma-se dizer que o refrigerante esta
sem gas. Por que o refrigerante “perde” o gas quando esta quente?

e Vocé certamente ja deve ter ouvido falar que as distribuidoras de combustiveis adicionam

etanol anidro (isento de agua) a gasolina. Segundo a legislacdo, qual a quantidade méxima de

etanol anidro que pode ser adicionado a gasolina? Por que essa quantidade ndo pode ser
superior a esse valor e por que o alcool adicionado deve ser anidro?

5. Referéncias Bibliograficas
CONSTANTINO, M. G.; SILVA, G. V. J.; DONATE, P. M. Fundamentos de Quimica
Experimental. S&o Paulo: EDUSP, 2004.

“0 liquido contido no Erlenmeyer pode trocar calor com o banho de gelo apenas através do vidro (que ndo é tdo bom condutor de
calor) do erlenmeyer, e pode trocar calor com o meio ambiente através do ar. Por isso, & muito dificil obter uma temperatura de
exatamente 0 °C para o liquido que esta dentro do erlenmeyer, pois sua temperatura fica sempre 1-2 °C acima. Nao se preocupe com
iss0.
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Experimento 4 - Separacao de misturas: Recristalizacdo e extragdo com solventes

1. Introducéo

Quando resfria-se uma solucdo saturada, normalmente uma parte do material que estava
dissolvido devera cristalizar. Os compostos cujas solubilidades diminuem com o aumento da
temperatura s&o pouco numerosos, e podemos considera-los como excegdes.

Este processo de cristalizacdo € geralmente facil de executar, e ocorre com rapidez razoavel.
As vezes, porém, principalmente com resfriamento lento e sem agitacdo, forma-se uma solugo
super-saturada, que é uma solucdo de concentracdo maior do que a solucdo saturada (na
temperatura em questdo) resultando em demora para iniciar o processo de cristalizacdo. Agitacdo ou
atrito de um bastao de vidro ou espatula com as paredes do recipiente ajudam a iniciar 0 processo.
Adicdo de um pequeno cristal do sélido também pode ajudar. Uma vez iniciado o processo, ele se
torna muito rapido, cristalizando todo o excesso de solido dissolvido em poucos segundos e
liberando calor. Com quantidades ndo muito pequenas, € comum que se possa sentir o calor com as
maos.

Uma outra maneira de conseguir que uma parte do sélido cristalize é deixar a solugdo
(saturada) evaporar a temperatura ambiente. Evidentemente isto demanda tempo. Com soluges
aquosas o0 tempo é contado em dias. Os cristais assim obtidos geralmente sdo bem maiores; de um
modo geral, cristalizacbes rapidas produzem cristais pequenos, e cristalizacdes lentas resultam em
cristais grandes.

Se tivermos uma solucdo saturada a temperatura ambiente, podemos também aquecé-la e
deixar ferver por algum tempo. Boa parte da dgua sera assim removida na forma de vapor em pouco
tempo. Deixando agora a solucdo esfriar até a temperatura ambiente, obteremos material
cristalizado.

Se quisermos agora separar 0s cristais obtidos, por qualquer desses processos, do restante da
solucdo, devemos fazer uma filtracdo sob presséo reduzida (ou filtracdo a vacuo), para assegurar a
melhor remocao da solucdo. Voltaremos a esse assunto mais adiante.

1.1 Separacdo de misturas e purificacdo. No texto que se segue essas expressdes serdo utilizadas
com significado estrito e bem definido. Para que vocé possa compreender melhor o texto, vamos
explicar aqui esses significados.

Muitos estudantes, professores ou mesmo alguns textos tratam essas expressdes quase como
sinbnimas. Isto decorre principalmente do fato de que os métodos gerais usados para separar 0S
componentes de misturas sao basicamente 0s mesmos, ou quase 0s mesmos, métodos usados para
purificar substancias.

Se tivermos uma mistura contendo duas substéncias, e ambas as substancias estiverem
presentes em quantidades apreciaveis a operagdo de separar uma substancia da outra chama-se
separacao de misturas (mais exatamente seria separacdo dos componentes da mistura, mas vamos
usar a forma reduzida para abreviar).

Se, por outro lado, tivermos uma substancia ja em forma quase pura, mas contendo
pequenas quantidades de impurezas, 0 processo de remover as impurezas para obter a substancia
pura chama-se purificacéo.

E claro que se pode argumentar que os dois processos sdo essencialmente a mesma coisa. A
quantidade de impureza ser ou ndo pequena ndo modifica o fato de que tinhamos inicialmente uma
mistura, e depois acabamos com substancias “puras”, ou pelo menos mais puras do que estavam
antes.
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Ocorre que, como voceé vai ver adiante, alguns processos de separagdo podem ser executados
com muito maior simplicidade para purificar uma substancia (quando a quantidade de impureza é
pequena) do que para separar um componente de uma mistura que tem quantidades consideraveis
de outra(s) substancia(s).

A distincdo feita acima é plenamente justificavel em vista da diversidade de procedimentos
de trabalho experimental para executar uma ou outra operacao.

1.2 A teoria da cristalizagéo seletiva

Neste texto pressupde-se que a presenca de uma substancia em solucdo nédo altera a
solubilidade de outra. Isto ndo é rigorosamente verdadeiro, mas produz grande simplificacdo e leva
a resultados aceitavelmente proximos da realidade nos casos em que as substancias ndo reagem
entre si.

Quando, numa solucdo, estdo presentes duas (ou mais) substancias sélidas dissolvidas,
ambas em quantidades aprecidveis, € muitas vezes possivel forcar a cristalizacdo de uma delas,
deixando a outra em solucdo. Este processo é chamado de cristalizacdo seletiva e, evidentemente,
constitui-se em um método de separagdo de misturas. H& duas variaveis que podemos manipular
para “forgar” a cristalizagdo: a temperatura e a quantidade de solvente.

Temperatura: como a solubilidade da maioria das substancias diminui com a diminuicdo da
temperatura, se resfriarmos uma solucdo concentrada qualquer obteremos, em geral, algum material
cristalizado. Se isto for feito com uma mistura como a mencionada acima, freqiientemente
obteremos cristais apenas do material menos soltvel.
Quantidade de solvente: é possivel também aumentar a concentracdo da solucdo por evaporacao
do solvente. Essa evaporacdo pode ser feita a temperatura ambiente (um processo lento mas eficaz)
ou pode ser acelerada por aquecimento. E, naturalmente, este processo pode ser combinado com o
posterior abaixamento de temperatura.”
E possivel separar ambos os sélidos em estado puro? Na grande maioria dos casos, ndo: apenas
um (ou até nem um) pode ser obtido em estado puro por este processo. No entanto, o que ocorre
num processo de cristalizacdo seletiva é funcao das curvas de solubilidade das substancias e de suas
quantidades relativas. Supondo quantidades comparaveis das duas, suas curvas de solubilidade
podem levar a dois casos distintos:
1. Curvas que ndo se cruzam: uma das substancias € mais soltvel do que a outra em qualquer
temperatura; neste caso somente se podem obter cristais puros da substancia menos soltvel.
2. Curvas que se cruzam: quando isto ocorre (lembrar que ndo é muito comum), dependendo
da composi¢dao da mistura pode ser possivel obter cristais “puros” tanto de uma como de
outra substancia, realizando operac¢des cuidadosas. Vamos examinar com detalhes um desses
casos como exemplo.

A figura 1 ilustra as curvas de solubilidade de duas substancias: clorato e sulfato de potéassio.

Note as diferentes regides do grafico. Na area 1, abaixo de ambas as curvas, a solugédo é nédo-
saturada com respeito a ambas as substancias. Na area 2 ela é ndo-saturada com respeito ao clorato
de potassio e saturada com respeito ao sulfato de potéassio.

Qual é a situacdo na area 3 e na area 4?

" E ainda possivel forcar a evaporagdo do solvente por reducéo da pressdo, mas ndo realizaremos esse tipo de operacio
neste experimento.
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Figura 1. Curvas de solubilidade de clorato de potassio e sulfato de potéassio.

Observe agora a figura 2. Suponha que partimos de um ponto m, no qual a solucdo contera
aproximadamente 6 g de cada uma das substancias (clorato e sulfato de potéssio) em 100 g de &gua,
a cerca de 73 °C (ou, 0 que seria 0 mesmo, poderiamos dizer que essa solucdo contém 27 g de cada
uma das substancias em 450 g de 4gua).” Se resfriarmos essa solugo estaremos nos deslocando, no
grafico, ao longo da reta mn, para a esquerda. No ponto n (cerca de 18 °C), o ponto de saturacado

do clorato de potassio é atingido e, se continuarmos a resfriar, o sélido KClIO, comecara a se
separar.
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Figura 2. Cristalizacéo seletiva por abaixamento da temperatura e por evaporagéo do solvente.

* O estudante precisa compreender claramente que concentracdes (e, portanto, solubilidades, que s&o concentracdes de
solugdes saturadas) sdo medidas de quantidades relativas entre solutos e solventes. O mesmo ponto m pode representar
uma infinidade de solu¢es em quantidades muito diferentes (10 g de solucdo, 17 kg de solucdo ou 133 toneladas de
solucdo), desde que a proporc¢do entre solutos e solventes seja aquela que corresponde ao ponto m. Assim devera ficar
claro que quando argumentamos que “o ponto M se move para cima”, nao estaremos criando matéria porque os
nimeros em gramas da concentracdo estdo aumentando: trata-se simplesmente de um aumento da proporcao entre
solutos e solventes, sendo que a quantidade absoluta de solutos continua evidentemente a ser a mesma.
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Ainda novamente partindo do ponto m mas, ao invés de esfriar a solugdo, evapora-se o
solvente mantendo a temperatura constante.

Agora 0 ponto m move-se diretamente para cima, ao longo da reta mp. No ponto o o sélido
K,SO, comeca a separar-se, e verifica-se 0 aparecimento de sélido no fundo do recipiente. No
ponto p a concentracdo de KCIO, aumentou para 27 g KCIO4/100 g de H»O, enquanto que a

concentragdo de K,SO, permanece no ponto de saturacdo de 20 g K,SO4/100 g H2O (ndo pode ser
maior!), de forma que terd cristalizado cerca de 7 g K;S04/100 g H2O (7 g do sélido K,SO4 para

cada 100 g de agua da solucdo que houver neste ponto).

Como vocé pode ver, realizando as operagdes adequadas foi possivel obter tanto KCIO,4
como K;SO,4 em estado “puro”. Cabe aqui salientar que esses solidos ndo estardo realmente puros,
pois sempre estardo molhados com a solucdo que contém o outro. Para obter sélidos bem puros é
necessario recristaliza-los depois (2-3 vezes para melhores resultados).

Para melhor compreender esse assunto, faca um gréafico de curvas de solubilidade com os
dados da Tabela 1. Procure entender o que pode acontecer com varias misturas binarias: por
exemplo, seria possivel obter cristais de NaNO3z de uma mistura em partes iguais de NaNO; e
NaCl? Ao considerar esses casos, lembre-se que quando ndo ha ion comum, as misturas serdo de 4
substancias (por exemplo, ao misturar KCI com NaNQOg3, depois sera possivel cristalizar também
KNO;3 e NaCl!).

O seu experimento de cristalizacdo seletiva sera feito com uma mistura de KCI e K,Cr,07,
mas eles ndo estardo em quantidades iguais, 0 que torna muito complicada uma analise do que
ocorre através do grafico. Procure estudar o assunto em casa antes do experimento, usando os dados
numéricos da Tabela 1.

Exemplo: vocé dissolveu 40,0 g de K,Cr,O7 e 10,0 g de KCI em 65 g de &gua (p = 1,00 g/mL) a
100 °C:

- concentracédo do KCI: 15,4 g KCI /100 g H,O

- concentracdo do K,Cr,07: 61,5 g K,Cr,0O7 / 100 g H,O

E facil ver na tabela que ambos estardo dissolvidos a 100 °C; ao resfriar para 0 °C, o que
devera ocorrer?

- solubilidade do KCl a 0 °C: 28,5 g KCI / 100 g H,O; como a concentracdo do KCI é menor que
essa, deve ficar todo dissolvido.

- solubilidade do K,Cr,0; a 0 °C: 4,6 g K,Cr,0O7 / 100 g H,0; a concentracdo existente &€ maior que
essa, entdo devem cristalizar-se 61,5 — 4,6 = 56,9 g K,Cr,0; para cada 100 g H,O que ha na
solucéo:

X mmmemsmmeemeeemee e eeee 65,0 g H,O
x = 37,0 g K,Cr,07 devem cristalizar-se, deixando 3,0 g K,Cr,0; dissolvidos.

Prossiga da mesma forma para ver o que acontece quando vocé reduz o volume da solugéo e
baixa a temperatura para 20 °C.

Observacdo: nesses célculos que vocé vai fazer, vocé realmente ndo sabe qual a concentragdo da substéancia,
pois vocé vai reduzir o volume da solugdo para ~25 mL, e ndo sabe qual a massa de agua que ha nessa
solucdo. Apenas para fazer calculos aproximados, suponha que a massa de agua € 25,0 g.

Lembre-se novamente que esses calculos séo todos aproximados, pois a presenca de uma
substancia tem influéncia na solubilidade da outra! Lembre-se também que o KCI que cristaliza no
fim ndo deverd estar puro, pois pequenas quantidades de K,Cr,O; (por exemplo, da solugdo que
ficou molhando o s6lido) dardo ao sélido uma cor amarela.
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1.3 A teoria da recristalizacéo

A recristalizacdo é um método de purificacédo; é muito mais simples do que a cristalizacao
seletiva, pois aplica-se apenas quando uma das substancias estd presente em quantidade muito
maior do que as outras. Num caso assim geralmente ocorre que, ao abaixar a temperatura de uma
solucdo saturada, cristaliza-se apenas a substancia que esta presente em maior quantidade (a outra
substancia, presente em quantidade muito pequena, ndo saturara a solucdo, mesmo que ela seja
consideravelmente menos soltvel do que a principal). Nesses casos ndo ha necessidade de fazer
consideracGes sobre curvas de solubilidade, simplificando bastante o processo.

Vamos examinar um exemplo numérico aproximado (por qual razdo é aproximado?)
imaginando duas substancias que tenham as seguintes solubilidades em agua (g/100 g H,0):

A B
0°C 70 5
100 °C 120 25

A substéncia B é claramente menos soltvel que A.

Imaginemos agora uma mistura contendo 120 g de A e 3 g de B: juntando 100 g de &gua e
aquecendo a 100 °C, tudo vai se dissolver. Ao abaixar a temperatura para 0 °C, apenas 70 g de A
podem permanecer dissolvidos, entdo devem cristalizar-se 120-70 = 50 g de A; a substancia B,
porém, presente em quantidade muito pequena (3 g) ndo produzira solucdo saturada e ndo
cristalizara, apesar de ser bem menos sollvel que A.

Se a mistura contivesse 120 g de A e 20 g de B, seria obtido 0 composto A puro por esse
processo?

1.4 As técnicas experimentais

Filtracdo. A operacdo para separar um sélido (geralmente fragmentado, ou “em p6”) de um liquido
é chamada de filtragdo; consiste em fazer a mistura atravessar um elemento filtrante, ou seja, um
meio que contém orificios ou canais muito pequenos: o liquido passa pelos orificios, enquanto o
solido, constituido por grdos maiores do que os orificios, ndo consegue atravessa-los e fica retido. O
meio filtrante mais comumente usado é uma folha de papel poroso, denominado papel de filtro,
normalmente fabricado em forma circular ou retangular. Outros meios ocasionalmente utilizados
sdo: algodao, 1a de vidro, pasta de papel, pano, placa porosa de vidro, areia, ceramica porosa,
kieselguhr,” etc. A escolha do meio filtrante é feita considerando muitos aspectos do caso em
questdo; os principais sao resisténcia quimica (ndo se pode filtrar em papel uma solugdo contendo
alta concentragdo de &cido sulfurico, pois o papel seria destruido pelo acido; temos que usar la de
vidro ou uma placa porosa de vidro) e tamanho dos orificios, que deve ser escolhido de acordo com
o0 tamanho dos grdos do solido que se quer filtrar (para filtrar uma mistura de dgua e gréos inteiros
de arroz, por exemplo, basta uma peneira fina, mas pé de café ndo é retido por nenhuma peneira, e
exige um pano ou papel de filtro). Para a grande maioria das filtragbes usualmente feitas em

* kieselguhr, ou terra de diatoméceas, é um p6 fridvel (fridvel significa “que pode ser reduzido a po™; neste caso
especifico o termo é usado para significar que o pbé em questdo pode ser facilmente transformado em p6 ainda mais
fino), semelhante & argila, mas constituido essencialmente de silica (SiO,) proveniente de conchas de diatomaceas
mortas. Diatomaceas sdo algas unicelulares que flutuam em todas as dguas da Terra; as paredes da célula dessas algas
sdo espécies de conchas com alto contetdo de silica. Entre nds, € comum que os quimicos conhegam kieselguhr apenas
por uma das marcas de fabricantes, “Celite”®.
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laboratério, o papel de filtro comum ¢é eficaz. Ocasionalmente ocorre de termos um p6 muito fino,
que passa pelo papel comum e exige papéis especiais, de furos menores.”

Para forcar o liquido a passar pelo meio filtrante, fazemos uso geralmente da forca da
gravidade ou da pressao atmosférica.

Realiza-se a filtracdo por gravidade formando um recipiente conico com o papel de filtro,
adaptando-se esse recipiente a um funil comum (que serve a dois prop0sitos: como suporte, pois 0
papel é fragil e rasga-se facilmente, principalmente quando molhado; e como condutor para o
liquido que passa pelo papel) e derramando-se a mistura no interior desse recipiente. O proprio peso
do liquido faz com que ele atravesse o papel e saia pela haste do funil.

dobrar no /_\ dobrar no /‘
_—

meio meio
novamente

papel de filtro
circular abrir para

E formar um cone

Figura 3. Filtracéo

E possivel fazer também dobras mais elaboradas com o papel de filtro, que resultam em
filtracdes um pouco mais rapidas. As vantagens que advém dessas dobras, no entanto, raramente
compensam o acréscimo de trabalho necessario para fazé-las. Se quiser experimentar, apés dobrar o
papel no meio obtendo o formato semicircular, faga as dobras mostradas pelas linhas pontilhadas da
figura 4, sempre fazendo cada dobra no sentido contrario das adjacentes (é mais facil fazer primeiro
as dobras 1,2 e 3 todas no mesmo sentido, e depois fazer as dobras 4,5,6 e 7 no sentido oposto).

Figura 4. Papel pregueado

™ Pés muito finos freglientemente criam situagdes muito probleméticas, pois eles tendem a assentar formando uma
camada muito compacta sobre o papel de filtro, ndo deixando nem o liquido atravessar, tornando a filtracdo
impraticavelmente demorada. Muitas vezes é preciso utilizar pasta de papel (que dificulta a formagdo de camadas
compactas) ou alternativas como centrifugacao e decantac&o.
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A filtracdo por gravidade ndo faz uma separacdo muito eficiente, deixando quantidade muito
grande de liquido “molhando” o so6lido separado pela filtracdo. Quando vocé fizer uma filtracao
assim, espere que o liquido tenha parado de escorrer; observe o sélido retido no papel e veja como
ele parece relativamente “seco”. Bata, entdo, com os dedos na parede lateral do funil algumas vezes
e observe a grande quantidade de liquido que parece “minar” do so6lido, e recomeca a atravessar o
papel e pingar. Com essa operacdo vocé provocou uma sedimentagdo mais eficiente do solido, e
conseguiu que um pouco mais de liquido fosse separado.

A filtragcdo que utiliza a pressdo atmosférica para forcar a passagem do liquido pelo meio
filtrante é conhecida por vérios nomes diferentes: filtracdo a vacuo, filtragdo por pressdo reduzida,
filtracdo por succao, etc. Alguns dos nomes ndo parecem muito apropriados, mas todos sdo usados.

A grande vantagem dessa filtracdo € que produz uma separacdo muito mais eficiente,
deixando o solido bem mais seco.

Para que a pressdo atmosférica possa ser utilizada para empurrar o liquido através do meio
filtrante, precisamos usar um tipo especial de funil, chamado funil de biichner, que pode ser
acoplado a boca de um frasco de kitazato com uma peca de borracha que tem a forma de um cone
truncado, isolando o ambiente externo do ambiente interno (do frasco de kitazato); reduzindo a
pressdo no interior do kitazato, a diferenga de presséo for¢a o liquido atraves do papel (Figura 5).

presséo
atmosférica
funil de

e

, Sistema para remover
oar
frasco de :
kitazato —> TT

presséo reduzida

Figura 5. Filtragdo “a vacuo”

Os funis de biichner sdo geralmente feitos de porcelana. A placa do fundo é plana e tem
varios furos pequenos. Os frascos de kitazato parecem-se com erlenmeyeres contendo uma saida
lateral, mas na verdade sdo feitos de vidro bem espesso para resistirem a diferenca de pressao
(interna e externa).

Para fazer uma filtracdo a vacuo, comeca-se por recortar um papel de filtro em forma
circular, de tamanho tal que cubra todos os furos da placa do fundo do funil de biichner, mas que
ndo encoste nas paredes do funil (se o papel encostar na parede, ndo assentard bem na placa do
fundo, deixando um vao por onde podem passar liquido e solido, inutilizando toda a operacao).

Depois deposita-se o papel no fundo do funil de biichner e monta-se o sistema como na
figura 5. Molha-se o papel de filtro com um pouco do liquido que se vai filtrar e liga-se
imediatamente o sistema de vacuo (veja adiante) para provocar a aderéncia do papel a placa do
funil. Em seguida derrama-se a mistura a ser filtrada.

Quando parar de pingar liquido, deve-se pressionar o sélido que foi recolhido no funil com
algum objeto mais ou menos plano (por exemplo, com o fundo limpo de um erlenmeyer pequeno,
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ou com uma espatula em forma de colher) para remover mais liquido ainda. Deixa-se depois
passando ar por mais algum tempo.

Lavar o sélido. Para lavar o sélido que foi separado, com a finalidade de remover tanto quanto
possivel a solugdo original que esta molhando o sélido, a primeira providéncia que vocé deve tomar
é desligar o sistema de vacuo (leia instrugdes adiante). Molha-se entdo o so6lido com o liquido
apropriado (agua, &gua gelada, outro solvente, etc) e mexe-se 0 sélido empapado de liquido com um
bastdo de vidro ou espatula, tomando o méaximo cuidado para ndo rasgar ou deslocar o papel de
filtro. Volta-se entdo a ligar o sistema de vacuo para remover o liquido de lavagem.

Vécuo. Para remover o ar, ou reduzir a pressao nas operacoes de filtragdo utilizamos geralmente
uma trompa de agua, também chamada de trompa de vacuo.”

l H,O sob

pressao pinca \

D

]

~— 3

H,O +ar

frasco de seguranca
Figura 6. Trompa de agua e frasco de seguranca

Na figura 6 vocé pode ver um esquema simplificado de uma trompa de agua, que é
normalmente conectada diretamente a uma torneira de um encanamento de agua que tenha uma
pressao boa (como a que se obtém quando a caixa d’agua esta a uns 10 ou 20 metros acima do nivel
da torneira). Ao abrir a torneira, a &gua € injetada em grande velocidade pelo tubo, e sua velocidade
torna-se ainda maior ao atravessar o estrangulamento. Quando a &gua passa pelo vdo, arrasta com
ela um pouco do ar que esta no interior da trompa, reduzindo a presséo.

Com uma trompa bem eficiente é possivel remover grandes quantidades de ar em pouco
tempo, fazendo um bom vacuo no interior de sistemas pequenos (COmMo 0S que vamos usar) em
poucos segundos. A pressdo minima que se pode obter, porém, é a pressdo de vapor da agua na
temperatura de trabalho. Para as temperaturas ambientes normais em nossos laboratdrios essa
pressdo é entre 15 e 35 mmHg, geralmente.

O frasco de seguranca que vocé vé representado na figura 6.7 é essencial para trabalhar com
trompas de agua. Ocorre que, depois de fazer vacuo em um sistema, a agua que passa pela trompa
segue seu trajeto normal devido a inércia de seu movimento; se a torneira da trompa for
acidentalmente fechada, ou se algum cisco entupir o estrangulamento da trompa, o fluxo de agua
para e a agua que estiver na parte inferior da trompa é forgada, pela pressdo atmosférica, para dentro

" Existem também bombas eletro-mecanicas, mas ndo sio muito apropriadas para essa finalidade.
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de seu sistema. Sem o frasco de seguranca ela cairia diretamente em sua solugéo no kitazato,
podendo assim arruinar seu trabalho.

Estude bem o desenho do frasco de seguranca e procure compreender como ele funciona.

Observe que se vocé abrir a pinca que aperta o tubo de borracha, vocé deixara entrar ar no sistema,
“desligando” assim 0 vacuo mesmo com a trompa funcionando.
Desligar o sistema de vacuo. Quando usamos, nas instrugdes para “lavar”, a expressao desligar o
sistema de vacuo (operacdo que vocé também tem que fazer quando termina a filtracdo e vai
desmontar o sistema), queremos dizer que vocé deve abrir a pinga ou entdo soltar o tubo de
borracha do frasco de kitazato.

Jamais feche a torneira da trompa para desligar o vacuo, pois isso provoca o retorno da

agua como explicado acima. A torneira da trompa s6 pode ser fechada depois que vocé abriu o
sistema.
Filtracdo a quente. As vezes é necessario filtrar uma solugdo enquanto ela ainda esta quente; nio
podemos deixa-la esfriar, nem durante a filtracdo, porque se ela esfriar, 0 composto que estamos
querendo obter (em uma solucdo filtrada) cristalizara e ficara retido no papel ou no funil. Podemos
usar tanto a filtragdo comum, por gravidade, como a filtracdo a vacuo; em qualquer caso, a principal
providéncia que devemos tomar € aquecer o funil em uma estufa, e fazer a filtracdo com o funil
ainda quente.

Naturalmente, a filtragdo comum pode ndo dar resultado por ser mais demorada; durante o
tempo necessario para filtrar, tanto o funil como a solugdo podem esfriar e o material dissolvido
cristaliza e uma parte dele fica no papel. A filtracdo a vacuo, bem mais rapida, em geral funciona
muito bem. Se a solucdo filtrada que esta dentro do kitazato esfriar e ocorrer a cristalizacdo, ndo
tem importancia; ela ja foi filtrada, e basta reaquecé-la para dissolver novamente o sdlido, e entdo a
solucdo quente podera ser transferida para onde se desejar.

Para despejar uma solucdo quente num funil é preciso tomar cuidado para ndo se queimar.
Se a solucdo estiver em um béquer, € possivel que vocé possa pegar o béquer diretamente com as
maos, segurando bem na borda superior, e derramar o liquido sem se queimar; ndo é aconselhavel
fazer isso, no entanto; é mais seguro pegar o béquer com uma luva de amianto, com um pano” ou
com uma pinca apropriada. Um erlenmeyer pequeno é quase impossivel de manejar com os dedos
sem sofrer queimaduras, pois o gargalo é relativamente pequeno e quando o liquido quente passar
por ele, tudo sera aquecido, ndo sobrando um lugar mais frio para pér os dedos. Use sempre uma
pinga ou uma garra.

A operacdo de filtracdo a quente € comumente utilizada como parte da recristalizacdo, para
separar impurezas insolGveis (como areia, ou poeira comum) antes que o material desejado
cristalize. Por mais cuidado que vocé tome, a filtracdo acarretara, invariavelmente, alguma perda de
material. Portanto, se ao fazer uma recristalizacdo vocé obtiver uma solucdo quente bem limpida, e
vocé ndo puder ver nenhum traco de impurezas insoluveis, é mais aconselhavel ndo fazer a filtracao
a quente, para evitar perdas inuteis. Neste experimento especificamente, porém, vocé deve fazer a
filtracdo a quente independentemente de quaiquer consideracdes, pois nossa finalidade é aprender
a fazer essas operacoes.

Transferéncia eficiente do sélido. Ao fazer uma filtracdo, vocé pode estar interessado no solido
(que fica retido), no liquido que passa ou em ambos. Se o0 sélido € um dos produtos que vocé deseja,
naturalmente € necessario empenhar-se, ao derramar a mistura no funil, para que a maior quantidade
possivel de sélido va para o funil, sem deixar quase nada no recipiente onde estava a mistura.

" Se vocé vai retirar o béquer de perto do fogo com um pano, cuidado para néo atear fogo no pano!
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A sequéncia exata de operagfes que vocé deve realizar varia com as quantidades de sélido, de
solugédo, com o tamanho do funil, etc. Algumas recomendaces gerais podem ser assim resumidas:

1. Sempre agite a mistura imediatamente antes de derramar no funil, fazendo com que o
solido seja suspenso na solucéo.

2. Ao terminar de despejar uma mistura no funil, use um bastdo de vidro ou espéatula para
arrastar a maior parte do sélido que ficou para tras.

3. Se ainda restou uma quantidade de sélido no recipiente original que seja maior do que a
quantidade que vocé esteja disposto a perder, jogue no recipiente original um pouco da
solucdo ja filtrada (a chamada “agua-mae” dos cristais) para suspender os cristais e ajudar
a transferi-los para o funil.

Secagem do solido. Apos filtrar e lavar os cristais, & necessario promover a evaporacao do solvente
que ainda estd molhando o s6lido. Essa operacdo é chamada de secagem, e pode ser feita a quente
(em uma estufa), ao ar (na temperatura ambiente) ou em um dessecador (sob pressdo normal ou a
vacuo). A escolha do método a ser usado é feita em funcdo da disponibilidade de tempo (secar ao ar
demora bastante, as vezes 1 dia ou mais), da estabilidade do produto (alguns produtos decompdem-
se por aguecimento), etc.

Em qualquer caso € importante que o solido esteja espalhado em uma superficie ampla, para
facilitar a evaporacdo. Em geral usa-se para essa finalidade um vidro de reldgio, que tem a forma de
uma calota esfeérica.
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A essecador
Figura 7. Vidro de relogio e dessecador

Recristalizacdo. Toda a seqliéncia de operacdes que vocé terd que realizar na recristalizacdo esta
descrita em detalhes na parte experimental. Aqui daremos apenas um resumo desprovido dos
detalhes para que vocé possa ter uma visdo global do processo.
Resumo das operacdes necessarias para fazer uma recristalizacéo:
Dissolugdo do s6lido num solvente quente.
Filtracdo da solucdo quente para reter as impurezas insoluveis.
Resfriamento da solugdo para que ocorra a cristalizacdo da substancia.
Filtracdo para separar o solido cristalizado da agua-mae.
Lavagem do solido
Secagem do sélido

ok wbdE
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2. Pré-Exercicios de Laboratorio (PEL)

a) Descreva as propriedades fisico-quimicas (polaridade, densidade, estado fisico,
solubilidade...) e escreva as férmulas moleculares e estruturais de cada substancia utilizada.

b) Discuta a aplicabilidade da cristalizacéo seletiva e em que situacdes é recomendada.

c) Faca, em seu caderno, um fluxograma com todo o procedimento experimental que serad
realizado no laboratério. Elabore também um fluxograma dos dados que serdo coletados,
deixando prontas em seu caderno de laboratério as tabelas que serdo usadas.

d) Pesquise a FISPQ para cada uma das substancias que serdo utilizadas, destacando 0s
principais riscos que ela pode oferecer, os principais cuidados que se deve tomar no seu
manuseio e formas de descarte.

3. Procedimento experimental
3.1. Cristalizacao seletiva

Meca, com a proveta, 25 mL de agua (destilada!), coloque no erlenmeyer de 125 mL e faca
uma marca no nivel do liquido que lhe permita saber mais tarde se a solugdo no interior desse
erlenmeyer tem ou ndo um volume de 25 mL.

Pese 40 g de dicromato de potassio em um béquer de 50 mL, e 10 g de cloreto de potéssio
em outro béquer (também de 50 mL); transfira os dois s6lidos para o erlenmeyer de 125 mL (que ja
contém 25 mL de agua) e adicione mais 40 mL de &gua (total 65 mL de H,0). Agite bem e note se
todo o sélido se dissolve a temperatura ambiente.

Agueca a mistura, utilizando um bico de bunsen (cuidado!), agitando freqiientemente, até a
ebulicdo; mantenha nessa temperatura, agitando, até o solido se dissolver (a dissolucdo deve ser
rapida e completa; ndao fique fervendo muito tempo ou vocé perdera muita dgua).

Retire do fogo e deixe esfriar até a temperatura ambiente; em seguida, coloque em um banho
de gelo e 4gua e agite de vez em quando para que a temperatura da mistura baixe para 0 °C. Esfrie,
simultaneamente, o funil de biichner de tamanho médio no mesmo banho de gelo.

Filtre a vacuo para separar os cristais, usando parte do liquido filtrado para ajudar a
transferir tanto quanto possivel os cristais do erlenmeyer para o funil. Quando terminar a
transferéncia, retorne o liquido filtrado (a agua méae) para o erlenmeyer e aqueca para ferver
(cuidado!). Deixe fervendo e evaporando até que o volume se reduza a 25 mL (de acordo com a
marca que vocé fez no comego do experimento).

Enquanto o liquido esta sendo aquecido retire os cristais do funil, coloque em um vidro de
relégio de tamanho médio previamente pesado e leve a uma estufa a 100 °C para secar. Pese 0
produto depois de seco. Qual a cor desses cristais?

Quando o volume do liquido se reduzir a 25 mL retire o erlenmeyer do fogo e deixe esfriar
até a temperatura ambiente (mas ndo abaixo de 20°C) e depois, com um banho de 4gua e um pouco
de gelo, se necessario, resfrie o liquido a 20°C (essa temperatura é importante; meca com 0
termémetro colocado dentro do erlenmeyer).

Filtre a vacuo para separar os cristais, usando o funil de biichner pequeno, e lave com muito
pouca agua gelada (0°C). Qual a cor desses cristais? Transfira-os para um vidro de rel6gio pequeno,
seque em estufa a 100°C por 1 hora e pese.

3.2. Recristalizagédo do acido benzoico
Pese 1 g de acido benzobico impuro e transfira para um erlenmeyer de 50 mL limpo. Adicione 10
mL de agua destilada. Em um béquer de 250 mL coloque apenas agua destilada (~100 mL).
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Aqueca lentamente até a ebulicdo, com um bico de bunsen ou chapa de aquecimento, o
béquer com agua e o erlenmeyer contendo agua e acido benzoico.

Observe o erlenmeyer: quando o liquido em seu interior comecar a ferver, va acrescentando
agua quente (retirada do béquer) em porcdes de 1 mL até que a solucdo esteja limpida ou que néo
pareca ocorrer mais dissolugédo do solido.

Registre o volume total de &gua utilizada (ndo deve ser muito mais que 40 mL).

Filtre a solucdo a quente (utilize o funil de blchner pequeno aquecido na estufa por 15
minutos a 100°C) . Lave o frasco vazio (erlenmeyer) com 1 ou 2 mL de &gua quente e filtre esta
solucéo de lavagem, junto com a principal.

Cubra o frasco contendo o filtrado com um béquer invertido deixe-o esfriar até a
temperatura ambiente. Complete a cristalizacdo colocando o frasco em um banho de gelo por 15
minutos. Recolha os cristais brancos por filtragdo por suc¢do (funil pequeno) e lave-os com duas
pequenas porc¢des de agua gelada.

Com uma espétula ou bastdo de vidro pressione os cristais sobre o papel de filtro e deixe-o0s
secar ao ar. Transfira-os para um vidro de reldgio pequeno previamente pesado e pese novamente.
Calcule a porcentagem de recuperagéo.

Guarde o acido benzoico recristalizado no vidrinho apropriado para determinar o ponto
de fusdo na préxima aula!

4. Referéncias Bibliograficas
CONSTANTINO, M. G.; SILVA, G. V. J.; DONATE, P. M. Fundamentos de Quimica
Experimental. Sdo Paulo: EDUSP, 2004.
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Experimento 5 — Propriedades das substéncias:
Ponto de ebulicio e ponto de fusdo

1. Introducéo

As substancias puras se apresentam em trés estados, de acordo com as condi¢cdes externas
(pressdo e temperatura). Esses estados sdo os estados gasoso, liquido e solido. Mudancas de pressao
e/ou temperatura podem resultar em mudancas de estado. Essas mudancgas séo chamadas mudancas
de fases:

sublimacgdo

vaporizagdo

LIQUIDO

SOLIDO

solidificagdo * condensagdo

resublimacéo

O diagrama de fases é um diagrama p,T ou p,V ou V,T no qual as curvas de equilibrio entre
fases séo indicadas. Por exemplo, um diagrama pressao-temperatura mostra as seguintes condic¢des
de equilibrio: gas-liquido, gas-solido e liquido-sélido.

A Figura 1 representa o diagrama de fases da agua pura. Nesse diagrama, as linhas OA, AC
e AD sdo as curvas de coexisténcia:

1) entre a fase solida e a fase gasosa (OA).
2) entre a fase liquida e a fase gasosa (AC).
3) entre a fase liquida e a fase sélida (AD)

OA ¢ chamada curva de sublimacdo/condensacdo, AC de ebulicdo/liquefacdo e AD de
fus&o/solidificacdo.

Se considerarmos as mudancas de fase da 4gua, ebulicdo e fusdo, podemos dizer que:

Linha AC representa a curva da temperatura de ebulicdo da agua em funcdo da pressdo e Linha AD
corresponde a curva da temperatura de fusdo do gelo em funcédo da pressao.

D
218 atm |— C
_______ |
: |
|
Solid l
|
|
latm ————— — — — — |
| |
4.6 torr |— | |
1 | |
v '
| |
0 torr 9 1 L 1
—273.15 0.0024 7 ™~ 0.01 99.974 374

: t/°C
Figura 1. Diagrama de fases da agua pura.
Define-se a temperatura de ebulicdo ou o ponto de ebulicdo (Te,) de um liquido a
pressdo P, como sendo a temperatura na qual o liquido esta em equilibrio com seu vapor. Essa
mudanca de fase ocorre quando a pressao de vapor do liquido se iguala a pressao atmosférica se
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o liquido ndo estiver confinado, isto é, se ele se encontrar em um recipiente aberto.
Inversamente para 0 mesmo sistema, se a pressdo de vapor do liquido for igual a 1 atm, o
liquido estara em ebulicdo e essa temperatura sera denominada temperatura (ou ponto) normal
de ebulicdo. Lembre-se que a pressdo de vapor de uma substancia é a pressao exercida pelo seu
vapor quando a fase condensada e o vapor estdo em equilibrio.

A temperatura (0 ponto) de fusdo de um soOlido a pressdo P é definido como a
temperatura na qual a fase sélida e a fase liquida se encontram em equilibrio. Quando a pressédo
P € igual a 1 atm, essa temperatura € denominada denominada temperatura (ponto) normal de
fusdo.

Um composto sélido de alto grau de pureza funde-se a uma temperatura bem definida,
isto é, o intervalo da fusdo ndo excede 1,0°C. O intervalo de fusdo é a diferenca entre a
temperatura em que se observa o inicio da fusdo e a temperatura do final da fuséo.

A presenca de impurezas produz um aumento do intervalo de fusdo porque a fusdo se
inicia em temperaturas mais baixas que a observada para a substancia pura mas a fusédo sempre
se completa na mesma temperatura do final da fusdo da substancia pura. O ponto de fusdo &,
portanto, um valioso critério de pureza.

A presenca de pequenas quantidades de impurezas misciveis ou parcialmente misciveis
produz um considerdvel aumento no intervalo de fusdo, e provoca o inicio da fusdo a uma
temperatura inferior ao ponto de fusdo da amostra pura. O ponto de fusdo €, portanto, um
valioso critério de pureza.

O método experimental de uso mais comum para se determinar o ponto de fusdo consiste
em colocar uma pequena quantidade (cerca de 1 mg) de substancia em um tubo capilar que se
prende a um termémetro; imerge-se o conjunto em um banho liquido e aquece-se, observando a
temperatura em que a fusdo ocorre.

A escolha do banho liquido depende, evidentemente, do ponto de fusdo a ser
determinado. Atualmente, os Oleos de silicone sdo os liquidos mais empregados para esses
banhos em virtude de sua estabilidade, resisténcia ao calor (podem ser aquecidos a temperaturas
bem superiores a 200 °C, conforme o tipo de 6leo), e por ndo serem inflamaveis nem
corrosivos. Sao, porém, um pouco caros, de forma que, quando a temperatura de fusdo a ser
medida assim o permite, outros liquidos sdo ainda bastante usados, como por exemplo glicerina,
parafina liquida, etc.

Acompanhe agora a Figura 2. Partindo-se, por exemplo, de uma amostra no estado
sOlido a uma determinada temperatura, pode-se submeté-la a um aquecimento constante (linha
A). A amostra s6lida comeca a fundir, na regido correspondente a um patamar de temperatura
(linha B), que representa o Ponto de Fusdo (PF) da amostra. Transformada em liquido, a
amostra continua sendo aquecida (linha C) até entrar em ebulicdo, num segundo patamar de
temperatura (linha D), que corresponde ao Ponto de Ebulicdo da amostra. Mesmo depois de
transformada em gas, a amostra pode continuar sendo aquecida (linha E).
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Temperatura
oC

100

o Tempo

- 20

Figura 2. Curva de aguecimento de uma amostra em funcdo do tempo.

1.1 Bico de Bunsen

Grande parte dos aquecimentos realizados em laboratério sdo feitos por meio de
queimadores de gases combustiveis, sendo mais comumente usado o bico de Bunsen, desenvolvido
pelo fisico alem&o Robert Wiheim Eberhard Bunsen, em 1855. O géas combustivel queimado no
bico de Bunsen geralmente é 0 gas de rua ou o G.L.P. (gas liquefeito de petrdleo) e o comburente é
o ar atmosférico.

i A 1 - Cilindro Metdlico
Existem bicos de Bunsen com OuU SEM 2- Base Metdlica
— ]
regulagem de gas, mas todos possuem ./ 9 Resdesen

basicamente trés partes:

a) Cilindro metéalico: tubo de metal, rosqueado

no centro da base, por onde passa 0 gas ENTRADA DE AR PRIMARIO ==t
combustivel que é queimado no topo. Possui

alguns orificios na parte inferior por onde P i
entra o ar (comburente).

b) Anel de regulagem (de ar): o anel € uma pinga metalica que envolve a parte inferior do cilindro.
Possui orificios (janelas) correspondentes aos do cilindro, de modo que, girando o anel, pode-se
abrir ou fechar as janelas, controlando assim a entrada de ar.

c) Base metélica: possui uma entrada lateral de gas e um pequeno orificio no centro, por onde sai 0
gas que sera queimado no topo do cilindro.

2. Pré-Exercicios de Laboratério (PEL)

a) Em qual temperatura vocé espera que a agua entre em ebulicdo neste experimento? Por qué?

b) A pressdo de vapor de uma substancia varia com a temperatura?

c) Por que os pontos de ebulicdo do etanol e da dgua séo diferentes?

d) Discuta as caracteristicas da chama quando o regulador de ar do bico de Bunsen esta
fechado e quando esta aberto (ndo se esqueca de indicar as espécies presentes, as reacoes
envolvidas e de representar as regioes).

e) Qual a finalidade de se controlar a entrada de ar no bico de bunsen?

f) Se vocé obtiver experimentalmente um ponto de fusdo diferente do encontrado na literatura,
0 que isto pode significar? Explique.

g) Faca individualmente, no seu caderno, um fluxograma com todo o procedimento
experimental que sera realizado no laboratorio que deve ser apresentado no dia do
experimento, antes do inicio das atividades.

h) Pesquise a FISPQ das substancias envolvidas neste experimento.
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3. Objetivos do experimento
Propiciar que o estudante domine diferentes técnicas para determinar os pontos de
ebulicdo e de fusdo de algumas amostras.

4. Parte experimental
4.1 Materiais e reagentes

Chapa de aquecimento Bico de Bunsen
Pisseta Placa de vidro

2 béqueres de 250 mL Caixa de fosforos
Suporte universal (ou grade metéalica) Tripé

tubo de ensaio Crondmetro
Termbmetro Garra pequena
Espatula Mufa

Almofariz e pistilo Vidro de rel6gio

Papel manteiga Capilares de vidro
Tubo de Thiele Oleo de silicone
Pedaco de borracha (para servir de apoio a fixagdo do termémetro na garra)
Naftaleno Agua deionizada
Acido benzoéico B-naftol

Solucéo salina Amostra desconhecida

4.2 Procedimentos
4.2.1 Determinacdo da Temperatura de Ebulicéo

Coloque 100 mL de agua deionizada em um béquer de 250 mL, adapte um termémetro
em uma garra presa a uma mufa de forma que o termbémetro fique dentro do béquer sem
encosta-lo no fundo do béquer. Leve ao aquecimento a partir da temperatura ambiente, usando
uma chapa de aquecimento. Inicie a contagem de tempo em um crondmetro. Aumente
gradativamente a temperatura da chapa e anote, a cada 5 minutos, as caracteristicas do sistema
(dgua + béquer), bem como a sua temperatura. Quando a agua entrar em ebulicdo, anote o
tempo total decorrido e a temperatura. Continue medindo a temperatura da 4gua de 5 em 5
minutos, nos proximos 15 minutos. Anote os dados obtidos.

Repita o procedimento anterior utilizando a amostra (solucdo salina) fornecida pelas
professoras. Esta amostra contém agua e alguns sais dissolvidos.

4.2.2 Determinacdo do Ponto de Fusdo

A) Determinacgéo do Ponto de Fuséo utilizando o tubo de Thiele
» Triture, usando almofariz e pistilo, cerca de 0,5 g da

amostra solida (1%: naftaleno, 2% 4&cido benzoico

recristalizado no experimento anterior, 3% acido Chama azul “firme"
Encoste a extremidade na base da chama

benzoico + B-naftol; 4% amostra desconhecida).
» Transfira uma pequena quantidade da amostra para
um vidro de relégio.
» Sele uma das extremidades de um tubo capilar,
conforme a figura a sequir.
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Para acender o bico de Bunsen, proceda da seguinte maneira:
a) Feche completamente a entrada de ar no bico;
b) Abra lentamente a valvula do gas e aproxime a chama de um fdsforo lateralmente, obtendo

uma chama grande e luminosa, de cor amarela.

c) Abra vagarosamente a entrada de ar de modo que a chama fique azul,
d) Caso a chama se apague ou haja combustdo no interior do tubo, feche a entrada do gas e

reinicie as operacgdes anteriores.

» Coloque o s6lido no interior do capilar de
acordo com o seguinte procedimento:

i) Pressione a extremidade aberta do capilar,
verticalmente, sobre a amostra, de tal forma que
uma pequena quantidade da amostra entre no
capilar;

ii) Inverta a posicdo do capilar para que a
amostra se deposite no fundo do capilar. Para
facilitar o empacotamento, vocé pode fazer o
capilar cair, com a parte fechada voltada para
baixo, através de um tubo de vidro de cerca de
1 m de comprimento. Esse procedimento deve
ser repetido até que o capilar contenha sélido

suficiente para a analise (cerca de 0,5 cm de altura).

> Passe o termdmetro pelo furo da rolha especial do tubo de Thiele.

» O capilar contendo a amostra deve ser preso
ao termdmetro, com o auxilio de um pequeno
anel de borracha, de modo que a substancia
figue o mais proximo possivel do bulbo do
termdmetro, conforme ilustrado na Figura ao
lado.

» Prenda o tubo de Thiele a um suporte e
preencha-o com Oleo silicone até uma altura
adequada.

Extremidade aberta
do tubo de pf

] J borracha para

#i

Segure o tubo de
pf na parte reta

Corra o tubo de
pt para baixo

Suba o anel

D

Mova o anel de

cima e por sobre

0 tubo

5 <— Nao pressione

aqui! (O tubo
pode trincar)

Composto forgado
/ para dentro do |

Tubo de pf de “comprimento
normal” com amostra compactada

tubo
J 1-2 mm de

sdlido compactado

( ) Anel préximo do topo do tubo

Local de descanso final!

» Coloque entéo o conjunto (termdmetro + capilar)
dentro do tubo de Thiele de forma que seja possivel
visualizar a variacdo de temperatura no termémetro,
bem como o solido no capilar.

> Aqueca rapidamente o brago do tubo de
Thiele com a chama do Bico de Bunsen para estimar
0 ponto de fusdo da amostra desconhecida.
(determinacdo preliminar)

» Cesse 0 aquecimento. Deixe escorrer o silicone
do banho e, a seguir, seque o termdmetro com papel
toalha.

» Enquanto o banho esfria, acople outro tubo
capilar ao termémetro e, sé os recoloque no tubo de
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Thiele apds a temperatura do banho ter diminuido para pelo menos a metade do valor do ponto de
fusdo ja determinado. Se o resfriamento do banho estiver ocorrendo muito lentamente, acelere-o
colocando-0 em contato com agua a temperatura ambiente; mas, cuidado, s6 faca isso quando a
temperatura do banho ja estiver abaixo de 100°C, evitando, assim, riscos de quebrar o tubo de
Thiele devido a um choque térmico ocasionado pela &gua a temperatura ambiente.

> Na 22 determinagdo, coloque uma nova amostra em outro capilar e aquega o banho até uma
temperatura cerca de 15°C inferior & temperatura de fusdo prevista para o sélido. A partir de entdo,
passe a aquecer lentamente o banho de modo que a temperatura aumente cerca de 2°C por minuto.
Quando estiver perto do valor aproximado do ponto de fusdo, reduza essa taxa para cerca de 1°C
por minuto até que o solido se funda (essa taxa baixa é fundamental para se determinar exatamente
o intervalo de fuséo). Neste ponto, observe cuidadosamente quaisquer transformacdes na amostra
contida no capilar (normalmente, ao se iniciar a fusdo, ha uma reacomodacdo dos cristais), para
detectar o inicio e o final da fusdo. Leia e anote esses dois valores de temperatura.

Tabela 1 — Pontos de fusdo de alguns compostos.

Composto Ponto de fusdo (°C)
Acetamida 82
Acetanilida 114
Benzofenona 48
Acido benzéico 122
Bifenilo 70
Acido ladrico 43
Naftaleno 80
Acido esteérico 70

B) Determinacéo do Ponto de Fus&o atraves da curva de aquecimento

1- Pese aproximadamente 1,5 g de naftaleno e trasnfira para um tubo de ensaio. Na capela,
monte o sistema conforme o esquema mostrado na Figura 3, utilizando um bico de Bunsen,
uma placa de vidro, um tripé, uma garra pequena, um termémetro, um béquer de 250 mL e o
tubo de ensaio contendo o naftaleno. Com a garra metéalica, fixe o tubo de ensaio e o
termdmetro dentro do béquer, evitando que o tubo de ensaio se encoste no fundo do mesmo.
Coloque agua (pode ser dgua da torneira) suficiente (e s6 0 necessario para isso) para que
todo o naftaleno fique submerso. Obs: No inicio do aquecimento, ndo tente mexer o
termbmetro que esta preso ao naftaleno sélido, pois podera quebra-lo.

[termometro —|

1

s
universal

L -
idro ? Bunsen
tripe il
, N/ = —

| 1

Figura 3. Esquema ilustrativo da montagem experimental.

2- Inicie 0 aquecimento, lentamente. Quando a temperatura atingir 60°C inicie a contagem do
tempo no crondmetro e comece a anotar o seu valor a cada 0,5 minuto, na folha de dados, até
90°C. A partir do momento que o termdémetro ficar solto, use-o para agitar levemente e assim
homogeneizar a temperatura da massa em fusdo. Quando a temperatura atingir
aproximadamente 90°C, apague a chama do bico de Bunsen, mas mantenha o conjunto fixo
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ao suporte universal, pois em seguida vocé iniciara o experimento para o resfriamento do
naftaleno. N&o pare o cronémetro.

Curva de resfriamento

1- Ligue a capela. Sem retirar o tubo de ensaio com naftaleno de dentro do bequer, anote o
tempo e a temperatura de resfriamento do naftaleno a cada 0,5 minuto até atingir 60°C.
Limpeza do termdmetro: sem desmontar o sistema, acenda novamente o bico de Bunsen até o
naftaleno se fundir totalmente. Retire o termdmetro do tubo de ensaio e limpe-o com um papel.

5. Orientacdes para elaboracéo do relatorio

1) Organize as informagdes obtidas durante o processo de ebulicdo da &gua deionizada e da
solucdo salina, utilizando uma tabela como a que se segue. Qual foi a temperatura de ebuli¢do
da agua nas duas amostras?

Amostra Tempo Temperatura Caracteristicas
Agua deionizada 0 min

5 min

10 min
solucdo salina 0 min

2) Com os dados da tabela anterior, construa graficos da temperatura em funcdo do tempo para
cada amostra. Compare os dois graficos e discuta:

a) se ha similaridades e/ou diferencas em cada processo.

b) o que acontece com a temperatura das duas amostras depois que a agua entra em

ebulicéo.
3) Se vocé precisasse ferver o dobro do volume de agua que utilizou no experimento de
ebulicdo, o que vocé esperaria com relacdo:

a) ao tempo de aquecimento;

b) a temperatura de ebulicdo;

c) a quantidade de calor necesséaria para ferver a dgua.
4) Na explicacdo sobre ebulicdo, vocé leu algo sobre pressao de vapor de um liquido. Pesquise,
defina e diga para que serve este conceito e procure alguns valores tabelados para, pelo menos,
trés substancias diferentes.
5) Em uma mesma folha de papel milimetrado, desenhe a curva de aquecimento e a curva de
resfriamento (utilize cores diferentes). Coloque no eixo das abscissas 0 tempo e no eixo das
ordenadas os valores das temperaturas obtidas nos experimentos. Faca o grafico tragando a
curva pelos pontos médios dos valores experimentais, ou seja, ndo una todos 0s pontos, mas
apenas trace uma curva média. Explique o tipo de comportamento observado (regides das
curvas) para a variagao de temperatura com o tempo, na fuséo e na solidificacdo, e apresente no
item resultados e discussédo do seu relatorio. Orientando melhor: nesse item do relatorio os
resultados séo os seus dados e o0s respectivos graficos, e na discussdo vocé devera explicar as
regides que aparecem nos graficos.
Inclua em seu relatorio:
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» uma explicacdo do comportamento observado nas diferentes regides da curva de
aquecimento, discutindo inclusive as interacdes intermoleculares e seus reflexos em
relacdo a temperatura de fusdo (no item resultados e discussao).

» o0s valores da temperatura de fusdo determinada em cada um dos procedimentos
experimentais, comparando esses valores entre si.

» o0 valor da temperatura de fusdo e a formula estrutural do composto correspondente a sua
amostra desconhecida disponivel na literatura (Handbook of Chemistry and Physics),
comparando com os valores da temperatura de fusdo determinada em cada um dos
procedimentos experimentais
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Experimento 6 — Separacao de misturas:
destilacéo e extracao de 6leos essenciais.

1. Introducéo
1.1 Destilacédo simples

A aparelhagem utilizada para fazer uma destilacdo simples esta esquematizada de forma
simplificada na figura abaixo.

agua . .
,(T)ara a pia) agua fria

garra ——
manta de
aquecimento
[&S

(@)

UL
—

-«——— Mmacaco

Figura 1. Aparelhagem para destilacdo simples.

Vamos destacar alguns pontos importantes sobre a montagem e a operacdo dessa aparelhagem:
1) E muito importante usar um macaco de laboratorio (jack ou big-jack) sob a manta de
aquecimento por questdes de seguranca. Se ocorrer acidentalmente um aquecimento muito forte
da manta, pode haver ebulicio muito violenta do liquido, e varias coisas podem acontecer
resultando em principio de incéndio. Se h4 um macaco sob a manta, vocé pode retirar o macaco e
descer a manta com muita rapidez, evitando maiores perigos. Mas observe que isso s6 é possivel
se 0 baldo estiver devidamente preso com uma garral
2) Observe por onde deve entrar e sair a agua no condensador. VVocé € capaz de imaginar o que
vai acontecer se vocé inverter a entrada e a saida? Experimente e veja o que acontece.
3) Nao se esqueca de juntar pedrinhas de ebulicdo no baldo enquanto o liquido ainda esta frio. Se
esquecer, depois vocé vai ter que esperar até que ele esfrie para poder juntar as pedrinhas (Por
qué? VVocé leu a teoria da destilagao?).
4) Para montar o aparelho, coloque o liquido a ser destilado no baldo (nunca encha um baldo de
destilacdo a mais de % de seu volume; é preferivel ficar na metade) e junte as pedrinhas. Prenda o
baldo com a garra e coloque a manta (fria! Verifique!) e o macaco no lugar; junte o conector com
o termbmetro. Prenda o condensador com a garra apropriada e aproxime-o do conector, ajustando
a garra para que o condensador fique com o mesmo angulo de inclinacdo que o brago lateral do
conector. Afrouxe a garra do condensador, conecte-o ao conector e volte a fixar. Tome cuidado
para ndo apertar a garra em posi¢édo errada; o vidro ndo aglienta muita forca sem se quebrar.
5) Para usar, comece por fazer circular agua no condensador. Em seguida ligue a manta no
sistema eletrico apropriado (observe a voltagem, observe se a manta tem ou nédo regulador, etc.) e
ponha o regulador de aguecimento mais ou menos a meio curso. Procure sentir com as méos se o
baldo esta mesmo sendo aquecido. Conforme for chegando proximo do ponto de ebulicdo, va

Apostila de Quimica Geral Experimental - 2016




53

ajustando o regulador de aquecimento para obter uma ebuligdo suave. Se tudo correr bem vocé
verd o vapor subir pelo tubo vertical (na verdade, vocé vé é o liquido que se forma pela
condensacdo do vapor), condensando-se ao encontrar o tubo frio e retornando ao baldo na forma
de liquido; no ponto mais alto onde chega o vapor forma-se um nitido anel de liquido, que vai
subindo aos poucos (se estiver subindo a mais de 1Imm por segundo, 0 aquecimento esta muito
forte; diminua logo) (naturalmente, se o0 anel ndo estiver subindo, o aquecimento esté fraco e deve
ser aumentado). Quando o anel atinge o bulbo do termOmetro, a temperatura marcada sobe
rapidamente para o valor da temperatura do vapor. Logo depois o vapor atinge o braco lateral,
alcanca o condensador e a destilacdo comeca. Ajuste agora 0 aquecimento para que destile 1 gota
por segundo.

6) Se voceé estiver destilando uma mistura de liquidos, lembre-se que a composic¢éo do liquido no
baldo estd mudando continuamente. O destilado tem uma quantidade maior do componente mais
volatil do que a mistura original. Dai, a mistura do baldo esta sempre perdendo mais do
componente mais volatil do que do componente menos volatil e, como consequiéncia, seu ponto
de ebulicdo esta continuamente aumentando. Para manter constante a velocidade de destilacéo,
portanto, é necessario aumentar o aquecimento a intervalos apropriados.

1.2 Destilacéo fracionada

A destilacdo fracionada € um pouco mais complicada. Aqui é muito importante que 0s
liquidos sejam separados com a maxima eficiéncia possivel. Para obter a maxima eficiéncia da
coluna de fracionamento, precisamos fazer uma destilagdo muito cuidadosa para que a “coluna” (a
complexa mistura de vapores e liquidos que estdo no interior da coluna) seja mantida o mais
proxima possivel do estado de equilibrio. E por isso que o condensador agora utilizado é bem
diferente, sendo como um condensador de “refluxo”, que pode fazer o liquido condensado voltar
para dentro da coluna, assim permitindo o equilibrio das trocas de calor que ai ocorrem, levando a
coluna a maxima eficiéncia de separacdo. A aparelhagem a ser utilizada estd esquematizada na
Figura 2.

Observe a saida lateral existente no alto da cabega de destilagdo (pode parecer “um mero
detalhe” para uma pessoa negligente e distraida). E essa saida lateral que fornece a comunicagio do
interior do aparelho com a atmosfera, garantindo assim a seguranca. Algumas cabecas de destilacdo
tém desenho mais complicado, principalmente para poderem ser usadas sob vacuo ou em atmosfera
inerte, mas em qualquer caso € necessario que haja comunicacdo do interior do aparelho com a
atmosfera, ou com a linha de vacuo, ou com a linha de alimentacéo de gés inerte.

Agora observe o condensador existente na cabeca de destilacdo. E um condensador do tipo
“dedo frio”, com uma saliéncia de vidro destinada a guiar o liquido que condensa no dedo frio, para
que ele goteje no local desejado. Estude e tente compreender como funciona o fluxo de agua
refrigerante nesse condensador (vocé pode trocar a entrada pela saida de agua? Se tiver davidas,
experimente e veja 0 que acontece).

Na montagem do sistema, encha o baldo com o liquido a ser destilado e junte pedrinhas de
ebulicdo. Prenda o baldo com uma garra. Coloque a manta (fria! Verifique!) no lugar, suportada
pelo macaco. Ponha a coluna de vigreux no lugar e prenda também com uma garra em sua junta
superior. Coloque a cabeca de destilagdo no lugar; ndo é imprescindivel prender a cabeca com garra
(ela e forte e suporta seu proprio peso pela junta), mas é aconselhavel fazé-lo, para evitar que ela
fique girando: cologue a garra na camisa que envolve o condensador de dedo frio. Ponha o
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termOmetro com a rolha ou adaptador no lugar, ponha o condensador de dedo frio e faga as
conexdes com mangueiras para circular a agua.

[Fm~—— entrada de 4gua

-— garra

i<k

U
it

¢

1
it

i<

K¢

1}
il

£

=

Refluxando Coletando

Figura 2. Aparelho para destilagéo fracionada.

Para usar, comece por fazer circular 4gua no condensador. Gire o dedo frio para a posi¢do de
refluxo (liquido gotejando de volta para a coluna) e feche a torneira da cabeca de destilacao.
Principie agora o aquecimento da manta. Observe o vapor subindo pela coluna de vigreux,
atingindo o termdmetro e, finalmente, chegando ao dedo frio e entrando em refluxo. Regule o
aquecimento para que as gotas (que pingam da ponta do dedo frio) pinguem em uma velocidade de
30 a 60 gotas por minuto. Essa velocidade deve ser mantida durante toda a destilacdo; vocé acha
que vai precisar mexer no aquecimento para manter essa velocidade de gotejamento constante?

Quando conseguir estabilizar a coluna com a velocidade desejada de gotejamento, vire 0
dedo frio para a posicdo de coletar. Espere até que 0 pequeno espacgo entre a torneira e a saliéncia
fique cheio de liquido, e o liquido volte a escorrer de volta para a coluna. SO entdo vocé deve
comecar a abrir a torneira, bem devagar, para ajusta-la no ponto em que, para cada 5 gotas que
pinguem da ponta do dedo frio, 1 gota pingue da ponta da torneira para o recipiente coletor
(portanto, 4 gotas de cada 5 voltam para a coluna). Note que o espaco entre a saliéncia e a torneira,
deve ficar sempre cheio de liquido, pois esse liquido é que veda a saida para que o vapor nao escape
pela torneira para a atmosfera.

1.3 Técnicas experimentais

A destilacdo a vapor pode ser efetuada de varias maneiras diferentes. O vapor pode ser
gerado em um frasco separado (contendo s6 agua) e canalizado para outro frasco que contém o
liquido que se quer destilar, ou o material vegetal cujo 6leo essencial se pretende extrair; vamos
chamar este de método indireto. Pode-se também misturar diretamente a agua com o outro liquido
(ou com o material vegetal) no mesmo baldo e aquecer tudo junto para destilar (este seria 0 método
direto).
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Método indireto. O esquema simplificado da aparelhagem esta esquematizado na Figura 3. Os
principios a serem observados sdo 0s mesmos das destilacdes descritas anteriormente, de forma que
vamos falar apenas de alguns pontos particulares.
e O termOmetro, por exemplo, € desnecessario, pois ndo h& necessidade de controlar a
temperatura do vapor.
e Como ja mencionado, é comum que haja necessidade de destilar grande quantidade de agua. Se
este for o caso, € preciso fazer uma destilacdo muito répida para terminar em tempo razoavel, e
isto requer uma manta de alta poténcia para gerar o vapor, e um condensador muito eficiente”.
Novamente lembramos que este ndo € 0 caso neste seu experimento, suas destilacbes ndo serdo
demoradas.
e As vezes ocorre que o vapor sofre muita condensagio no baldo que contém o material a ser
destilado, requerendo entdo que este também seja aquecido.
e Observe o tubo de seguranga no baldo gerador de vapor. Se ocorrer entupimento do tubo de
saida do vapor, o baldo gerador poderia explodir, se ndo houvesse a saida proporcionada por este
tubo. Ele deve ser longo (pois a &gua sobe por esse tubo até uma altura significativa quando a
ebulicdo esta forte) e no seu extremo deve ser ligada uma mangueira de borracha para canalizar a
agua quente para a pia, caso ocorra entupimento.

No mais, a semelhanca com a destilagdo comum é grande. Vocé deve ter 0s mesmos
cuidados de observar se o sistema ndo esta fechado, colocar cacos de porcelana no baldo gerador de
vapor, sempre observar se a manta esta fria na hora da montagem, passar dgua pelo condensador
antes de iniciar o aquecimento, etc.

Vale a pena também salientar que os esquemas apresentados sdo apenas exemplos a serem
interpretados, e ndo modelos fixos e inflexiveis. Ndo é obrigatdrio, por exemplo, usar baldes de
duas bocas com juntas esmerilhadas; pode-se usar baldo de uma Unica boca e sem junta, desde que a
rolha seja suficientemente grande para permitir a passagem de dois tubos. Os balBes (tanto o
gerador de vapor como o que contém o material a ser destilado) também podem ser dos antigos
(mas ainda muito utilizados) baldes de destilacdo, que tém um braco lateral saindo de seu pescogo.
Utilize o esquema apenas como ponto de partida para planejar sua prépria montagem, com o
material de que dispuser agora ou no futuro.

Termometro i
(geralmente desnecessario)

Saida de 4gua
Entrada de agua
Garra de refrigeracédo

Tubo de seguranca
(contra entupimentos) —> Paraapia

Garra Comunicagdo com
a atmosfera
Frasco gerador Note bem!

de vapor

Frasco com o material
/a ser destilado com vapor

\ Manta

co=—"-0 (nem sempre é

© ® necessaria)
e==———=0] @
Figura 3. Aparelhagem para destilagdo a vapor pelo método indireto.

Manta de
alta poténcia

" Condensador eficiente é aquele que pode resfriar grande quantidade de vapor em pouco tempo; para isso ele deve ser bem longo (80
c¢m ou mais) (ndo se iluda com as proporcdes do esquema da figura 9.1, elas ndo sdo reais) e permitir passagem rapida de agua de
refrigeracdo. Pode ser necessario conectar dois ou mais condensadores em série para obter alta eficiéncia.
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Método direto.

Veja na Figura 4 o esquema da aparelhagem a ser utilizada. Ela é bem mais simples do que a
anterior, sendo essencialmente a mesma aparelhagem usada para uma destilacdo simples. Na
verdade € até mais simples, porque agora nem precisamos realmente do termoémetro.

Como vocé pode ver, este método € bem mais simples e, de um modo geral, ndo apresenta
nenhuma desvantagem sobre o outro, sendo por isso praticamente sempre preferido.

< Termdmetro )
(geralmente desnecessario)

Saida de agua )
T Entrada de 4gua

Garra  de refrigeracdo

Comunicagdo com
. a atmosfera

Frasco contendo o material Note bem!
a ser destilado (a vapor)

misturado com agua

Figura 4. Aparelhagem para destilacdo a vapor pelo método direto.
Uso de separadores. Ao destilar com vapor um dleo essencial que se separa facilmente da agua,
seja ele mais ou menos denso que a agua, podemos fazer a destilacdo de modo diferente, através do
uso de separadores de agua (veja figura 5).

A

Separador para 6leos Separador para 6leos
menos densos que a agua mais densos que a agua
(Separador de dean-stark)

Figura 5. Separadores de 0leos.

Esses separadores sdo colocados na boca do baldo que contém agua e o material a ser
destilado (veja figura 6), e em seu topo colocamos um condensador de refluxo. O liquido que destila
volta, assim, para o frasco original, mas passando através do separador. Este é construido de tal
forma que apenas o liquido mais denso pode voltar ao baldo, ficando o menos denso retido; ou, no
caso do separador de dean-stark, essa situagdo se inverte (0 menos denso é que volta ao bal&o,
ficando o mais denso retido). Estude bem esses separadores e veja se vocé consegue compreender
como funcionam.
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O separador para liquidos menos densos que vocé vai usar € um modelo desenhado neste
Departamento e construido especialmente para este curso. H& muitos modelos diferentes, mas todos
séo baseados nos mesmos principios.

A destilacdo com separadores € bem mais simples de ser executada; o 6leo concentra-se
numa regido pequena, facilitando sua coleta no final, e vocé pode ver com facilidade quando a
destilacdo ndo mais traz 6leo, porque a camada de dleo para de aumentar. Infelizmente, porém, s
pode ser usada quando os 6leos separam-se facilmente da agua. Se vocé quiser destilar 6leo de
canela ou de cravo, tera que usar o sistema da Figura 4. Esses 0leos séo ligeiramente mais densos
que a &gua, mas ndo se separam bem: se vocé tenta usar o separador de dean-stark, eles podem
formar grandes gotas que ficam flutuando e acabam retornando ao baléo.

7
m ——= Saida de agua
Condensador
de refluxo >
(allihn)
—

Separador de 6leos menos se - Garra
—]

densos que a agua \

Oleo (menos denso, flutua
e fica retido)

—<——— Agua (mais densa, retorna)
Frasco contendo o material
a ser destilado (a vapor)

misturado com agua

Figura 6. Destilacdo a vapor com separador para 6leos menos densos que a agua.

2. Pré-Exercicios de laboratério (PEL)
a) Qual a finalidade das pedras de ebulicdo (cacos de porcelana)?
b) Qual a funcdo do condensador?
c) Paradestilar 6leo de cravo, qual sistema de destilacdo é mais adequado? Justifique.
d) Para obter limoneno, qual sistema de destilacdo é mais adequado?
e) Qual a diferenca entre um sistema de destilacdo simples e um por arraste a vapor?
f) Se for extrair éleo de canela, € melhor usar canela em pé ou em pau?
g) Quais critérios devemos levar em consideragdo no momento da escolha de um dos
métodos de destilagdo?

3. Procedimento experimental

Pique, usando uma tesoura ou outra ferramenta apropriada, o material que for extrair (apenas
para que passe facilmente pela boca do baldo — ndo ha necessidade de picar muito miudinho, nem
h& vantagem nisso). Evite fazer pressdo sobre o material durante essa operacao para evitar perda de
6leo essencial.

Destilacdo a vapor. Monte a aparelhagem adequada para o seu caso (sempre com baléo de
1000 mL). Pese o material vegetal antes de coloca-lo no baldo. Faca a destilagdo normalmente,
parando quando ndo estiver mais destilando 6leo.
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Se estiver usando o separador para 6leos menos densos que a agua, retire o 6leo do coletor,
no final, com uma pipeta de Pasteur. Coloque em um frasco com massa previamente determinada,
pese para determinar o rendimento (em g de 6leo por kg de material extraido) e guarde o 6leo para
utilizar em experimento futuro.

Se vocé ndo usou o separador, transfira a mistura de agua e 6leo para um funil de separacdo,
lave 0 baldo varias vezes com pequenas quantidades de éter etilico (total 50-100 mL), sempre
juntando o éter a mistura que esta no funil. Peca ajuda ao professor ou ao monitor para completar a
extracdo, secagem do solvente e evaporacdo. Pese o0 6leo obtido, determine o rendimento e guarde
para usar em experimento futuro.

4. Sugestdes para elaboracéo do relatorio

a) Discuta os principios envolvidos na extracdo do 6leo essencial e alguns dos aspectos que
vocé julgue mais importantes.

b) Proponha um procedimento para separar o Oleo essencial da agua e explique como vocé
faria para calcular a porcentagem de 6leo extraido.

c) Explique porque a extracéo de 6leo essencial, seja de canela ou de casca de laranja, pode ser
considerada um processo de separacdo de misturas.

d) Faca um breve historico e discuta para que serve e onde se aplica a técnica de destilacéo.

e) Sugira uma saida para o seguinte problema: o liquido a ser destilado possui um ponto de
ebulicdo muito proximo a temperatura ambiente e ndo esta condensando no condensador.
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Experimento 7 — Separacao de misturas: Cromotografia

1. Introducéo
1.1 Cromatografia

A cromatografia, em todas as suas formas e variacdes, constitui hoje um dos mais
importantes métodos de separacdo de misturas, se ndo 0 mais importante. Este método faz uso das
diferencas no grau de adsorcéo e das diferencgas de solubilidade das varias substancias.

Na técnica cromatografica a mistura é depositada sobre alguma fase estaciondria, que pode
ser uma tira de papel de filtro, uma camada delgada de silica gel sobre uma placa de vidro, algum
outro adsorvente finamente dividido empacotado em um tubo de vidro, etc. Os componentes de
uma mistura sdo adsorvidos na superficie da fase estacionaria em graus variados dependendo da
natureza do componente, da natureza do adsorvente e da temperatura. Um solvente € entdo passado
atraves da fase estacionaria, movimentando-se por gravidade, por efeito capilar ou por pressao
aplicada. Quando o solvente passa sobre a amostra depositada, 0s varios componentes tendem, em
graus variados, a serem dissolvidos e arrastados juntamente com o solvente. A velocidade com a
qual um componente ira mover-se depende de sua tendéncia relativa de ser dissolvido no solvente e
de ser adsorvido na fase estacionéria. O efeito resultante € que quando o solvente passa lentamente
atraves da fase estacionaria, 0s componentes da mistura movem-se como zonas a velocidades
diferentes uns dos outros, ocorrendo assim a separacdo. Com a escolha apropriada do solvente e do
adsorvente, € possivel separar os componentes de muitas misturas complexas por esta técnica.

O nome dado a um tipo particular de cromatografia depende da maneira como o
experimento € conduzido. Assim nds temos os tipos de cromatografia: em coluna, em camada
delgada, em papel e em fase gasosa. Neste experimento veremos a técnica de cromatografia em
coluna, camada delgada e papel para separar diferentes tipos de misturas.

Na cromatografia em coluna, o solvente (fase mdvel) flui por acdo de seu préprio peso,
descendo através de um solido adsorvente (fase estacionaria), um pé finamente dividido que é
empacotado na coluna. Na cromatografia em camada delgada e em papel, o solvente sobe através
do adsorvente por acédo capilar.

Na cromatografia em camada delgada e na cromatografia em papel, quando o solvente
percorreu uma distancia L cm, o soluto, agora espalhado como uma banda ou zona difusa, percorreu
uma distancia menor, que chamaremos D cm. D/L é, para uma dada substancia sob condi¢fes
especificas, uma constante, independente da quantidade relativa da substdncia ou de outras
substancias presentes. D/L é chamado valor de Ry para aquela substancia sob aquelas condigdes
experimentais:

R - D _ distancia percorrida pelo soluto
"L distancia percorrida pelo solvente

O valor de Rf pode ser usado na identificacdo dos componentes de uma mistura em
condicdes determinadas.

1.2 Polaridade

Ja vimos acima que as substancias movem-se a velocidades diferentes, na cromatografia,
como consequéncia da combinacdo de dois fatores: o grau de adsorcao na superficie do adsorvente
e o grau de solubilidade no solvente. Quanto mais fortemente adsorvida for uma substancia, mais
lentamente ela se moverd; e quanto mais solGvel for uma substancia, mais rapidamente ela se
movera.
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Pode-se conseguir uma visualizagdo mais clara do fendmeno encarando-o como uma
disputa, entre a fase estacionaria e a fase movel, pela posse da substancia; quanto mais a fase
estacionaria vencer a disputa, mais retida ficard a substancia (movendo-se assim com menor
velocidade). Obviamente, quanto mais a fase movel vencer a disputa, mais rapidamente se movera a
substancia.

H& muitos fatores governando o grau de adsorcao e a solubilidade, mas o mais importante é
a polaridade. Para compreender como usar o conceito de polaridade aqui, é muito importante
lembrar que as fases estacionérias, em geral, tém forte afinidade por substéncias polares;
substancias polares sédo fortemente retidas, enquanto as pouco polares sdo facilmente carregadas
pelo solvente. Por outro lado, na cromatografia usa-se, geralmente, um solvente que dissolve todos
0s componentes da mistura, de forma que ndo é relevante fazer aqui consideracdes sobre a
influéncia da polaridade na solubilidade, pois ha outros fatores (determinando a solubilidade) que
séo igualmente (ou até mais) importantes.

Em outras palavras, a polaridade é mais importante para a adsorcdo do que para a
dissolucdo, resultando que em geral as substancias mais polares movem-se mais lentamente,
independentemente da polaridade do solvente (sempre considerando apenas solventes que
dissolvem todas as substancias!).

No entanto, se todos os componentes de uma mistura estdo se movendo muito pouco,

podemos utilizar um solvente mais polar para que todas se movam mais rapidamente; se, ao
contrario, todas se movem muito rapido, podemos usar um solvente menos polar para que todas se
movam em velocidade apropriada. 1sso mostra que a polaridade do solvente tem a sua importancia
em cromatografia.
Resumindo: como os solventes geralmente utilizados em cromatografia sdo capazes de dissolver
todas as substancias presentes, as diferencas de polaridade entre os componentes da mistura tém
efeito muito maior no grau de adsorcdo do que na solubilidade desses componentes. O resultado é
que substancias mais polares sdo geralmente mais retidas nas cromatografias.

1.3 Consideracdes sobre as técnicas

Neste experimento as técnicas apropriadas para cada tipo de cromatografia serdo explicadas
na propria parte experimental. Abordaremos aqui apenas um aspecto que freqiientemente confunde
0 estudante: a cromatografia de materiais nao coloridos.

O proprio termo cromatografia sugere que este seria um processo a ser utilizado apenas com
materiais coloridos. N&o é verdade, o termo foi criado porque 0s primeiros experimentos foram, de
fato, feitos com os pigmentos vegetais (clorofila, xantofila, etc.), mas o processo em si ndo depende
de nenhuma cor dos substratos, e funciona igualmente bem com substancias incolores.

Ocorre que, com substéncias incolores, ndo podemos ver a separacdo ocorrendo; por esta
razdo, em experimentos com finalidades didaticas como este, sempre se faz cromatografia com
compostos coloridos, para que o estudante possa observar a separagcéo enquanto ela ocorre. Apesar
da grande vantagem didatica assim conseguida, ocorre também a desvantagem de reforcar na mente
do estudante a idéia errada de que a cromatografia é apenas para compostos coloridos.

Como proceder quando os compostos ndo séo coloridos? Na cromatografia em papel ou em
camada delgada, mesmo nédo vendo as manchas dos componentes, podemos ver a frente do solvente
subindo. Paramos quando o solvente atinge uma altura conveniente, deixamos o solvente do papel
ou da placa evaporar, e procedemos entdo a uma revelacdo, que consiste em tratar a placa ou o
papel com alguma substancia que reaja com os componentes da mistura formando compostos
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coloridos. Podemos assim ver as manchas depois de terminado o processo de separacdo
cromatografica.

Em seu experimento vocé vai fazer esse tipo de revelagdo com a placa do 6leo essencial

(tratamento com vapor de iodo) e com o papel da cromatografia de sais inorganicos (tratamento
com amonia). Existem muitos outros reagentes que podem ser utilizados para esse proposito, tanto
na forma de vapor como usando pulverizacdo (spray) seguida ou ndo de aquecimento. Com
compostos que absorvem luz ultra-violeta podemos usar também silica gel contendo fluoresceina ou
outro material fluorescente; apds evaporar o solvente, iluminamos a placa com luz ultra-violeta: a
placa aparece uniformemente luminosa, e as manchas dos compostos que absorvem luz ultra-violeta
ficam escuras.
Cromatografia em coluna com compostos nao coloridos. No caso da cromatografia em coluna a
situacdo é mais complexa. O modo mais pratico consiste em coletar o solvente (eluente) que sai da
coluna em pequenas fracdes: usamos uma bateria com algumas dezenas de tubos de ensaio, e
comecgamos a coletar no tubo numerado n° 1; ap6s coletar um volume determinado (por exemplo, 2
mL), passamos a coletar no tubo n° 2, e assim por diante. O contetdo de cada tubo pode depois ser
analisado por cromatografia em camada delgada, revelando com iodo, e assim saberemos qual tubo
contém as substancias correspondendo a cada mancha da placa.

Existe uma relacéo aproximada entre o valor de R¢ e o volume de solvente necessario para
retirar uma substancia da coluna, se o adsorvente e o solvente forem os mesmos na placa e na coluna
(silica gel como adsorvente, por exemplo):

volume do solvente  1-R;

volume da coluna R;

Essa relacdo pode ajuda-lo, no futuro, a localizar aproximadamente em qual fracdo pode
estar o composto de seu interesse, e pode ser usada também para determinar o volume ideal de cada
fracao a ser coletada. “Volume da coluna”, na formula, € 0 volume ocupado pela fase estacionéria
(o adsorvente).

2. Pré-Exercicios de laboratério (PEL)
a) Qual a origem e significado da palavra cromatografia?
b) Como podemos proceder se quisermos avaliar a pureza de fracbes obtidas numa
cromatografia em coluna?
c) Discuta a seguinte afirmacdo: Apenas substancias coloridas podem ser separadas por
cromatografia.
d) Discuta qual é o fator mais importante na separacdo dos componentes de uma mistura.

3. Procedimento experimental
Observagdes: a cromatografia em coluna e a cromatografia em papel sulfite (tinta de canetas) sao
muito demoradas, e devem ser iniciadas logo no comeco da aula para que terminem a tempo. A
cromatografia dos sais inorganicos é razoavelmente rapida, mas a revelagéo requer cerca de 1 hora,
ndo podendo também ser deixada muito para o final.
3.1. Cromatografia em coluna

Usaremos esta técnica para separar 0s componentes de uma mistura de corantes organicos:
alaranjado de metila e azul de metileno.

“ Obtido, naturalmente, em uma cromatografia em camada delgada.
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Preparacdo da coluna: usaremos uma bureta de 25 mL para fazer a coluna cromatogréfica. Feche a
torneira da bureta e cologue uns 5 mL de etanol em seu interior. Pegue um pequeno chumaco de
algod&@o e molhe-o com etanol, colocando-o no interior da bureta e empurrando com uma vareta de
vidro até que ele encoste no ponto onde o tubo se torna mais estreito (perto da torneira). Nao aperte
com forca o algodao, apenas encoste-0 no estrangulamento; se vocé apertar demais restringira o
fluxo do solvente e sua cromatografia levard muito mais tempo para terminar. Coloque 10 g de
silica em um erlenmeyer e adicione (aos poucos) etanol suficiente para formar uma suspenséo
fluida. Adicione parte dessa suspensdo a coluna, abra a torneira (coloque um recipiente qualquer
embaixo!!) e dé pequenas pancadinhas na coluna (use o “martelo” feito com bastéo de vidro e rolha
de borracha) para facilitar o assentamento da silica. V& adicionando mais da suspensao de silica a
coluna, continuando o processo até adicionar tudo. Cuide para que o topo da coluna ndo seque.
Preparacdo da solucdo: Vocé ja encontrard pronta uma solucdo que foi preparada dissolvendo
23 mg de azul de metileno e 23 mg de alaranjado de metila em 50 mL de alcool etilico. Retire
apenas o volume que vocé necessita (0,5 mL) para colocar em sua coluna para fazer a
cromatografia.

Separacdo dos corantes: Deixe escoar o solvente da coluna até que fique apenas 1 mm acima do
nivel do solido; feche a torneira e coloque, com uma pipeta de pasteur, a solugdo dos corantes na
coluna. Abra a torneira deixando escoar o solvente; quando a superficie da solucdo estiver
aproximadamente 1 mm acima do nivel do solido, inicie a adicdo de 20 mL de alcool etilico com o
auxilio de uma pipeta de pasteur limpa. Cuide para que o alcool seja adicionado escorrendo pelas
paredes da coluna para evitar que a mistura de corantes se desprenda da silica.

Adicione em seguida, sucessivamente, porcoes de alcool etilico até observar a total eluicao
do alaranjado de metila (banda inferior). Depois adicione sucessivamente por¢des de agua
alcalinizada com hidroxido de sodio (~ 1%) para eluir o azul de metileno.

IQual dos dois corantes é mais polar?

3.2. Cromatografia em camada delgada

Usaremos esta técnica para analisar a solucdo de alaranjado de metila e azul de metileno, e

para analisar os 0leos essenciais extraidos em aula anterior (por arraste a vapor).
Preparacdo das placas cromatogréaficas. As placas sdo preparadas mergulhando placas de vidro
(segurando com uma ping¢a) em uma suspensdo de silica gel em diclorometano, retirando e
colocando sobre um papel para secar. O diclorometano é bem volatil, e as placas secam muito
rapidamente. VVocé provavelmente encontrara algumas placas de vidro ja com uma camada de silica
gel preparadas pelos técnicos (cuidado, ndo ponha os dedos sobre a camada de silica, pois ela se
desprende facilmente). Com um lapis preto, faca marcacdes nas camadas de silica segundo o
esquema a seguir.

Aplique na placa 1, com o auxilio de capilares, solucdo de alaranjado de metila no ponto a
esquerda, solugdo de azul de metileno no ponto a direita, e a solugdo mistura (a mesma do item 4.1)
no ponto central.

Prepare 0 recipiente para realizacdo da cromatografia colocando um pedaco retangular de
papel de filtro que cubra % a % da superficie lateral (a parede vertical) do vidro no sentido da
circunferéncia, cobrindo quase toda a altura da parede, veja esquema na figura 2. Adicione alcool
etilico em quantidade suficiente para fazer uma camada de 3-5 mm no fundo. Tombe o frasco para
molhar o papel com o solvente e tampe, esperando uns poucos minutos para gque a atmosfera interna
seja saturada com vapor do solvente.

Apostila de Quimica Geral Experimental - 2016




63

Exemplo de
Placa 1 Placa 2 Medida de Ry
-«— Ponto final _— — |
de eluicéo
L
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D
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» « « | = Pontos iniciais o e R . R A
J de aplicagdo /
N T solucdo de . Oleo essencial
solugdo  mistura azul de ?(:iosgaseplf'zl) (de outro grupo)
de metileno grup
alaranjado
de metila

Figura 1. Preparacdo das placas cromatogréficas.

Coloque entdo a placa 1 na camara de modo a permitir que o alcool contido na camara suba
pela camada delgada por capilaridade, eluindo os corantes. Cuide para que 0s pontos iniciais de
aplicacao figuem acima da superficie do alcool.

Aguarde até que a frente do solvente atinja a linha assinalada na placa, retire a placa da
camara e deixe secar ao ar. Determine os valores de Rt para os corantes. Repita o procedimento

utilizando um outro eluente indicado pelas professoras.
N

_—
D S

Figura 2. Montagem do papel para saturar a atmosfera no recipiente
para fazer cromatografia em camada delgada ou em papel.

A seguir, prepare a placa 2 aplicando os Oleos essenciais previamente dissolvidos em
hexano. Seque o recipiente de cromatografia e prepare-o novamente como antes, mas usando
hexano como solvente.

Apdbs cromatografar, revele a placa numa camara de iodo (um béquer de 500 mL contendo
uns poucos cristais de iodo no fundo, e fechado com um vidro de reldgio; também serve um vidro
de maionese com tampa).

3.3. Cromatografia em papel
Usaremos esta técnica para separar 0s componentes de:

a) Tintas de canetas hidrograficas ou de ponta porosa

b) Mistura de alaranjado de metila e azul de metileno

c) Misturas de sais inorganicos.

Para simplificar usaremos, em todos os casos de cromatografia em papel, pedacos

retangulares de papel medindo 15 cm x 9 cm e marcados (com lapis preto, de grafite!) conforme o
desenho da figura 3.

Apostila de Quimica Geral Experimental - 2016




64

1S5S cm

§2,5 cm§2,5 cm ...etc...
Figura 3. Marcacgdes no papel para cromatografia.
Depois de aplicadas as substancias ou misturas nos pontos assinalados, o papel deve ser
enrolado em forma de tubo (com 9 cm de altura) e grampeado (sem superpor as duas partes); veja a
figura.4. O tubo assim formado é colocado em pé na caAmara cromatografica (béquer de 500 mL).

D

L

L

K\F: =
Figura 4. Como enrolar e grampear o papel

a) Separacao de tintas de canetas hidrograficas ou de ponta porosa

Essa cromatografia leva cerca de 2 horas; inicie-a no comeco da aula!

Podem ser usadas canetas de qualquer cor, mas em geral as canetas pretas ddo o resultado
mais interessante. Utilize papel sulfite para uma separacdo mais eficiente.

Faca, nos trés primeiros pontos, circulos de tamanho crescente (1 mm, 3 mm, 5 mm) com
uma caneta preta de ponta porosa, para comparar os efeitos da quantidade na eficiéncia da
separacdo e na visibilidade das manchas. (Observacdo: para fazer o circulo pequeno, de 1 mm, €
preciso dar apenas um ligeiro toque da caneta no papel). Deixe 0s outros dois pontos sem nada ou
faca manchas de canetas da cor que quiser. Pode usar também canetas esferograficas, mas a
separacao dos corantes ndo é tao eficiente com o solvente usado aqui.

O solvente é preparado misturando 3,0 mL de agua com 7,0 mL de alcool a 96%.

Faca um tubo com o papel como mencionado anteriormente, coloque o tubo na camara
cromatografica e deixe correr até que o solvente chegue a uns 5 mm do topo do papel. Retire da
cuba, faga uma marca com lapis na frente do solvente e deixe secar. Retire os grampos e faca um
desenho do resultado obtido, indicando as cores.

b) Mistura de alaranjado de metila e azul de metileno

Utilize agora papel de filtro. Nos trés pontos centrais deposite, com auxilio de capilares,

amostras de solugdes de:
1) alaranjado de metila puro
2) mistura de alaranjado de metila e azul de metileno
3) azul de metileno puro

Como solvente, use uma mistura 1:1 de etanol (95 %) e &gua. Faca uma marca com lapis na
frente do solvente logo que retirar da cuba cromatografica. Deixe secar, retire 0s grampos e meca 0S
Rt de todas as manchas.

c) Mistura de sais inorganicos

Novamente use papel de filtro. Aplique, em quatro dos pontos assinalados, solucGes dos

sais puros FeCls, CoCl,, MnCl, e CuCl,. Escreva as formulas dos sais sob os pontos de aplicagdo
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correspondentes (com lapis preto!) para ndo se confundir. No quinto ponto aplique a amostra
desconhecida de seu grupo, que é uma mistura de alguns dos sais puros ja aplicados.

Observacao: essas solucBes contém agua, que demora para secar e dificulta a formacéo de manchas
pequenas (maximo 5 mm de diametro), como é necessario para uma boa separacdo. Se for preciso,
use um secador de cabelos para facilitar a operacao.

Prepare o solvente misturando 7,0 mL de acetona com 1,0 mL de 4gua e 1,0 mL de &cido
cloridrico concentrado. Observe e anote as cores que aparecem durante o desenvolvimento da
cromatografia. Ao terminar, retire da cuba fazendo imediatamente uma marca com l&pis na frente
do solvente. N&o retire os grampos! Observe e explique o que acontece conforme o papel seca.

Coloque o tubo de papel na camara reveladora (béquer de 1000 mL coberto com vidro de
relogio, com um pequeno chumaco de algoddo embebido em amonia colocado em um lado no
fundo do béquer) sem encostar o papel no algodao, tampe e espere cerca de 1 hora.

Observe e anote as cores que se desenvolveram, comparando com as cores obtidas durante a
cromatografia. Explique.

Ao retirar o tubo da camara reveladora, lembre-se que as manchas desaparecerdo em pouco
tempo. Portanto seja rapido para retirar os grampos (pode rasgar o papel no sentido do ponto de
insercdo do grampo para a borda), abrir o papel e marcar com um lapis os contornos das manchas,
fazendo um ponto no centro da regido que lhe parecer de maior densidade.

Determine os valores de R¢ para todas as manchas.

Faca um desenho do resultado como se apresentou logo ao retirar da camara reveladora,
indicando as cores.

Conclua qual a composicao de sua amostra desconhecida.

4. Sugestdes para elaboracéo do relatdrio

a. Faca um breve historico e discuta para que serve e onde se aplica a técnica de cromatografia.

b. Discuta a eluicdo dos indicadores utilizados em funcédo de sua polaridade e o que aconteceria
se usassemos um eluente mais apolar logo no inicio.

c. Desenhe ou coloque a foto obtida apds a cromatografia do alaranjado de metila, azul de
metileno, e mistura desses dois indicadores, em placa de silica e em papel de filtro. Calcule
e mostre 0 Ry dos dois corantes. Compare os resultados obtidos e explique eventuais
diferengas.

d. Desenhe ou coloque a foto da placa cromatogréfica obtida apds a separacdo das tintas de
canetas. Calcule os valores de R¢ dos componentes.

5. Referéncias Bibliograficas
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Experimental. Sdo Paulo: EDUSP, 2004.

GIESBRECHT, E. et al. Experiéncias em Quimica: Técnicas e Conceitos Basicos. Sdo Paulo:
Editora Moderna, 1979.

SILVA, R. R.; BOCCHI, N.; ROCHA FILHO, R. C. Introducéo a Quimica experimental. Séo
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Para esta aula, prepare-se assistindo ao video disponivel em:
http://www.youtube.com/watch?v=rbp_Qc4jMAc.
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Roteiro complementar de Cromatografia*

A maioria dos produtos que ingerimos diariamente na nossa alimentagdo contém muitas
substancias em sua composicdo. Por exemplo o leite, que a principio pode parecer simples
quanto a composicdo, contém a presenca de inUmeros compostos organicos e inorganicos em
quantidades que variam em uma ampla faixa de concentracéo.

Similarmente, compostos sintetizados no laboratério sdo raramente obtidos em um estado
puro. De modo geral apresentam impurezas, sub-produtos de reacdo e/ou reagentes que nédo
foram consumidos no processo de sintese.

A anélise quimica tem como objetivo a determinacdo qualitativa e quantitativa de
compostos presentes em uma amostra. Um dos desafios na andlise quimica é a separacdo dos
compostos anterior a quantificacdo e identificacdo dos mesmaos.

Certamente, vocé estd familiarizado com alguns métodos de separacdo que 0s quimicos
empregam e que sdo baseados nas diferencas fisicas de componentes de uma mistura, como a
filtracdo, centrifugacdo e destilacdo. No entanto, existem outros métodos fisico-quimicos de
separacdo que se baseiam na distribuicdo de uma substancia entre duas fases (uma fase mével e
um fase estacionaria) que estdo em contato intimo — os chamados métodos cromatogréaficos.

O termo cromatografia € atribuido ao botanico russo Mikhael Semenovick Tswett, que em
1906, empregou de forma inédita esse termo para descrever suas experiéncias na separacao de
substancias de extratos de folhas. Nesse experimento, Tswett demonstrou ser possivel separar
pigmentos presentes no extrato de folhas em uma coluna de vidro recheada com carbonato de
calcio, finamente dividido, usando éter de petroleo como solvente. O nome cromatografia
deriva do grego “chroma” — cor e “graphein” — grafia (ou escrever).

Atualmente, métodos cromatograficos sdo amplamente empregados na analise quimica. A
técnica tem tres importantes componentes: o analito ou analitos (espécies) a serem separados;
uma fase movel e uma fase estacionaria. A fase movel pode ser um liquido ou um gas que tem a
finalidade de transportar os analitos através da fase estacionaria. Devido as intera¢Ges do analito
com a fase estacionaria, o analito se move mais lentamente do que a fase movel.

Durante a passagem da fase movel sobre a fase estacionaria, os analitos da mistura sdo
distribuidos entre as duas fases, de tal forma que cada composto ¢ seletivamente retido pela fase
estacionaria, resultando, desta forma em migrag6es diferenciais dos analitos.

Dentre os métodos cromatograficos temos uma técnica muitos simples de separagcdo que
emprega como fase estacionaria — papel, ou seja, a cromatografia em papel.

A cromatografia em papel foi desenvolvida por Consden, Gordon e Martin em 1944,
A técnica é muito simples e pode ser executada em sala de aula. Utiliza-se uma tira de papel, na
qual se aplica a amostra. Em seguida, essa tira de papel é introduzida em uma cuba
cromatografica contendo um solvente aquoso (fase movel). O papel é constituido por unidades
de glicose anidra, ligadas por atomos de hidrogénio, que inferem um carater polar ao mesmo.
Quando a agua, componente da fase movel, ascende pelo papel por capilaridade formam-se
ligacdes de hidrogénio entre a celulose e as moléculas de agua e esta fica retida, formando
assim uma fase estacionaria liquida sobre o papel. A separacdo dos compostos presentes na
amostra relaciona-se com as diferentes solubilidades destes na fase mdvel e fase estacionéria

Apostila de Quimica Geral Experimental - 2016




67

(liquido-liguido). Os componentes menos sollveis na fase estacionaria (liquido, agua) tem uma
movimentacdo mais rapida ao longo do papel, enquanto os mais sollveis na fase estacionaria
serdo seletivamente retidos, tendo, assim, uma movimentagdo mais lenta. A distancia percorrida
por cada composto da mistura em relacdo a distancia percorrida pelo solvente (Rf fator de
retardamento) pode ser empregada para fins qualitativos (ou seja, de indentificacdo). O Rf é
uma constante fisica e depende, dentre outros, das caracteristicas do papel e da temperatura.
Para identificar o composto da mistura é sempre aconselhavel se trabalhar com um padrao para
fins de comparacdo.

No caso de compostos coloridos a identificagdo ap0s 0 processo de separacdo pode ser
realizada visivelmente. No entanto, a técnica também pode ser empregada para substancias
incolores e, neste caso, a deteccdo pode ser realizada por outros métodos.

Corantes alimenticios

Um dos mais importantes atributos de qualidade sensorial de um alimento € a cor. O valor
nutricional, aroma ou textura de nada importa ao consumidor, se o alimento ndo possuir a
coloracédo certa.

Os corantes permitidos para uso em alimentos e bebidas sdo classificados em:

e corante orgénico natural (obtido a partir de vegetal ou, eventualmente, de animal, cujo
principio do corante tenha sido isolado);
e corante organico artificial (obtido por sintese organica),
e corante sintético idéntico natural (corante cuja estrutura quimica é semelhante a do
principio isolado do corante organico natural) e
e corante inorganico (obtido a partir de substancias minerais).
Muitos dos corantes naturais sdo sensiveis a luz, ao calor, ao oxigénio ou a acdo das
bactérias. Os corantes sintéticos, de modo geral sdo mais estaveis do que os naturais, tém
durabilidade maior e propiciam cores mais intensas.

O uso de corantes, sob o ponto de vista tecnoldgico, é justificado quando a cor natural do
alimento é perdida durante seu processamento ou quando se deseja uniformidade de cor no
produto final, porém seu uso é regulamentado por lei, a fim de evitar abusos. Assim, 0s paises
tém suas leis estabelecidas em relacdo ao tipo de corante, pureza, uso e quantidades a serem
permitidas nos alimentos, sendo que a tendéncia tem sido a de restringir cada vez mais o
numero de corantes permitidos. Nos Estados Unidos o Food and Drug Administration (FDA) é
responsavel pela regulacdo de corantes e sdo usados codigos comecando com FD&C. Portanto,
a tartrazina (INS 102) ¢ referenciada nos Estados Unidos como FD&C yellow n° 5.

O principal o6rgéo cientifico internacional que conduz as avaliagdes toxicologicas dos
aditivos alimentares € o JECFA, Joint Expert Committee on Food Additives (Comité Conjunto
FAO/OMS de Aditivos Alimentares e Contaminantes), ap6s a devida avaliacdo de todos o0s
dados relevantes em animais e seres humanos.

Cabe destacar que em alguns paises, como a Noruega e Suécia, 0 uso de corantes
artificiais nos alimentos € proibido.
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No Brasil, atraves das Resolugdes da ANVISA n° 382 a 388, de 9 de agosto de 1999, sdo
permitidos para alimentos e bebidas o uso de apenas 11corantes artificiais sendo eles: amaranto,
vermelho de eritrosina, vermelho 40, ponceau 4R, amarelo crepusculo, amarelo tartrazina, azul
de indigotina, azul brilhante, Azorrubina, verde rapido e Azul patente V. As estruturas de
alguns corantes estdo apresentados no Quadro 1.

Os rotulos dos alimentos coloridos artificialmente devem conter os dizeres “Colorido
artificialmente” e ter relacionado nos ingredientes o nome completo do corante ou seu numero.

O experimento que sera realizado € a identificacdo dos corantes empregados nos confeitos
M&M, usando a cromatografia em papel. A identificacdo sera realizada pela comparacdo dos
Rf obtidos com as amostras e o dos padrdes dos respectivos corantes. Os resultados devem ser
comparados com aqueles informados no rétulo.

Quadro 1 - Corantes alimenticios.

C’:‘:“n:; Estrutura quimica Formula Sinénimes Cor
of o = FD&C
Tartrazina Rl S _,:"\‘ Ty gHoNN2:0sSs | TR D Aarelo
= . E102
m+
N FD&C
Vermelho o CigHiaMzMaz0sS | Red 40 Vermelho
40 2 E5CURD
E129
O ot
FD&C
Amarelo CigHioMzMaz0:5 | Yellow 5 Larani
creplisculo s arania
E110
FD&C
Indigotina CsHaNaNa;0sS, | PU€ 2 | A
E132
FD&C
Eritrosina CapHyl:NasO5 Red 3 Rosa
cerela
L E127
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Parte Experimental

Material e solugdes para o experimento.

Descricao Quantidade por grupo de estudantes
Bequer de 400 mL 2
Tubos de ensaio 3
Parafilme ou filme plastico (Magipack ou similar)
Papel de filtro Whatman celulose ou similar

Capilares de vidro 16
Confeitos ME&M 1 confeito de cada cor
Régua. Lapis e grampeador

Solucdo aquosa de NaCl 0,1 % miv 20 mL
Solugdo agua:etanol 50:50 viv 10 mL
Solugdo dos padries de corantes (0,5 % miv ) em

1 mL para cada corante

etanol

Procedimento

1. Prepare a cuba cromatogréafica (bequer de 400 mL), introduzindo 10 mL da solucdo de cloreto de
sodio 0,10 % m/v.

2. Cubra o béquer com o parafilme ou filme plastico.

O ar dentro do bequer deve ficar saturado com o vapor do solvente para que a fase moével nédo
evapore da fase estacionéria durante a corrida cromatografica.

3. Marque com o lapis um linha horizontal 1,5 cm da extremidade inferior do papel cromatografico.
Marque também 5 pontos nesta linha espacados 2 cm (vide Figura 1).

4. Mergulhe o capilar de vidro na solugdo etandlica do corante (padrdo) e transfira uma gota
pequena do liquido sobre o papel no local marcado. Espere secar e reaplice um gota adicional até
observar cor no ponto da aplicacdo. Faca isso para todos os corantes. Cada corante deve ser
aplicado em um Unico local por diversas vezes.

5. Escreva com lapis em cada posicdo o nome do corante aplicado (use abreviaturas).
6. Enrole o papel como mostra a Figura 1 e grampeie as laterais.

7. Introduza o papel no bequer que contem a fase mével e cubra imediatamente com o filme
plastico.

8. Espere o solvente (fase mdvel) ascender no papel e quando este estiver a 1 cm do final do papel ,
remova 0 mesmo do bequer e deixe o papel secar. Imediatamente marque com um lapis até onde o
solvente chegou (frente da fase movel). Meca essa distancia com a régua (D solvente, /Figura 1C).

9. Com a régua mega a distancia migrada pelo corante (D corante) e também quanto o solvente (D
solvente) migrou no papel (vide Figura 1C). Anote os valores na Tabela fornecida.

10. Calcule os respectivos valores dos fatores de retardamento (Rf).

11. Coloque um M&M de cada cor (separadamente - use um confeito amarelo, vermelho, laranja,
verde, azul e marrom) em seis tubos de ensaio e adicione um pouco da solucéo etanol:agua 50:50
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v/v (o solvente deve cobrir o confeito e ficar com um nivel em torno de 1 cm acima do mesmo.
Misture suavemente e aguarde para que o corante se dissolva no solvente.

12. Aplique um pouco da solucéo de cada confeito sobre um segundo papel cromatografico da
mesma forma que fez para as solucgdes padrbes dos corantes.

13. Revele os cromatogramas e proceda exatamente da mesma forma que fez para o cromatograma
anterior. Anote os valores das distancias percorridas pela frente do solvente e as percorridas pelos
corantes na Tabela.

14. Com os respectivos valores de Rf identifique os corantes em cada confeito.

Tabela para acompanhamento da pratica.

e } Distancia
Corante Cor DIT:;.T;E”[ ;E reorrida percarrida pelo R
pe solvents

Confeito de cor

Identificacdo dos corantes nos confeitos M&M

Confeito Corantes
Amarelo
Laranja

Vermelho
Azul
Verde
Marrom
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1.5 {

Figura 1 - Cromatografia em papel. (A) aplicacdo da amostra e espacamento dos pontos no papel;
(B) forma de enrolar o papel para introduzir na cuba cromatografica e (C) distancias a serem
medidas ap0s a revelacdo do cromatograma.
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