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o Reagente 3

1L

o vop W

Colocar 3 gotas de solugio de Sr(NO,), 0,25 mol/L em um

tubo de ensaio;

Adicionar 3 gotas de solugio de H,SO, 1 mol/L;
Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido;
Centrifugar a solugdo do tubo de ensaio;

Eliminar o sobrenadante utilizando o conta-gotas;

Adicionar ao precipitado 3 gotas de solugdo de CH,COOH
2 mol/L;

Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

o Reagente 4

1. Colocar 3 gotas de solugio de Sr(NO,), 0,25 mol/L em um
tubo de ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugio de K,CrO, 0,1 mol/L;

3. Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

o Reagente 5

1. Colocar 3 gotas de solugdo de Sr(NO,), 0,25 mol/L em um
tubo de ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugio de (NH,),C,0, 2,5% m/v;

3. Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido;

4. Centrifugar a solugio do tubo de ensaio;

5. Eliminar o sobrenadante utilizando o conta-gotas;

6. Adicionar ao precipitado 3 gotas de solucio de HCl 5 mol/L;

7. Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

o Reagente 6 - Teste de chama (observar a Fig. 1)

o Reagente 7

1k

N vk LN

Colocar 3 gotas de solugio de Sr(NO,), 0,25 mol/L em um
tubo de ensaio;

Adicionar 3 gotas de solucio de rodizonato de sédio 0,5% m/v;
Observar e anotar na tabela o fendmeno ocorrido;
Centrifugar a solucio do tubo de ensaio;

Eliminar o sobrenadante utilizando o conta-gotas;

Adicionar ao precipitado 3 gotas de solugdo de HC1 1 mol/L;

Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

o Reagente 8 - Nao realizar este teste
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Vocé sabia que:

O BaSO, é utilizado
em medicamentos que
sao ingeridos para con-
traste em exames
radiolégicos. Entre-
tanto, os compostos
soluveis de bario sdo
extremamente téxi-
cos. Em 2003 ocorreu
um erro na producio
do CELOBAR (BaSO ),
e esse medicamento
foi contaminado com
BaCO,. Esse erro cau-
sou a morte de 21
pessoas.

TABELA 6

Testes para a identificacdo dos cations do Grupo IV

_ Reagente W .

1) Na,CO, (0,5 mol/L)
+ NH,CI (1 mol/L)

ppt + CH,COOH (2
mol/L)

2) NH, (5 mol/L)

3) H,S0, (1 mol/L)

ppt + CH,COOH (2
mol/L)

4) K,CrO, (0,1 mol/L)

5) (NH,),C,0, (2,5%

27274
m/v)

94

ppt + HCI (5 mol/L)

6) teste de chama

Ver Fig. 1 Ver Fig. 1 Ver Fig. 1

7) rodizonato de sédio
(0,5% m/v)

Nio realizar este

teste

ppt + HCl (1 mol/L) Nio realizar este

teste
8) K,[Fe(CN),] (0,025 Nio realizar este Nio realizar este
mol/L) teste teste

FIGURA 1- Teste de chama para cations. Da esqueda para direita: Bario(verde), Estroncio(carmim),
Calcio( laranja), Sédio(amarelo) e Potassio( violeta)Fonte: WHITTEN, 1996.
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4- PROCEDIMENTO PARA SEPARACAO E IDENTIFICACAO DOS CATIONS DO
GRUPO IV

Objetivos

o Escrever as equacdes que descrevem as reagoes quimicas de cada cdtion com os
reagentes utilizados em cada etapa do processo;

¢ [dentificar os equilibrios envolvidos em cada etapa da separacao;

« Observar o uso dos reagentes seletivos para identificar cada cation separado;

o Identificar as caracteristicas fisicas dos produtos formados nas reacdes.

Para executar o esquema de separacio e identificagio dos citions do
Grupo I vocé deve usar o mesmo material (tubos de ensaio, centri-
fuga, conta-gotas, etc.) e as mesmas quantidades dos reagentes e da
solugdo problema (3 gotas de cada ou a quantidade indicada no
esquema) dos procedimentos de identifica¢do dos cations.
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4.1- Esquema de separacdo do Grupo IV

Antes de dar inicio ao processo de separacio e identificacio vocé
deve ler atentamente o esquema para realizacio da separacio e as
observagdes relativas a este esquema (item 4.2).

NH,CI (5 mol/L) + NH ;3 (5 mol/L)
+ Na,CO; (0,5 mol/L)

s Pl <
‘BaCO03, CaCOj; e/ou St CO; 1
e )

CH;COOH (dil.)

K,Cr0 @ (exc.)

RS
BaCrO
‘ NHy( 5 +N
HCl(conc) i movﬁ) 2,CO3
L
1) HCl(conc.) CaCO ;e SrCO 5
(NH,), €204 2) Teste de chama V

CH-COOH (dil.)

(NH4); SO4(sat) +
trietanolamina ©

(NH4),CO; (sat) o
1) HCl(conc) o
N 2) Teste de chama I - R’ (NHL), €20,

SrCO 5

1) HCl(conc) X
5756 2) Teste de chama

[ Solavel [] Insolavel Cations Identificados
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4.2- Observages relativas ao esquema de separacdo

(1) - Antes de dar inicio a anélise, verificar e anotar o aspecto da
solucio problema (SP) quanto a cor, presenga de depésito,
turbidez e pH.

(2) - O BaCrO 4(KPs = 1,6x10°) é quase insoluvel em acido acé-
tico diluido, enquanto SrCrO 4(KPS = 3,6x107%) e CaCrO 4(Kps =
2,3x107) sdo soluveis e, portanto, nio precipitados em meio
de 4cido acético diluido. A fungdo do 4cido é converter alguns
dos ions CrO 42' em ions Cr2072‘, diminuindo, assim, a concen-
tracio do ion CrO,*, de modo que os produtos de solubilidade
do SrCrO, e do CaCrO, néo sejam alcancados e, em conseqii-
éncia, permanecam em solugo. Na presenca de uma grande
concentracio do ion H* (diferentemente da concentragdo
limitada devido ao 4cido acético ser fraco) o CrO,* pode ser
tal que o produto de solubilidade do BaCrO, ndo é alcancado,
e sob tais condicées, nio seré precipitado. Isso se explica pela
solubilidade deste sal em 4cidos minerais diluidos.

(3) - Com a presenga da trietanolamina é provavel que o fon com-
plexo hexatrietanolaminocalcio(1l), [Ca{N(C,H 40}1)3}6]2*, seja
formado, e, em conseqiiéncia, muito pouco CaSO, é precipi-
tado. No entanto, a concentracio de ions Ca*, devido a dis-
sociacio do fon complexo, é tal que o produto de solubilidade
do CaC,0, (Kps = 2,6x107?) é excedido por adi¢io da solugdo de
(NH,),C,0,.

a¢



AUTO-AVALIACAO

Ao final dessa leitura vocé dever4 ser capaz de:
1- Saber quais sdo os cdtions pertencentes ao Grupo IV.
2- Saber qual é o reagente de grupo para estes cations.
3- Distinguir as reagbes mais seletivas para cada cation.

4- Reconhecer os reagentes usados para caracterizar os cations apos a separagio.
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AULA I

IDENTIFICACAO E SEPARACAO DOS
CATIONS DO GRUPO V

Objetivos

o Escrever as equacdes que descrevem as reagdes quimicas de cada cation com os
reagentes utilizados nos testes; .

o Identificar os equilibrios envolvidos em cada reacao, isto ¢, equilibrio dcido-base,
solubilidade, complexacao e oxirreducao;

¢ Identificar os reagentes seletivos a cada cation;

o Identificar as caracteristicas fisicas dos produtos formados nas reacoes;

o Observar atentamente os cations envolvidos em cada grupo e o respectivo reagente de

grupo.

1- INTRODUCAO

< Magnésio: Elemento metilico encontrado em varios minerais
incluindo a magnesita (MgCO,), dolomita (MgCOS.CaCOS) e car-
nalita (MgCl,.KCL.6H,0). Também esté presente na 4gua do mar e
é um elemento essencial aos organismos vivos. A extragdo é feita
por eletrélise do cloreto fundido. O elemento é usado em varias
ligas metalicas leves, por exemplo, para construgdo de avides.
Quimicamente é muito reativo. No ar forma uma camada prote-
tora de 6xido, mas queima por igni¢do, formando chama intensa
e branca. Também reage com halogénios, enxofre e nitrogénio.

9,
0’0

Sédio: Elemento metélico, prateado, macio, maleével e reativo. O
sédio ocorre como cloreto na 4gua do mar e no mineral halita ou
sal gema. O metal é usado como agente redutor em certas reagGes
e o s6dio liquido é usado na refrigeracio de reatores nucleares.
Quimicamente é altamente reativo, oxidando no ar e reagindo
violentamente com agua (deve ser mantido guardado em que-
rosene). Dissolve em aménia liquida para formar solugbes azuis
contendo elétrons solvatados. O sédio é um dos mais importan-
tes elementos essenciais constituintes dos seres vivos.
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% Potassio: Elemento metalico prateado, macio e maleavel. O
elemento ocorre na dgua do mar e em varios minerais como
a silvita (KCl), carnalita (KCI.MgClz.GHZO) e carnita (MgSO,.
KCL3H,0). O metal é pouco usado, mas os sais de potassio tém
muitas aplicagées. O potdssio é um elemento essencial nos orga-
nismos vivos. Quimicamente é muito reativo lembrando o sédio
no seu comportamento e em seus compostos. Também forma o
superéxido KO, de coloragio laranja que contém o fon O,

2- ASPECTOS GERAIS DO GRUPOV

2.1 - Reagente de grupo: néo existe um reagente comum para os cétions deste grupo.

2.2 - Reagdo do grupo: os cations do Grupo V ndo reagem nem com &cido clori-
drico, nem com sulfeto de hidrogénio e nem com o carbonato de amonio. Reacdes
especiais ou ensaios de chama podem ser usados para as suas identificacdes.

2.3 - Caracteristicas do grupo: dos cétions do Grupo V, o magnésio apresenta
reacdes andlogas as dos cations do Grupo V. Entretanto, na presenca de sais de
amonio, o carbonato de magnésio é soliivel; portanto, no decorrer da andlise sis-
tematica (quando consideraveis quantidades de sais de aménio sio formados na
solucdo), 0 magnésio ndo precipitard com os citions do Grupo IV.

As reagdes do ion amonio sdo bastante semelhantes as do fon potas-
sio, pois o raio i6nico dos dois ions é quase idéntico.

O magnésio forma, em solugdo, o cition divalente Mg?*. Seu éxido,
hidroxido, carbonato e fosfato sio soliveis.

Os sais de potdssio contém o cation monovalente K*. Estes sais s3o,
geralmente, soluveis e formam solucdes incolores, a menos que o
anion seja colorido.

Em seus sais, o sédio aparece como cition monovalente Na*. Estes
sais formam solugbes incolores, a menos que o anion seja colorido.
Quase todos os sais de sédio sio soltiveis em dgua.

Os sais de amoénio sdo, geralmente, compostos soliveis em agua,
formando solugées incolores. Por aquecimento, todos os sais de
aménio se decompdem em amonia e no acido correspondente. As
reacbes dos fons amoénio sio, em geral, semelhantes s do potassio,
devido ao tamanho dos dois ions ser quase idéntico.

3- PROCEDIMENTO PARA OS TESTES DE IDENTIFICACAO DOS CATIONS
DO GRUPO IV

Para a realizagio desta tarefa vocé vai precisar de tubos de ensaio,
conta-gotas ou pipetas Pasteur, centrifuga, chapa de aquecimento
e os reagentes listados na Tabela 7. Apés a realizacio de cada teste,
anote suas observacdes nessa tabela.
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3.1 - Magnésio (Mg™)

o Reagente 1

1.

N oo Uk BN

Colocar 3 gotas de solugao de MgCl, 0,5 mol/L em um tubo de

ensaio;

Adicionar 3 gotas de solugio de NH, 5 mol/L;

Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido;
Centrifugar a solucio do tubo de ensaio;

Eliminar o sobrenadante utilizando o conta-gotas;

Adicionar ao precipitado 3 gotas de solucio de NH ,C15 mol/L;

Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

o Reagente 2

1.

Colocar 3 gotas de solugdo de MgCl, 0,5 mol/L em um tubo de
ensaio;

Adicionar 3 gotas de solucdo de NaOH 5 mol/L;
Observar e anot ar na tabela o fenémeno ocorrido;

Adicionar excesso de solucio de NaOH 5 mol/L no mesmo
tubo de ensaio;

Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

o Reagente 3

1. Colocar 3 gotas de solucso de MgCl, 0,5 mol/L em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugdo de Na,CO, 0,5 mol/L;

3. Observar e anotar na tabela o fen6meno ocorrido;

4. Centrifugar a solugio do tubo de ensaio;

5. Eliminar o sobrenadante utilizando o conta-gotas;

6. Adicionar ao precipitado 3 gotas de solugdo de NH, 5 mol/Le
3 gotas de solugio de NH,C1 5 mol/L;

7. Observar e anotar na tabela o fendmeno ocorrido.

o Reagente 4

1. Colocar 3 gotas de solucio de MgCl, 0,5 mol/L em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugio de NaOH 5 mol/L e 3 gotas de
solucio de magneson 10,5% m/v;

3. Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.
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3.2 - Sédio (Na*)

* Reagente 1 - Teste de chama (observar as Fig. 1 e 2)

3.3 - Potassio (K*)

o Reagente 1

1.

Colocar 3 gotas de solugio de KCI 1 mol/L em um tubo de
ensaio;

Adicionar 3 gotas de solucio de Nas[Co(NOZ)S] 0,17 mol/L;

Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

* Reagente 2 - Teste de chama (observar as Fig. 1 e 2)

3.4 - Amonio (NH %

° Reagente 1

1.

Colocar 3 gotas de solucio de NH ,C11 mol/L em um tubo de
ensaio;

Adicionar 3 gotas de solugiio de NaOH 5 mol/L e aquecer em
banho-maria;

Colocar papel de tornassol vermelho em contato com o vapor
liberado na reacio do tubo;

Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

° Reagente 2

1.

Colocar 3 gotas de solucio de NH ,C11 mol/L em um tubo de
ensaio;

Adicionar 3 gotas de solucido de Na,[Co(N 0,),] 0,17 mol/L;

Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.
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TABELA 7

Testes para a identificacao dos cations do Grupo V

Vocé sabia que:

O sulfato de amoénio
é muito utilizado em
fertilizantes nitrogena-
dos, pois é uma fonte
de nitrogénio mais
assimilavel, além de
nio ser volatil.

Mg* Na* K NH *
1) NH, (5 mol/L) 1) teste de chama | 1) Na,[Co(NO,),] 1) NaOH(5 mol/L)
Ver Fig. 1e 2 (0,17 mol/L) +A
ppt + 2) teste de chama | 2)Na,[Co(NO,) ]
NH,Cl (5 mol/L) Ver Fig.1e3 (0,17 mol/L)
2) NaOH (5 mol/L)
ppt + NaOH (5 mol/L)
em excesso
3) Na,CO, (0,5 mol/L)
ppt + NH, (5 mol/L) +
NH,CI (5 mol/L)
4) NaOH (5 mol/L) +
magneson [ (0,5% m/v)

FIGURA 2 - Teste de chama
para sédio (amarelo) Fonte:
WHITTEN, 1996.

FIGURA 3 - Teste de chama
para potassio (violeta) Fon-
te: WHITTEN, 1996.
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4- PROCEDIMENTO PARA SEPARACAO E IDENTIFICACAO DOS CATIONS
DO GRUPOV

Objetivos

* Escrever as equagdes que descrevem as reagdes quimicas de cada cation com os
reagentes utilizados em cada etapa do processo;

* Identificar os equilibrios envolvidos em cada etapa da separacdo;

* Observar o uso dos reagentes seletivos para identificar cada cétion separado;

* Identificar as caracteristicas fisicas dos produtos formados nas reacoes.

Para executar o esquema de separacio e identificacio dos cations
do Grupo I vocé deve usar o mesmo material (tubos de ensaio, cen-
trifuga, conta-gotas, etc.) e as mesmas quantidades dos reagentes e
da solugdo problema (3 gotas de cada ou a quantidade indicada no
esquema) dos procedimentos de identificacio dos citions.

4.1 - Esquema de separacdo do Grupo V

Antes de dar inicio ao processo de separacio e identificacdo vocé
deve ler atentamente o esquema para realizacio da separacio e as
observagGes relativas a este esquema (item 4.2).
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Esquema de Separacdo do GrupoV

Na;[Co(NO,)e] +
CH;COOH (dil) +A

Magneson I

NaOH (S mol/L) + A Teste de Chama

(1) - A laca azul proveniente do teste do magneson I é dificil de ser visualizada, portanto, deve-se centrifugar a solugio para melhor

observar a cor dalaca.

105






AULA [§

ANALISE GLOBAL OU ANALISE
SISTEMATICA - SEPARACAO DOS
CATIONS EM GRUPOS

Objetivos

o Escrever as equagdes que descrevem as reacoes quimicas de cada cdtion com os
reagentes utilizados em cada etapa do processo;

o [dentificar os equilibrios envolvidos em cada reacao, isto ¢, equilibrio dcido-base,
solubilidade, complexagdo e oxirredugao;

o Observar o uso dos reagentes seletivos para identificar cada cation;

o Identificar as caracteristicas fisicas dos produtos formados nas reagoes.

1- INTRODUCAOQ

Desde que o esquema total para a anélise de cations depende da reacao
de ions, torna-se necessario, em primeiro lugar, transformar a subs-
tancia a ser analisada em solucio. Para isso, deve-se tentar, na ordem,
os seguintes reagentes:

1) 4gua fria / aquecimento

2) 4cido cloridrico diluido / 4cido cloridrico concentrado

3) acido nitrico diluido / Acido nitrico concentrado

4) dgua-régia
Quando se usa acido cloridrico concentrado, a solugdo deve ser consi-
deravelmente diluida antes de prosseguir a andlise, pois, do contrario,

alguns cations nio serio precipitados pelo H,S e outros formarao pre-
cipitados com os ions cloreto.

Quando se usa acido nitrico concentrado, ou d4gua régia, a solugio deve ser
evaporada quase 3 secura e adicionado um pouco de HCl para retomar a
solucio; a solucio deve ser evaporada novamente e reduzida a um volume
pequeno e, entdo, diluida com 4gua destilada para dissolver os nitratos
soltveis (ou cloretos). A evaporagio é necesséria, porque o HNO, pode
reagir com o H,$, subseqilentemente empregado na andlise.
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Uma vez conseguida a dissolu¢io da amostra, a busca sistematica
dos céitions pode ser iniciada. Como primeiro passo, os cations
devem ser separados em grupos e devem ser feitas separacdes pos-
teriores dentro dos grupos individuais.

E importante saber que certos anions podem interferir na separacio
e identificacido dos cations dos Grupos III ao V. Estes anions sio:
fosfato (PO,*); silicato (SixOyz'); borato (BO,*, B,0.* e BO,); fluo-
reto (F) e 4nions de 4cidos organicos. Do ponto de vista de sua acio
interferente, podem ser divididos em 2 grupos principais:

1) Agqueles que, quando presentes em solucio, se combinam com
varios metais para formar ions complexos estaveis; isto pode
resultar na nio precipitacio destes metais com o reagente
de grupo. A esta classe pertencem os ions de acidos organi-
cos, tais como o acido oxalico, citrico e tartarico, e também
hidrocompostos como agticares e amidos. Na presenca deles,
o ferro, o cromo e o aluminio podem ser incompletamente
precipitados ou nio pela aménia, na presenca de cloreto de
amonio.

2) Aqueles que, sob certas condi¢des, formam compostos inso-
laveis com alguns dos metais dos grupos seguintes. E admis-
sivel, portanto, que sob as condi¢des nas quais resulta a pre-
cipitacdo dos metais do Grupo IIIA, os metais dos grupos
subsequientes também serdo precipitados, em conseqiiéncia
da formacio de compostos que sio insolaveis ou pouco soli-
veis na presen¢a de amoénia e cloreto de aménio. Os mais
importantes destes 4nions s3o os oxalatos, tartaratos, citra-
tos, boratos, fluoretos e fosfatos. Os silicatos estdo, também,
incluidos devido a precipita¢do do 4cido silicico gelatinoso
pela solucio de aménia na presenca de cloreto de aménio.

E evidente que, na presenca de tais 4nions, os metais do Grupo IIIA
nio podem ser separados daqueles dos grupos remanescentes pela
adi¢do do reagente NH,/NH,Cl. O esquema normal da anélise siste-
mdtica é, portanto, modificado, quando quaisquer destes 4nions ou
todos eles estio presentes, antes de iniciar a precipita¢io do Grupo
ITIA. A presenca de alguns destes 4nions serd indicada nos ensaios
preliminares, e de outros, em ensaios durante a separacio.

A separac¢do em escala semimicro sera feita na auséncia de tais dnions.

2- ESQUEMA GERAL DE SEPARACAO E IDENTIFICACAO DOS CATIONS
DOS GRUPOS 1AO V

Para executar o esquema de separacdo e identificacdo dos cdtions
dos Grupos I ao V vocé deve usar o mesmo material (tubo de ensaio,
centrifuga, conta-gotas, etc.) e as mesmas quantidades dos reagen-
tes e da solug¢do problema (3 gotas de cada ou a quantidade indicada
no esquema) dos procedimentos de identificacio dos cations.
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Antes de dar inicio ao processo de separacio e identificagdo vocé deve
ler atentamente o esquema para a realizagdo da separa¢do, assim
como as observacées relativas a este esquema (item 4).

SP + HCl(1 mol/L) — R1 = AgCl, PbCl, e/ou Hg Cl,

C1 = cations dos grupos posteriores

Rl + HO + A — R2=Hg(l, e/ou AgCl
C2 = Pb*

2 - 12 parte: CH,COONH, + K,CrO, = precipitado amarelo

2:parte: KI =  precipitado amarelo

R2 + NH, (5 mol/L) em excesso  —> R3 =Hg + Hg(NH,)Cl
C3 =Ag(NH,),"

R3 + 4gua-régia + A — (3 =Hg”
C3 + SnCl, = precipitado branco + SnCl em excesso = precipitado preto

c3 - 1*parte: KI =  precipitado amarelo claro

22 parte: HCl (1 mol/L) =  precipitado branco

Cl+ HO, + A—> + HCl (1mol/L) + tioacetamida +A —R4 = HgS, Bi,S,, CuS,
Cds, As,S,, Sb,S,,
Sb,S,,SnS, e/ou PbS
C4 = cations dos grupos

posteriores

R4 + KOH + A — R5=HgS, BiS,, CuS, CdS e/ou PbS

23

C5=As0*, AsS %, SbO?, SbS,, SbsO,?, SbS,*, SnO,> SnS,* e/ou HgS,>

R5 + HNO, (conc.) + A — R6=HgS
C6 = Bi**, Cu*, Cd** e/ou Pb*

R6 + 4dgua-régia + A — C6 =Hg"
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C6" + SnCl, = precipitado branco + SnCl,em excesso => ppt preto

C6 + NH,(conc.) em excesso — R7-= Bi(OH), e/ou Pb(OH)2
C7 = Cu(NH,),>* e/ou CA(NH,) >

R7 + NaOH (5mol/L) em excesso —> R8 = Bi(OH)3
C8 = Pb(OH)

C8  — teste para Pb como no Grupo I

R8 + estanitodesédio =  precipitado preto

C7 + CH,COOH + K, [Fe(CN),] = R7 = precipitado marrom-avermelhado
C7 = Cu* e Cd*

C7 + KCN + tiocacetamida + A = precipitado amarelo

C5 + HCl (5 mol/L) + tioacetamida + A — R9=As.S.. Sb.S.. Sb.S

273 273 2787

SnS, e/ou HgS
C9 = desprezar

RO + HCl(conc.) + A — R10= As,S, e/ou HgS
Cl10 = SbC14' e/ou SnC162'

R10 + NH,(5mol/L) — RI11=HgS
C11=As* (AsO,%, AsS,*)

R11 — teste para Hg como em R6

Cl1 - 1* parte: HNO, (5 mol/L) =  precipitado amarelo

2*parte: H,O, + A — + mistura magnesiana = precipitado branco

cl0 - 1% parte: NH, (5 mol/L) + H,C,0, + tioacetamida + A= ppt laranja

2* parte: limalha de ferro + HgCl, =  precipitado branco
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C4 + A® + HNO,(conc.) + A— + NH,Cl (5mol/L) + NH, (5mol/L) —
R13 = Fe(OH),, AI(OH),, Cr(OH), e/ou MnO,.xH,0
C13 = Co(NH,).>", Ni(NH,) 2*, Zn(NH,) 2 e/ou Mn?*

R13 + NaOH (5 mol/L) em excesso + H,0, + A — R14 = Fe(OH), e/ou MnO,.xH,0
C14 = [AI(OH),] e/ou CrO *

R14 + HNO, (5 mol/L) + H,0, + A—1? parte: K, [Fe(CN),] = precipitado azul intenso
ou KSCN = solug¢io vermelha

2* parte: NaBiO,(s) + A = solugdo violeta

Cl4 —> 1*parte: HCI1 (5 mol/L) + NH, (1 mol/L) + Aluminon => laca vermelha
22 parte: CH,COOH + (CH,CO0),Pb = precipitado amarelo

C13 + NH,(1 mol/L) + tioacetamida + A — R15 = CoS, NiS, MnS e/ou ZnS

C15 = cations dos grupos posteriores

R15 + HCl (1 mol/L) —  R16 = CoS e/ou NiS
C16 = Mn? e/ou Zn?*

R16 + dgua-régia + A — 1* parte: HCI (5 mol/L) + alcool amilico + NH,SCN(s) = fase organica
azul

22 parte: NH, (conc.) + dimetilglioxima = precipitado vermelho

C16 + A — + NaOH (5 mol/L) em excesso + H,O, + A - R17 =MnO,.xH 0
C17 = [Zn(OH) J>

R17 —  Teste para Mn como em R14

C17 - 1 parte: CH,COOH + tioacetamida + A =  precipitado branco

22 parte : CH,COOH + K, [Fe(CN) ] = precipitado branco

C15? + CH,COOH + A® — HNO, (conc.) + A® — esfriar + HCl (1mol/L) + HO+A— C18®
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C18 + NH,CI (5 mol/L) + NH, (5 mol/L) + Na,CO, — R19 =BaCO,,CaCO, e/ou SrCO,
C19 = Mg?

R19 + CH,COOH — (C20=Ba*, Ca®e/ouSr*

C20 + KZCrO ,€m excesso  —> R21 = BaCrO "
C21 = Ca* e/ou Sr**

R21 + HCl(conc.) — (C21’=Ba*

C21’ + (NH,),C,0, — R21’=BaC,0, = precipitado branco

2 2 4

R21’ + HCl (conc.) + testedechama = chama verde

C21 + NH,(5mol/L) + Na,CO, — R22=_CaCO,e/ouSrCO,
C22 = desprezar
R22 + CH,COOH — (23=Ca>e/ouSr*

C23 + (NH),SO, (sat) ou CaSO, (sat) + trietanolamina — R24 = SrSO,= ppt branco
C24 = Ca®* complexado

R24 + (NH,),CO, (conc.) —> R24'=SrCO,

R24’ + HCl (conc.) + testedechama = chama carmim

C24 + (NH),C,0, — R25=CaC,0, = precipitado branco

R25 + HCl (conc.) + testedechama = chama laranja

C19 + NaOH (5mol/L) — R26=Mg(OH),

R26 + magnesonl = lacaazul
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SP®

- dividir em 3 partes

12 parte: teste de chama =  chama amarelo intenso

2% parte: Na3[Co(N02)6] + CH,COOH (dil) + A = precipitado amarelo

32 parte: NaOH (5mol/L) + A =

3 - OBSERVACOES RELATIVAS AO ESQUEMA DE SEPARACAO

(1) - A eliminacéo do H,S, nessa etapa, tem como objetivo evitar a

reagio de oxidagdo do S* a SO, pelo 4cido nitrico, o que leva-
ria A precipitacio dos cations do Grupo IV.

(2) - Os cations do Grupo IV nio podem ser precipitados direta-

mente do filtrado obtido apés a precipita¢do do Grupo IIIB
(C15), uma vez que este centrifugado contém uma concen-
tracio muito alta de sais de amoénio. Essa alta concentragio é
proveniente da precipitacio do Grupo IIIA (C4) e é necesséria
para evitar que haja, nessa etapa, a precipitagio do Mg(OH),,.
No entanto, a presenca de uma grande quantidade de ions
aménio impede a precipitagio quantitativa dos carbonatos de
célcio, bario e estroncio devido ao consumo dos ions CO32' de
acordo com o equilibrio:

CO,* + NH,” = NH, + HCO,

Obs.: Esta etapa devera ser realizada em um béquer pequeno.

(3) - O aquecimento deve ser mantido até a obtenc¢io de uma massa

pastosa.

(4) - O aquecimento deve ser mantido até o desprendimento de

fumos brancos de N, 0, indicando que a reagdo de remogéo dos
ions amoénio se completou.

NH, + HNO, = N,0 + 2H,0 + H’

(5) - Se 0 C18 apresentar algum residuo, transferir a solugdo do béquer

para um tubo de ensaio, centrifugar e desprezar o precipitado.

(6) - Com excecio do Mg?, os outros cations do Grupo V néo serdo

separados, nem analisados, nos centrifugados dos grupos
anteriores, uma vez que na anélise sistemética destes grupos
sio adicionados reagentes contendo os ions K*, Na* e NH".
Assim, estes cations devem ser analisados diretamente da
solucdo problema.

liberagio de vapores de aménia
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IDENTIFICACAO DE ANIONS

Objetivos

o Escrever as equacdes que descrevem as reagdes quimicas de cada anion com 0s
reagentes utilizados nos testes;

o Identificar os equilibrios envolvidos em cada reacdo;

o Identificar os reagentes seletivos a cada anion;

o Identificar as caracteristicas fisicas dos produtos formados nas reagoes.

1- INTRODUGAO

Os métodos utilizados para a detec¢do de anions ndo sdo tdo siste-
maticos como os descritos para os cations. Nao existe, realmente, um
esquema satisfatério que permita a separagao dos 4nions comuns em
grupos principais, e a subseqiiente separa¢do inequivoca, em cada
grupo, de seus componentes independentes. Entretanto, é possivel
separar os Anions em grupos principais, dependendo das solubilidades
dos seus sais de prata, de calcio ou de bario e de zinco. Assim sendo, a
solubilidade ser4 a propriedade mais utilizada para a identificacdo dos
anions.

Solubilidade dos compostos de alguns anions selecionados:

1) Carbonatos (CO,*):

S0 insolaveis em 4gua.

Excecio: carbonatos dos metais alcalinos e carbonato de am6-
nio.

2) Bicarbonatos (HCO,):

Sao insoluveis em 4gua.

Excecio: bicarbonatos dos metais alcalinos, bicarbonato de calcio,
de bario, de estroncio, de magnésio e possivelmente de ferro.
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3) Nitritos (NO,"):
Sao soluveis em dgua.

Excecdo: nitrito de prata.

4) Cloretos (Cl'):

Séo soltiveis em 4gua.

Excecdo: cloreto de merctrio(I), de prata, de chumbo a frio
e de cobre(I) e oxicloreto de bismuto, de antiménio e de
mercirio(l).

5) Brometos (Br-):

Sdo soltveis em agua.

Excecdo: brometo de mercurio(I), de prata, de chumbo a frio e

de cobre(I).
6) lodetos (I):

Sdo soldveis em agua.

Excecdo: iodeto de merctrio(I), de mercurio(Il), de prata, de
chumbo e de cobre(l).

7) Fluoretos (F):

Séo soltveis em agua: fluoretos dos metais alcalinos comuns e
fluoreto de prata, de mercirio(II), de aluminio e de niquel.

Ligeiramente soluveis: fluoreto de chumbo, de cobre(Il), de
ferro(III), de bario e de litio.

Insoluveis: fluoretos dos demais alcalinoterrosos.

8) Nitratos (NO,):

Séo todos soluveis em dgua.

9) Sulfatos (5O,%):
A maioria dos sulfatos metilicos é solivel.
Insoluveis: sulfato de bario, de estroncio e de chumbo.
Ligeiramente soluveis: sulfato de calcio e de mercurio(Il).

Soltveis em 4cido nitrico ou cloridrico diluidos: sulfatos bisi-
cos de merctrio(II), de bismuto e de crémio.
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10) Fosfatos (PO,*):

Soluveis: fosfato dos metais alcalinos com excec¢io do fosfato de
litio, fosfato de aménio e fosfato primario dos metais alcalino-
terrosos.

Insoluveis: todos os fosfatos de outros metais e fosfatos secun-
déarios e terciidrios dos metais alcalinoterrosos.

Um outro esquema de classificagdo dos anions também pode ser
usado; embora nio seja rigido, pois alguns dos anions pertencem a
mais de uma das subdivisées, e nem tenha bases teéricas, na pratica
é satisfatorio. Estencialmente, os processos empregados, podem ser
divididos em:

Classe A:

Os 4nions que envolvem a identificagio por produtos voléteis obti-
dos por tratamento com 4cidos. A Classe A é subdividida em:

I- Gases desprendidos com 4cido cloridrico ou acido sulftrico dilu-
idos: carbonato, bicarbonato, sulfito, tiossulfato, sulfeto, nitrito,
hipoclorito, cianeto e cianato.

II- Gases ou vapores acidos desprendidos com acido sulftrico con-
centrado: todos os 4nions de I e mais fluoreto, hexafluorsilicato,
cloreto, brometo, iodeto, nitrato, clorato, perclorato, permanganato,
bromato, borato, hexacianoferrato(Il), hexacianoferrato(IIl), tiocia-
nato, formiato, acetato, oxalato, tartarato e citrato.

Classe B:

Os 4nions que dependem de rea¢des em solugio. A Classe B é subdi-
vidida em:

I- Reacbes de precipitacio: sulfato, perssulfato, fosfato, fosfito, hipo-
fosfito, arseniato, arsenito, cromato, dicromato, silicato, hexafluor-
silicato, salicilato, benzoato e succinato.

II- Reacdes de oxirredugdo: manganato, permanganato, cromato e
dicromato.

Com o conhecimento das solubilidades dos compostos, pode-se
montar uma tabela indicando os cations que poderdo estar presen-
tes em uma amostra, em funcdo dos anions identificados na mesma.
Portanto, em uma andlise global, deve-se comecar pela identificacdo
dos anions e, entio, partir para a separacio e identificacdo dos pos-
siveis cations presentes na amostra.
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TABELA 8

Selecdo dos citions em fungdo dos anions selecionados

Anions

Cations| CO/2> HCO_ NO.; NO_ PO =

3 3 2 2 4

Na*, K*e |Na‘,K*, Ca*,| Todos os Todos os Na*,K*, NH/,

NH,' Ba?, Sr*, cations cations Ca?, Ba?, Sr*
Mg?* e Fe®* exceto : e Mg*
Ag*
Ccl Br I F SO 42'
Todos os Todos os Todos os Na*, K, Ag’, Todos os
cations cations citions | Hg”, Al** e Ni** cations
exceto: exceto: exceto: Db Cut exceto:
Hg* Ag', | Hg”,Ag, Hg>, Ag’, Fe** e Ba?, Sr* e
Cu*, Bi*, Cu*e Pb?* | Cu*, Pb*e e e e Pb?
Pl g He" Ba? sio ligeira-
e
mente soltveis Ca”, Hg”,
e devem ser Cr¥*e
testados
Bi** sio
ligeiramente
soltiveis e
devem ser
testados

2- PROCEDIMENTO PARA OS TESTES DE IDENTIFICACAO DOS ANIONS

Para a realizagdo desta tarefa vocé vai precisar de tubos de ensaios,
conta-gotas, centrifuga, chapa de aquecimento e os reagentes lista-
dos na tabela 9.

Apés a realizagdo de cada teste, anote suas observacbes nessa
Tabela.

2.1 - Carbonato (CO,?)

o Reagente 1

1. Colocar 3 gotas de solugdo de Na,CO, 1 mol/L em um tubo de
ensaio;
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2. Adicionar 3 gotas de solugdo de Ca(NO,), 0,5 mol/L ou de
solucdo de Ba(NO,), 0,5 mol/L;

3. Observar e anotar na tabela o fené6meno ocorrido.

o Reagente 2

1. Colocar 3 gotas de solugdo de Na,CO, 1 mol/L em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solucio de AgNO, 0,1 mol/L;

3. Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

o Reagente 3

1. Colocar 3 gotas de solugdo de Na,CO, 1 mol/L em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugdo de HgCl, 0,25 mol/L;

3. Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

o Reagente 4 - Nao realizar este teste
o Reagente 5 - Ndo realizar este teste
o Reagente 6 — Nao realizar este teste
o Reagente 7 - Nao realizar este teste
o Reagente 8 — Nao realizar este teste
2.2 -Nitrato (NO,)

o Reagente 1

1. Colocar 3 gotas de solugdo de KNO, 0,1 mol/L em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugdo de Ca(NO,), 0,5 mol/L ou de
solucio de Ba(NO,), 0,5 mol/L;

3. Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

o Reagente 2

1. Colocar 3 gotas de solugio de KNO, 0,1 mol/L em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solucso de AgNO, 0,1 mol/L;
3 Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.
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° Reagente 3 - Nao realizar este teste

° Reagente 4

1. Colocar 3 gotas de solucio de KNO, 0,1 mol/L em um tubo
de ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de H,SO, concentrado;

3. Introduzir um fio de cobre limpo no tubo de ensaio e aquecer
em banho-maria;

4. Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

° Reagente 5 - Ndo realizar este teste
° Reagente 6 - Ndo realizar este teste
* Reagente 7 - Ndo realizar este teste
° Reagente 8 - Ndo realizar este teste
2.3 -Fosfato (PO,*)

° Reagente 1

1. Colocar 3 gotas de solugio de Na,HPO, 0,05 mol/L em um
tubo de ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solucio de Ca(NOs)2 0,5 mol/L ou de
solucido de Ba(NO3)2 0,5 mol/L;

3. Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.

* Reagente 2

1. Colocar 3 gotas de solucio de Na,HPO, 0,05 mol/L em um
tubo de ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solucio de AgN 0, 0,1 mol/L;

3. Observar e anotar na tabela o fenémeno ocorrido.
* Reagente 3 - Ndo realizar este teste
° Reagente 4 - Nao realizar este teste

° Reagente 5

1. Colocar 3 gotas de solucio de Na,HPO, 0,05 mol/L em um
tubo de ensaio;



9. Adicionar 2 mL de solugio de (NH) Mo,0O,, 0,25 mol/L e 3
gotas de HNO, 5 mol/L;

3. Observar e anotar na tabela o fen6meno ocorrido.

o Reagente 6 — Nao realizar este teste
o Reagente 7 — Nao realizar este teste
o Reagente 8 - Nao realizar este teste
2.4 -Cloreto (CI)

o Reagente 1

1. Colocar 3 gotas de solucio de KC1 0,1 mol/L em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugdo de Ca(NO,), 0,5 mol/L ou de
solucdo de Ba(NO,), 0,5 mol/L;

3. Observar e anotar na tabela o fendmeno ocorrido.

o Reagente 2

1. Colocar 3 gotas de solu¢io de KC1 0,1 mol/L em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solucdo de AgNO, 0,1 mol/L;

3. Observar e anotar na tabela o fendmeno ocorrido.

o Reagente 3 — Nao realizar este teste
o Reagente 4 - Nao realizar este teste
o Reagente 5 - Nao realizar este teste

o Reagente 6
1. Colocar 3 gotas de solugdo de KC1 0,1 mol/L em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de H,SO, concentrado e aquecer em banho-
maria;

3. Colocar papel de tornassol azul em contato com 0 vapor libe-
rado na reacio do tubo;

4. Observar e anotar na tabela o fené6meno ocorrido.
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Vocé sabia que:

O nitrato (NOS“) é
nutriente para as plan-
tas, sendo utilizado
em fertitilizantes e
solugdes nutritivas. Ja
o nitrito (N 0,") é uti-
lizado em pequenas
quantidades como
conservante para
carnes e embutidos,
sendo t6xico em altas
concentracoes.
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TABELA 9

Testes para a identificacdo de alguns anions

Anion 1
Reagente | €0 | NO | PO* | Br SO>
1) Ca(NO,), (0,5
mol/L) ou
Ba(NO,), (0,5
mol/L)
2) AgNO, (0,1
mol/L)
3) HgCl, (0,25 Nio Nio Nio Nio rea- | Nio realizar
mol/L) realizar | realizar | realizar | lizareste | este teste
ese este este teste
teste teste teste
4) Cu metilico Nio Nio Nio Nio rea- | Nio realizar
+H,50, concen- | realizar realizar | realizar | lizareste | este teste
trado este este este teste
teste teste teste
5) (NH ),Mo0 A Nao Nio Nio Nio rea- | Nio realizar
(0,25 mol/L) + realizar | realizar realizar | lizar este | este teste
HNO, (5 mol/L) este este este teste
teste teste teste
6) H,S0, (conc.) Nio Nio Nio Nio realizar
+A realizar | realizar | realizar este teste
este este este
teste teste teste
7) Pb(NO,), Nio Nio Nio
(0,25 mol/L) realizar | realizar | realizar
este este este
teste teste teste
8) Rodizonatode | Nio Nio Nio Nio Nio rea-
sédio (0,5% m/v) | realizar | realizar | realizar | realizar | lizar este
+BaNOQ, (0,5 este este este este teste
mol/L) teste teste teste teste

3- PROCEDIMENTO PARA A IDENTIFICACAO DOS ANIONS EM UMA
ANALISE SISTEMATICA

Na andlise sistematica é desejavel conhecer inicialmente os 4nions
presentes na solucdo a ser analisada, pois a partir desta informacio
e dos dados da Tabela 8 pode-se prever quais os citions que nio



 AULAT

podem estar presentes na referida solucio. Com isso pode-se dimi-
nuir o nimero de etapas numa andlise sistematica.

O primeiro teste a ser realizado com a solucio a ser analisada é o
teste com a solugio de AgNO, 0,1 mol/L. A partir do resultado obtido
pode-se separar os possiveis anions em dois grupos:

Grupo I - CO.>, HCO, , PO%, NO,, Cl, Br- ou I'que formam
precipitados com o ion prata;

Grupo Il - F , NO,” ou SO,* que ndo formam precipitados com o
ion prata.

Posteriormente serio realizados testes para identificacio de cada um
dos anions presentes em cada grupo.

Para a realizacio desta tarefa vocé vai precisar de tubos de ensaio,
conta-gotas, centrifuga, chapa de aquecimento e os reagentes lista-
dos abaixo.

Teste com solucio de AgNO,

1. Colocar 3 gotas da solugio a ser analisada em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugio de AgNO, 0,1 mol/L;
3. Observar o fendmeno ocorrido;

4. Se houver precipitacio com Ag' seguir o procedimento para o
Grupo [ e Grupo II;

5. Senio houver precipitagdo com Ag' seguir somente 0 procedi-
mento para o Grupo IL

Grupo | - Se houver precipitagdo com adicdo de Ag* pode ser:

€0, HCO,, PO, NO,, CL, Br ou I

Teste com solugdo de Ba(NO,), e/ou Ca(NO,),

1. Colocar 3 gotas da solucio a ser analisada em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugdo de Ba(NO,), 0,5 mol/L e/ou
Ca(NO,), 0,5 mol/L;

Observar o fenémeno ocorrido;

4. Se houver precipitacio com Ba* e/ou Ca™ pode-se ter
somente C032", HCO, ou PO - Seguir o procedimento A;

5. Se nio houver precipitagio com Ba* e/ou Ca* pode-se ter
NO,, Cl, Br ou I'. Seguir o procedimento B.
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Procedimento A

Teste para CO,*

1. Colocar 3 gotas da solugio a ser analisada em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugio de HgCl, 0,25 mol/L;
3. Observar o fenémeno ocorrido.

CO,* + HgCl, = precipitado marrom avermelhado

Teste para HCO,

1. Colocar 3 gotas da solugio a ser analisada em um tubo de
ensaio;

2. Aquecer em banho-maria;
3. Observar o fenémeno ocorrido.

HCO, + A = liberacio de CO,

Teste para PO >
1. Colocar 3 gotas da solugio a ser analisada em um tubo de
ensaio;
2. Adicionar 2 mL de solu¢io de (NH 4)6M07O2 . 0,25 mol/L;

3. Observar o fenémeno ocorrido.

PO + (NH4)2MOO4 =  precipitado amarelo
Procedimento B

Teste para NO,

1. Colocar 3 gotas da solugio a ser analisada em um tubo de
ensaio;

Adicionar 3 gotas de solu¢io de KMnO , 0,02 mol/L;
3. Observar o fenémeno ocorrido.

NO, + KMnO, = descoramento da solucdo

Teste para Cl-

1. Colocar 3 gotas da solugio a ser analisada em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solucio de AgNO, 0,1 mol/L;
Adicionar 3 gotas de solucio de Na,AsO, 0,1 mol/L;

4. Observar o fenémeno ocorrido.
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Cl + AgNO, = precipitado branco + Na,AsO, = precipitado
amarelo

Teste para Br-

1. Colocar 3 gotas da solugio a ser analisada em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de HNO, concentrado e aquecer em banho-
maria;

3. Observar o fenémeno ocorrido.

Br + HNO, (conc.) + A =  solucio marrom avermelhada

Teste para I

1. Colocar 3 gotas da solugdo a ser analisada em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugio de NaNO, 5% m/v;
3. Observar o fenémeno ocorrido.

I' + NaNO, = solu¢io marrom avermelhada

Grupo II - Se nido houver precipitacido com adi¢io de Ag* pode
ser:

F, NO, ou SO*

Teste para F -

1. Colocar 3 gotas da solugio a ser analisada em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solucio de Ca(N 0,), 0,5 mol/L;
3. Observar o fenémeno ocorrido.

F + Ca(NO,), = precipitado branco

Teste para SO,*

1. Colocar 3 gotas da solugio a ser analisada em um tubo de
ensaio;

2. Adicionar 3 gotas de solugio de Ba(N03)2 0,5 mol/L;
3. Adicionar 3 gotas de solugdo de rodizonato de sédio 0,5% m/v;
4. Observar o fendmeno ocorrido.

SO42' + Ba(NO3)2 =  pptbranco + rodizonato de sédio =
ppt marrom
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Teste para NO,
1. Colocar 3 gotas da solugdo a ser analisada em um tubo de
ensaio;
2. Adicionar 3 gotas de H,SO, concentrado;
3. Introduzir no tubo de ensaio um fio de cobre limpo e aquecer
em banho-maria;
4. Observar o fenémeno ocorrido.

NO, + Cu (metdlico) + H,SO, (conc.) = vapores marrom
avermelhados
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