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O Curso de Licenciatura em Quimica da UFMG, modalidade a
distancia, foi concebido tendo em vista dois principios funda-
mentais. O primeiro deles se refere a democratizacio do acesso i
educacio superior; o segundo consiste na formacio de professores
de alto nivel, comprometidos com a qualidade da educagio no pas.

A coletanea da qual este volume faz parte visa dar suporte aos estu- -
dantes do Curso. Cada volume esti relacionado com um tema, eleito
como estruturante na matriz curricular. Ele apresenta os conhe-
cimentos minimos que sio considerados essenciais no estudo do
tema. Isto nio significa que o estudante deva se limitar somente ao
estudo do volume. Ao contrario, ele é o ponto de partida na busca de
um conhecimento mais amplo e aprofundado sobre 0 assunto. Nessa
direcdo, cada volume apresenta uma bibliografia, com indicacio de’
obras impressas e obras virtuais, que deverd ser consultada 4 medida
que se fizer necessario.

Cada volume da coletanea est4 dividido em aula, que consistern em
unidades de estudo do tema tratado. Os objetivos, apresentados em
‘cada inicio de aula, indicam as competéncias e habilidades que o
estudante deve adquirir ao término de seu estudo. As aulas podem
se constituir em apresentacio, reflexdes e indagacdes teéricas, em
experimentos ou em orienta¢des para atividades a serem realizadas
pelos estudantes. ’

Para cada aula ou conjunto de aulas, foi elaborada uma auto-ava-
liacdo, com o objetivo de levar o estudante a avaliar o seu progresso
e a desenvolver estratégias de metacognicio ao se conscientizar
dos diversos aspectos envolvidos em seus processos cognitivos.
A auto-avaliagio auxiliard o estudante a.tornar-se mais auténomo,
responsavel, critico, capaz de desenvolver sua independéncia inte-
lectual. Caso ela mostre que as competéncias e habilidades indicadas
nos objetivos nao foram alcancadas, ele devers estudar com mais
afinco e atengio o tema proposto, reorientar seus estudos ou busca
ajuda dos tutores, professores especialistas e colegas. '

Agradecemos a todas as institui¢ées que colaboraram na producio
desta coletanea. Em particular, agradecemos as pessoas (autores,
coordenador da producéo grafica, coordenadores de redagio, dese-
nhistas, diagramadores, revisores) que dedicaram seu tempo e
esforco na preparacio desta obra que, temos certeza, em muito
contribuira para a educacio brasileira.
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~ Informacoes Gerais

As atividades propostas para a parte prética da disciplina Quimica
Inorganica Experimental I visam proporcionar ao aluno a oportuni-
dade para trabalhar com autonomia e seguranca em um laboratério
de quimica. Procurar-se-4, para isto, nio apenas desenvolver a habi-
lidade no manuseio de reagentes e aparelhagens, mas também criar
‘condi¢bes para uma avaliacio critica dos experimentos realizados.

1. QUIMICA INORGANICA EXPERIMENTAL |

As . atividades das aulas praticas estdo estruturadas de maneira
_sequencial, tal que, ap6s uma etapa inicial onde o trabalho é desen-
volvido em grupo, o aluno se encontra apto a realizar experiéncias
. individualmente, com a supervisio do tutor.

A dinimica das aulas requer o cumprimento das seguintes etapas:

- & leitura com antecedéncia, pelos alunos, do assunto a ser abor-
dado em aula;

* discuss3o inicial, com o tutor, dos aspectos tedricos e praticos

relevantes;
- ® execucdo, pelos alunos, dos experimentos utilizando guias praticos;

* interpretacio e discussio.dos resultados juntamente com o
tutor;

* apresentacdo dos resultados de cada experimento em forma de
relatério. g

Naturalmente, o aproveitamento em uma aula pratica depende, de
maneira geral, do cumprimento destas etapas. Como trabalho com-
plementar, os alunos sio estimulados a responder aos exercicios
referentes a cada um dos assuntos estudados, visando sedimentar os
conhecimentos adquiridos.

2. PROGRAMA

Unidade 1: Propriedades e transformacées da matéria. ,

Unidade 2: Sinteses Inorganicas. Preparacio de alguns compostos
em estados fisicos diferentes. Nessa etapa, os alunos recebem roteiros
detalhados para obter e caracterizar cada composto.

Unidade 3: Projeto de Sintese Inorganica. Essa é uma atividade des-
tinada a aplicar e avaliar as informacées e as habilidades adquiridas



QUIMICA INORGANICA EXPERIMENTAL. 1

12

no decorrer das unidades anteriores, através da execucdo de uma
tarefa especifica: a sintese e caracterizagao de um composto inorga-
nico. Tendo em maos a indicacdo bibliografica mais adequada para
a obten¢io do composto, deve-se preparar um plano de trabalho,
executar a sintese no laboratério e elaborar um relatério detalhado
da experiéndia.

3. FUNCIONAMENTO DO LABORATORIO®

Considerando a estruturacio das atividades, visando propiciar ao

'~ aluno autonomia e independéncia em um laboratério de quimica, os

alunos nio encontrario as bancadas prontas para os experimentos,
sendo estimulados a conhecer os estoques de materiais e seleciona-los
segundo a especificidade de cada experimento.

4, RECOMENDACOES GERAIS AOS ALUNOS

1. O uso do material didatico desta disciplina é imprescindivel a
partir da primeira aula. ' ’

i ) N R

2. O aluno deveré se inteirar, a partir da primeira aula, das insta-

lacbes do laboratério, bem como de suas normas de funciona-
mento. '

3. E obrigatério, por razdes de seguranca, 0 uso-de avental durante
as aulas. :

4. O material do laboratério deve ser usado sempre de maneira ade-
quada. Usar somente aqueles reagentes e solugoes especificadas.

5. Nio é permitido fumar, comer ou beber nos laboratérios.

6. Todo o material usado deve ser lavado ao final de cada aula e
organizado no local apropriado (mesas, bancadas ou armarios).

7. Abancada de trabalho deve ser limpa ao final de cada atividade.
8. Apés o uso, deixar os reagentes nos devidos lugares.

9. Devem ser evitadas conversas em VOZ alta e agsuntos alheios a

aula.

10. As.normas de seguranca relacionadas no texto Seguranga no
laboratério devem ser lidas e seguidas atentamente.

5. MODELO DE RELATORIO

Os relatérios dévem ser redigidos pelos alunos, considerando que
outras pessoas, além do tutor, estdo interessadas em obter e ana-
lisar as informacdes sobre os fatos observados. Estes leitores nao
conhecem, a priori, o procedimento e os resultados previstos de cada.

experiéncia‘e'precisam, portanto, serem instruidos e convencidos
da validade dos resultados e conclusdes obtidos. Desta forma, é
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importante que todas as etapas do experimento sejam descritas e
discutidas de modo claro e conciso.

O relatério deve conter:
Titulo da aula.

Identificagdo do aluno, especificando-se também a turma, a data e
0 tutor.

Introdugdo. Apresentacio do assunto, procurando demonstrar sua
- importancia e interesse. Aqui também devem ser incluidas as con-
sideracées gerais sobre as condi¢des que os experimentos e andlises
tedricas devem ser seguidos.

Objetivo. Descricio sucinta dos objetivos da experiéncia.

Parte experimental. Nessa etapa, o importante é organizar os even-
tos ocorridos durante a aula, descrevendo-se de modo resumido 0s
procedimentos executados e as observacdes feitas. Os reagentes
devem ser relacionados, colocando-se a marca e a concentracio. Os
materiais devem também ser listados, indicando-se o tipo e a capaci-
dade de cada um, além da quantidade necessdria para o experimento. -
Este item pode, por razées de clareza, ser dividido em duas partes :

(2) Reagentes e Materiais e
(b) Procedimentos.

" Resultados. Tratamento dos dados obtidos, apresentados, sempre
que conveniente, através de tabelas e/ou graficos. A maneira como
os célculos foram realizados devem estar claramente ‘indicados. No
caso das sinteses dos compostos, por exemplo, é preciso colocar sem-
‘pre os resultados referentes aos rendimentos teérico e pratico. As-
mudan¢as macroscépicas observadas (mudanga de cor, evolagio de gas
e/ou formagio de precipitado) devem ser'relatadas. As rea¢Ges quimicas
devem ser descritas na forma de equac¢bes quimicas balanceadas, onde’
figurem os estados fisicos dos reagentes e dos produtos.

Discussdo dos resultados. Os resultados quantitativos devem ser
analisados tanto em relagdo 4 precisio quanto a exatidao (peculiari-
dades do sistema estudado, limitacées do método empregado, erros
operacionais, qualidade dos aparelhos de medida, concordancia com
os valores teéricos ou esperados, etc.). Os resultados qualitativos
devem ser explicados, baseando-se nos conhecimentos tedricos (leis, "
- propriedades fisicas e quimicas, equag¢des quimicas, etc.). ,

Conclusido. A conclusio deve ser uma apreciacio global dos experi-
. mentos, avaliando se os objetivos propostos foram alcancados.

Bibliografia. Relacio de todas as fontes (artigos, livros, apostilas,
etc.) consultadas para a realizacdo dos experimentos e na redacio do
relatdrio. ‘ '
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n - 6. SEGURANCA NO LABORATORIO

E muito importante que todas as pessoas que lidam em um labora-
tério tenham uma nocio bastante clara dos riscos existentes e de
como. diminui-los. Nunca é demais repetir que o melhior combate
a0s acidentes é a sua prevengdo. O descuido de uma Unica pessoa
pode pér em risco todos 0s demais no laboratério. Por esta razdo,
as normas de seguranca descritas abaixo terdao sew cumprimento
exigido. Acima de tudo, espera-se, porém, que todos tomem consci-
éncia da importancia de se trabalhar em seguranca, do que s6 resul-
tario beneficios para todos.

1. Sera exigido de todos os estudantes e tutores o uso de avental
ou guarda-pé no laboratério. Anao observancia desta norma
gera roupas furadas por agentes corrosivos, queimaduras,
etc. ' ‘

5. Os alunos nio devem tentar nenhuma reagdo nao especifi-
cada pelo tutor. Rea¢Ges desconhecidas podem causar resul-

1

tados desagradaveis.

. 3. E terminantemente proibido fumar em qualquer laboratério.
Quem nao puder esperar até o fim do horéario deve sair para o
corredor. :

4. E proibido trazer comida ou bebida para o laboratério, por

razdes 6bvias. Da mesma forma, nio se deve provar qualquer

substancia do laboratério, mesmo que aparentemente

inofensiva.

devem ser abanados em dire¢do ao nariz, enquanto se segura
o frasco com a outra mao.

6. Naio usar sandalias no laboratério. Usar sempre algum tipo
de calcado que cubra todo o pé.

7 Nunca acender um bico de gis quando alguém no laboratério
estiver usando algum solvente organico. Os vapores de sol-
ventes volateis, como éter etilico, podem se deslocar através
de longas distancias e se inflamar facilmente.

8. Nao deixar livros, blusas, etc., jogados nas bancadas. Ao con-
trario, coloca-los longe de onde se executam as operagoes.

9. Nunca despejar 4gua num 4cido ou base, mas sim o dcido ou
base sobre a 4gua. Além disso, o 4cido ou base deve ser adicio-
nado lentamente, com agitacao constante. Discutir a razdo
desta norma com o tutor.

10. Comunicar imediatamente ao tutor qualquer acidente ocorrido.

11. Identifique a localizagdo e aprenda a utilizar o extintor de
incéndio existente nas proximidades do laboratério.

14

5 Nio se deve cheirar um reagente diretamente. Os vapores -
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12. Certas iniciativas, em caso de pequenos acidentes, podem ser :
Uteis. Exemplos: '

® queimaduras por agentes corrosivos como acidos ou alcalis:lavar
a-drea atingida repetidas vezes com bastante dgua de torneira e
depois com solu¢o de bicarbonato de sédio (para neutralizar
dcidos) ou 4cido acético (para neutralizar bases). Esta tltima
etapa deve ser suprimida se a queimadura for muito severa, '
pois o calor da reagio resultante poders piorar a situagdo. Neste
€aso, usar apenas agua corrente e chamar o.tutor. Sugere-se aos
portadores de lentes de contato que nio as usem no laboratério,
devido ao perigo de, num acidente, ocorrer a retencdo de liquido
corrosivo entre a lente e a cérnea;

* todas as vezes em que ocorrer um acidente com algum aparelho
elétrico (centrifuga, por-exemplo), puxar imediatamente o pino
da tomada;. )

' a0 cortar um tubo de vidro ou tentar inseri-lo numa rolha de
borracha, enrolar ambos num pedaco de pano a fim de evitar
cortes;

® cuidado com mercirio entornado (de termémetros quebrados,
por exemplo). O mercirio, além de corrosivo, é muito téxico.
Deve-se coletd-lo ou cobri-lo com enxofre ou zinco em po;

® procurar conhecer a toxidez dos vérios reagentes usados e trata-
los com a devida seriedade; ’

¢ lembrar que em caso de incéndio, na auséncia de um extintor, um
avental pode servir como um cobertor para abafar as chamas.

13. Finalmente, a aten¢do adequada ao trabalho evita a grande
maioria dos acidentes. E muito importante ter a certeza de
que se sabe perfeitamente bem o que se est4 fazendo.

64






Unidade 1

'PROPRIEDADES E TRANSFORMACOES
DA MATERIA

OBJETIVOS DESTA UNIDADE ’

. Observar os fenémenos relac:onados com as mudan(;as do estado de agregac;ao da
matéria. o : '

» llustrar reacdes de oxudo redugao prec1p1tac_;ao complexagao evola(;ao degisede -
decomposigio.

. e llustrar fendmenos de eflorescéncia, dehquescencxa oxxdagao de sais, absorc3o de
. diéxido de carbono e decomposicio fotoqmmlca de sais.







PROPRIEDADES E TRANSFORMACOES ,
o DA MATERIA

Objetivos - =

* Observar.os fendmenos relacionados tom a
alguns compostos. . - .
* Estudar e realizar reagBes de 6xido-reducao; precipi
sigioede_désidr\atai;éo.}}-:‘, s i ; D
» Estudar os fenGmenos de eflorescéncia, deliqiescéncia, oxidacdo,de sais, absorgdo de -,
diéxido de carbono e decomposicio fotoquimica de saj CI I R

INTRODUCAQ

‘

O aquecimento de um determinado composto durante a realizacdo de
um experimento deve ser feito com cuidado para evitar a decomposi-
¢d0 do mesmo. Na primeira parte da experiéncia sobre propriedades e
transformagdes da matéria, seré realizado inicialmente um aquecimento
brando de um sal e posteriormente um aquecimento mais intenso. Ao
final de cada aquecimento ser feito teste por via imida para verificar se
houve alguma modificagio com o anion presente no sal.

Outras transformagdes serdo realizadas neste experimento, envol-
vendo processos de decomposicio, desidratacdo, oxidacio e absorcio
de didxido de carbono.

‘Podemos verificar que sob a agio de fenémenos fisicos ou quimicos
0s compostos podem sofrer transformagées fisicas — no primeiro caso
- de estado de agregag:QO da matéria, como também transformacées
=~ no segundo caso — que provocam modificacées mais bruscas na com-
posi¢do quimica das espécies presentes ermrum determinado processo
denominado rea¢des quimicas. Em ambos os casos, ocorrem quebra
~ e formagao de ligagdes, sendo que nas transformagoes fisicas nio ha
modificacio quimica das espécies presentes, enquanto que nas qui-
micas hd modifica¢bes e as mesmas podem ser descritas através de
equagdes quimicas apropriadas. »
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" Outro aspecto que gostariambs de abordar neste experimento diz
respeito aos cuidados que se deve ter no armazenamento de deter-
.minadas substancias. £ comum, em um laboratdrio, ao se abrirum
frasco de um determinado reagente, verificar que o sélido armaze-
nado se apresenta muito amido e, em alguns casos, néo se ter mais
um sélido e sim uma solugio do mesmo. Substincias que retiram
umidade da atmosfera sdo denominadas de higroscépicas e podem |
ser utilizadas como secante, por exemplo, em um dessecador (ver o

" Anexo). As que absorvem umidade e chegam a perder a prépria ¢con-

sisténcia, formando uma solugdo ou fase liquida, sao denominadas
de deligiiescentes (do lat. Deliguescente: tornar-se liquido).

Portanto, todos os compostos deligiiescentes sdo higroscépicos,
mas existern muitas substincias higroscépicas que absorvem vapor
d’4gua sem serem deligliescentes. ,

'O fenémeno inverso, ou seja, quando uma sustincia perde dgua ao
ser exposta a atmosfera, é denominado eflorescéncia (do lat. flores-
cere: florescér). Isto pode ocorrer com compostos que apresentam
moléculas de 4gua na sua estrutura cristalina. ~

Além dos fenoémenos provocados pela perda ou absor¢do de agua,
outros fatores (tais como; oxigénio do az, calor, didéxido de carbono,
luz, etc.) podem provocar alteragbes nas propriedades de determi-
- nadas substancias, como poderemos comprovar com a realizacio de
alguns experimentos. o o '

“Devido a suscetibilidade apresentada por muitos compostos frente a
‘agentes fisicos e quimicos, 0s quais atuam quase sempre em conjunto,

\ & imprescindivel que cuidados especiais sejam tomados no armazena-

mento destes compostos, para preservar a integridade dos mesmos.

PARTE EXPERIMENTAL

Materiais

‘

» Béquer de 50 mL;

» Canudo pléstico;

= Centrifuga;

» DPisseta; _

= Suporte para tubo de ensaio;
» Tubos de ensaio;

* Vidros de relégio;

i |
Reagentes

] Agug cie barita - Solugéo saturada de Ba(OH),;

:
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] ’Solugéo 6,0 mol.L1 de HCl; ,

* Solugdo 3,0 -mol.L‘l de HNO, - !
* Solugdo 0,10 mol.L 1 de H,50,; '
* Solugio 0,10 mol.Lde CaCl,;

* Solugio 0,10 mol.L? de AgNO;

* Solu¢do 0,10 mol.L de KMnO o

* Solucdo 0,10 mol.L* de FeSO4;

* Solu¢do 0,10 mol.L % de NH SCN; : .
*» CaCl, sélido; ‘

= CuSO,.5H,0 sdlido;

= FeSO4.7HZO s6lido;

* ZnS0,.7H,0 sélido;

* NH,Cl sélido;

x NaCl sélido;

* NiCL.6H,0 sélido;

x NaHCOé sélido;

= NaOH sélido;

* KNO, sélido;

* Na,5,0,.5H,0 sélido. o

Procedimento
1. Mudancas de Estado de uma Substancia

Fusdo do Nitrato de Potassio

* Coloque em um tubo,de ensaio seco uma pequena quantidade de
nitrato de potissio e aqueca, suavemente, utilizando um bico
de gas, até a sua fusio completa. Retire o tubo de ensaio da
chama e observe as mudangas no aspecto fisico do seu contetido. ,

* Deixe esfriar e acrescente um pouco de dgua destilada ao tubo
de ensaio para a dissolugdo do residuo (se necessario, aqueca ,
ligeiramente para facilitar a'dissolucio).

* Acidule a solugio contida no tubo com solucio de acido sulfarico
0,10 mol.L* e adicione uma gota de solucio de permanganato de
potassio 0,10 mol.L. Observe e anote o resultado.

* Verifique no manual Handbook of chemistry and physics o ponto
de fusdo do nitrato de potdssio.
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2. Ensaios por Via Seca e Umida

A. Decomposicdo do Nitrato de Potdssio

e Cologue em um tubo de ensaio seco uma pequena quantidade
de nitrato de potdssio e aquega, fortemente. Continue aque-
cendo mesmo depois que o sal fundir.

e Deixe esfnar e acrescente um pouco de dgua destilada no tubo
de ensaio para a dissolucio do residuo (se necessirio, aquega
ligeiramente para facilitar a dissolucdo).

e Transfira um pouco da solugio para um tubo de ensaio e realize
o seguinte ensaio para identificacdo do ion nitrito:

Acidule com solucio de 4cide sulftrico 0,10 mol.L! a solugdo
contida no tubo de ensaio e depois adicione uma gota de solu-
¢io de permanganato de potdssio 0,10 mol.LY. Observe e anote
o resultado.

e Verifique no manual Handbook of chemistry and physics o ppnto '
de fusio do nitrito de potéssio.

¢ Compare os resultados obtidos com os realizados no item 1.

B. Aparente Sublimaco

' ' ‘e Coloque em um tubo de ensaio seco uma pequena quantidade
de cloreto de aménio, aquega e observe a aparente sublimacio
desse composto.

C. Desidratagdo de Sais

e Coloque em um tubo de ensaio seco uma pequena quantidade
de sulfato de cobre(ll) pentaidratado, aque¢a suavemente e
observe o que ocorre. Apés o resfriamento, adicione uma gota

de dgua e observe novamente. ’

« Cologue em um tubo de ensaio seco uma pequena quantidade
de cloreto de niquel(Il) hexaidratado, aque¢a suavemente e
observe o que ocorre. Apés o resfriamento, gparde parte do
residuo e ao restante adicione uma gota de dgua e observe
novamente.

e Verifique no manual Handbook of chemistry and physics o ponto
de fusio do sulfato de cobre(I) pentaldratado.

* D. Decomposicdo do Hidrogenocarbqnato de Sodio

e Coloque em um tubo de ensaio seco uma pequena quantidade
de bicarbonato de s6dio, aqueca e observe o que ocorre. Apds 0
resfriamento, adicione algumas gotas de solucdo de acido clori-
drico 6,0 mol.L? e observe novamente.

22
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* Verifique no manual Handbook of chemistry and physics o ponto'

de fusdo do bicarbonato de sédio.

E. Crepitacdo
* Coloque em um tubo de ensaio seco uma’ pequena quantidade

de cloreto de sédio, aqueca cuidadosamente. Observe o fend-
meno da crepitagio. :

* Verifique no manual Handbook of chemzstry and physzcs o ponto
de fusio do cloreto de sédio.

3. Eﬂorescenaa, Deliqiiescéncia, Oxidacdo de Sais, Absorcio de Didxido de
Carbono e Decomposicdo Fotoquimica de Sais.

A. Eflorescéncia de Sais Hidratados

* Sobre uma folha de papel de filtro, coloque alguns cristais dos
seguintes sais hidratados: sulfato de cobre(Il) pentaidratado,
sulfato de zinco heptaidratado e tiossulfato de sédio pentaidra-
tado. Deixe até a préxima aula e observe o que ocorre.

B. Deliqiiescéncia de Sais

¢ Coloque em um vidro de reloglo ou béquer uma pequena quan-
tldade de cloreto de calcio anidro e deixe-o sobre a bancada. Se
ndo ocorrer nenhuma mudanga perceptivel até o final da aula,
deixe até a proxima aula e observe o ocorrido.

C. Oxidagao de Sais : o B

¢ Coloque em um vidro de relégio ou bequer ura pequena quanti-

dade de sulfato de ferro(ID) e observe a cor de mesmo. Deixe até a
proxima aula (de preferenc1a em atmosfera imida) e observe o
que ocorre.

Depois féga 0s seguintes testes:

* coloque em tubos de ensaio dlfelentes quantidades iguais do -

sulfato de ferro(II) exposto ac ar e do sal nio exposto,

* dissolva com 4gua, adicione 10 gotas da solucao de t10c1anato de
aménio 0,10 mol.L?,

® observeo que ocorre.

* explique o-ocorrido.

23
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24

D. Absorcio de Didxido de Carbono

- D.1. Hidréxido de sodio

L ]
N

Coloque em um vidro de relégio ou béquer algumas paétilhas de
hidréxido de sédio.
Deixe exposto ao ar até a préxima aula.

& solucio resultante, adicione algumas gotas de solucgio de

-

4cido cloridrico 6,0 mol.L™.

Verifique o que ocorre.

D.2. Agua de barita - Ba(OH),

7 E. Decomposi¢3o Fotoguimica de Sais

Coloque 10 mL de 4gua de barita em um béquer.

Com 0 auxilio de um canudo pldstico, borbulhe o ar dentro do
liquido, durante algnm tempo.

Observe o que ocorre.

Transfira parte do contetido do béquer para um tubo de ensaio
e centrifugue.

Despreze o sobrenadante.

Ao residuo acrescente cinco gotas de solugdo de 4cido nitrico
3,0 mol.L.

Explique o que ocorre.

Em dois tubos de ensaio, adicione cinco gotas de solugdo de
AgNO,, cinco gotas de solucdo de CaCl, e agite.

Observe e anote o resultado.

Deixe um dos tubos em repouso em presenca de luz e 0 outro
em repouso na auséncia de luz. ‘

Observe e anote os resultados.

Explique o que ocorre.
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Exercicios

L.

Lok woN

Que diferenca hd entre substancias deligiiescentes e substancias higroscépicas? Utilizando
suas propriedades, que aplicacdes teriam tais substancias?

Que s3o substancias eflorescentes?
Explique o fenémeno da crepitagio.
O que ocorre com o sulfato de ferro(I) exposto ao ar?

Explique a mudanca de cor ocorrida com o sulfato de cobre pentaidratado e cloreto de

niquel hexaidratado apés o aquecimento.

O que ocorre ao se borbulhar o ar, com auxilio de um canudo de plastico, durante algum
tempo 4gua de cal ~ Ca(OH),? Escreva a'equacio quimica balanceada que descreve este
processo.

Explique a diferenca entre 4gua de cristalizacio, 4dgua de hidratagio e dgua de coordenacio.

N
6]
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ldentificacdo de Cétions e Anions;
| - Via Umida

* Realizar a identificagio de alguns cétions € anions em

és de reagentes .
quimicos.- R

INTRODUCAO

A identifica¢io quimica de uma substancia (A) consiste, em geral, na
sua transformacio em outra substancia (B) com propriedades carac-
teristicas conhecidas, por intermédio de um composto conhecido (R),

chamado de reagente:

A+R——B
‘Aldentificagdo da substancia pode ser feita:
® por via iimida: as reagées sio feitas com substincias em solucio;

® porviaseca: ensaios de chama, espectrométrico, espectrofotomé-
| trico, etc. ‘

Para as reagoes de identificagio em solucio, sio utilizadas, em geral, rea-
¢bes que produzem um efeito macroscépico (mudanga de cor, formacio
de precipitado, evolagio de gis), facilmente visivel ou que afetam o sen-
tido do olfato. ‘

PARTE EXPERIMENTAL N o

Materiais
* Bastio de vidro;
. Béquer‘de 50 mL;
* Centrifuga;

* Conta-gotas;
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= Pisseta;
/ ’
» 'Suporte para tubo de ensaio;

= Tubos de ensaio.

Reagentes e indicadores

= HSO, concentrado (@=184 g/ml; 98 % em massa ou 18 mol.L” N;

» Solucdo 0,10 mol.L* de H,SO,;

» Solucio 6,0 mol.L™* de HCl;

« Solugio 3,0 mol.L? de HNO,;

» Solugio 0,10 mol.L* de Na,CO;
= Solucio 0,10 mol.L” de BaCl;

» Solucio 0,10 mol.L™* de CaCly;

» Solucio 0,10 mcl.L* de CoCl;

» Solu¢io 0,10 mol.L™* de FeCL;

= Solu¢io O,iO rnol..L‘1 de K.ZCIO4;

» Solugio 0,10 mol.L™ de KI;

= Solugio 0,10 mol.L* de K;[Pe(CN') 6];

« Solucio 0,10 mol.L* de CuSO,;

= Solugio 0,10 mol.L™ de FeSO,;

» Solucio 0,10 mol.L™ de KMnO,;

= Solugdo 0,10 mol.L™ de Pb(No'a)Z;

. Solugdo 0,1C mol.L1de Hg(NOB)z;

= Solucio 0,10 mol.L™* de KNO,;

» Solu¢do 0,10 mol.L* de AgNO,;

- Solucio 0,10 mol.L™ de Na,C,0,;

= Solucio 0,10 mol.L”* de NH SCN;

= Solucio alcodlica de NH,SCN.

Procedimento

e Colocar em tubo de ensaio cinco gotas de solugdo de Pb* gy €
adicionar cinco gotas de solugo de CrO 2, o »€OTO indicado no

Quadro I.

‘o Observar e anotar as alteracdes macroscépicas ocorridas no sis- -
tema e escrever a(s) formula(s) quimica(s) do(s) produto(s) espe-
rados, preenchendo os espagos correspondentes no Quacho I.

e Proceder de maneira semelhante para os demais catlo*ls do
Quadro I e para os adnions do Quadro 1.

e Descartar o matenal dos tubos de ensaio contendo (Hg*", Pb*,
Ag") nos frascos coletores apropriados.

28 °
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QUADRO |
Reagoes caracteristicas de alguns cdtions

Pb(NO,), Lial® Adicionar cinco gotas de CrO, >
Adicionar cinco gotas de I’
aq)
Hg™, No mesmo tubo colocar I'. . em
Hg(NOa)z (ag) ] (aq)
excesso.
FeCl, “Ee® - Adicionar cinco gotas de [Fe(CN) 6]:* .
, Escorrer Jentamente pela parede do
CoCl, o g ] .
¥ tubo cinco gotas de NH SN sty
Cu o Adicionar cinco gotas de I
CuSO,
| centrifugar.
QUADRO 11

Reacdes caracteristicas de alguns-anions

Adicionar cinco gotas de HC1 6,0
Na,CO, Co
‘ 3 @9 mol.L.
Adicionar uma gota-de KMnO oy €
Na,C,0, C.0>* ‘ o
274 (g duas gotas de H,SO , (concentrado).
.| NH,SCN SCN ., Adicionar duas gotas de Fe* e
HZSO ) SO> - Adicionar cinco gotas deBa™ .
CaCl, Cl ) Adicionar cinco gotas de Ag’(;‘q) .
Colocar no tubo de ensaio 20 gotas
de H,SO, concentrado e resfriar.
KNO NO - Escorrer 1 mL de FeSO (recen-
3 (aq) 4(ag) .
temente preparado) pelas paredes
do tubo, lentamente, e sem agitar.

* De posse da bibliografia indicada, escrever e balancear todas as
equacoes quimicas, das reagdes realizadas dos quadros I e If e
compazar o produto que vocé sugeriu com o produto da reagio.
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Exercicios

30

1.

Completar, balancear as equacbes quimicas e classificar as reacdes indicadas de accrdo
com a mudanca macroscépica observada (mudanga de cor, formacio de precipitado, evo-
lacdo de gas, etc.).

. 2+ 2- .
¢ 'Ph (aq)+CrO4 P

Fe* o +SCN ,—
aq) T, (ag)

e

CaCO,, + H' ;= o

S* - +2H* — A
(2q)

(aq)

2+
Cu¥ ey * 4 NH, ,—

Explicar por que o precipitado formado pela reagio entre Hg* 0 € I o desaparece quando se
" adiciona excesso de iodeto.

Explicar, usando uma equagio quimica, 0 desaparecimento da cor violeta nareacio entre 0s
ions oxalato e permanganato.



UnidadeQ

'

* SINTESES INORGANICAS

Os assuntos abordados nesta unidade estao relacionados com a qui-
mica descritiva dos elementos nitrogénio, oxigénio e cloro.

Nesta etapa sero fornecidos roteiros detalhados, em que estio especi-
ficados os procedimentos usados para se obter e caracterizar compos-
tos inorganicos. Foram escolhidos processos para produgio de gases e
liquidos, visando diversificar as técnicas apresentadas.

,

As propriedades 4cidas do acido cloridrico (HCI) e basicas da aménia
(N H3) serdo observadas apds a sintese destes compostos no estado
' 8asoso e suas dissolu¢bes em dgua. Para exemplificar a sintese de
um composto no estado liquido foi escolhida a preparacio da agua
oxigenada (H,0Q,), cujas propriedades decorrentes da liberacao de
oxigénio serdo discutidas a seguir.






Obtencdo e Caracterizacio
do Acido Cloridrico

- Objetivos _
» Sintetizar um composto inorgénico no estédq,gasosd T:] ‘sbua:"di_s‘solugéo emdgua. - R
* Estudar algumas propriedades do HCL o B .

* Calcular o rendimento de uma reagio quimica através de titulagdo.

' INTRODUCAO

Chama-se 4cido cloridrico (HCl(aq)) ao produto que se obtém-pela dis-
solu¢de do gas cloreto de hidrogénio (HCI(E)) em dgua.

O doreto de hidrogénio gasoso é muito solivel em dgua (42g de HA
em 100g de H,0,,225°0), incolor, fortemente irritante para as muco-
sas, tem um odor pungente e desagradavel.

Industrialmente, o gis cloreto de hidrogénio é preparado principal-
mente pela reagio de hidrogénio (H,) com cloro (CL) em presenca de
catalisador. Os dois gases, H, e Cl,, sap co-produtos da eletrslise do clo-
reto de sédio aquoso para a obtencio de hidréxido de sédio (NaOH)."

. Entre os principais usos do clorets de hidrogénio estao a sintese de rea-
gentes organicos (50 %), a cloracio da borracha, a hidrélise de amido e
proteinas (4 %), o refinamento do agucar, a ativacio de pocos de petré-
lec (18 %). Em processos metalurgicos, ele é utilizado na obtencio dos
metais vanadio (V), tungsténio (W), tantalo (Ta), manganés (Mn) e
germanio (Ge) (17 %) e na decapagem de metais. '

No laboratézio, o cloreto de hidrogénio é usualmente preparado pela
acado de 4cido sulfurico concentrad_o‘(Hz'SO‘i) sobre- cloreto de sédio
(NaCl). A velocidade da reacio pode ser acelerada por aquecimento
da mistura dos reagentes. O cloreto de hidrogénio gasoso, HCI(Q eo
hidrogenossulfato de sédio (NaHSOQ s40 os produtos da reagdo com
as fontes de aquecimento usuais do laboratério (temperatura de apro-

ximadamente 300 °C). ‘
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NaCl, + H,80,,,— HCl, + NaHSO,,

Neste experimento, o cloreto de hidrogénio produzido sera dissol-
vido em 4gua e caracterizado. O rendimento pratico do processo
serd determinado.

PARTE EXPERIMENTAL

Materiais
= Almofariz com pistilo;
» Balanca analitica;
« Balio de destilacio de 500 mL;
» Balio volumétrico de 100,0 mL;
» Baldo volumétrico de 250,0 mL;
. m. Bastio de vidro; v
= Béquer de 250 mL;
» Béquer de 400 mL;
= Béquer de 50 mL; ‘
= Buretade 50,00 mL;

» Conjunto para aquecimento (tripé; bico de gas, tela de amianto,
fésforos de seguranga);

= Conta-gotas;
» Erlenmeyer de 250 mL;
= Espatula;

- »Filmé plastico para embalagem;
» Frasco lavador de gas;
» . Funil de vidro comum;
= Funil para po;
= Garra; N
» Mangueira de latex;
»  Pipeta volumétrica de 25,00 mL;
= Pisseta;
= Proveta de 100,0 mL; 7
= Recipiente para guardar o 4cido cloridrico produzido;
* Suporte metélico para bureta;

= Suporte para tubcs de ensaio;
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* Tubos de ensaio;

* Vidro de relégio.

Reagentes e indicadores

= H,SO , concentrado.(d=1,84 g/mL; 98 % em massa ou 18 mol.L?);

"~ * Amoénia concentrada (d=0,91 g/mL; 25-28 % em massa ou/‘
15 mg}l.L“l); ’ :

* Na,CO, sélido;
® Na(l sélido;

\

= Papel iﬁdicador universal de pH;
* Papel tornassol azul;
‘om Sélug_io’0,0SOO mol.L‘-1 de Na,CO,;
= Solugio 1,0 mol.L* de NaOH;
® Solu¢io 0,10 mol.Lt de AgNO;;
* Solucido alcoélica de fenolftaleina A % m/v); |

* Solugido de alaranjado de metila (metilorange).

]

Procedimento

- Obtencao do Gés Cloreto de Hidrogénio

* Fazer a montagem conforme o esquéma indicado na Figura 1
(trabalhar dentro da capela).

* Adaptar o funil F no béquer C de 250 mL contendo 150 mlL de
dgua destilada, deixando-o mergulhar na dgua mais ou menos
0,5 cm da superficie.

¢ O frasco B é usado como dispositivo de seguranca.

* Emumbéquer, prepararumasolucio de acido sulfurico, diluindo
20 mL de 4cido sulftrico concentrado em 25 mL de dgua desti-
lada. Com auxilio de um bastio de vidro, ADICIONAR O ACIDO
LENTAMENTE SOBRE A AGUA, AGITANDO SEMPRE E RES-
FRIANDO EM BANHO DE GELO OU AGUA CORRENTE.
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1 "F"

FIGURA 1 - Montagem para obten¢do do HCl

36

Medir 15,00 g de NaCl (previamente triturado em um almofariz)
(ver o Anexo) usando um vidro de relégio ou um béquer seco.

Transferir para o baldo Ao NaCl puro, previamente triturado,
usando um funil para po.

Adicionar ao baldo A a solugdo de acido sulfarico (preparada em
aula), usando um funil de vidro comum.

Denetrar a extremidade do tubo de vidro no interior da solu¢do
do balao A.

Vedar (se necessario) todas as conexoes da montagem com
filme plastico para embalagem. '

AQUECER SUAVEMENTE A MISTURA DO BALAO A.

Verificar se o gas HCl esta se dissolvendo na 4gua contida no
béquer C pela presenca de borbulhamento.

- Aproximar um bastdo de vidro molhado em aménia concen-

trada as conexdes da montagem. A formagao de fumaga branca
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indica a ocorréncia de vazamento de cloreto de hidrogénio. Que

reacdo quimica estd ocorrendo e qual é o estado fisico do pro- -

s

duto formado?

Continuar o-aquecimento até que se cesse o borbulhamento no
béquer C e reste no baldo A uma solu¢do transparente.

Neste momento, est4 concluida a sintese do cloreto de hidroga-
nio e sua solucio aquosa foi obtida.

N
Retira o aquecimento e , como medida de seguranca, substituir
o béquer C por outro contendo dgua.

Verificar o pH’ da solu¢do obtida no béquer C com papel indica-
dor universal. :

A préxima etapa consiste na determinacio do rendimento da

reacdo, para tal, transferir quantitativamente a solucio do

- béquer C, contendo o 4cido cloridrico obtido, para um balio
volumétrico de 250,00 mL. Completar o volume com dgua des-

tilada. Agitar para homogeneizar a solucio. Esta sers a solucdo

estoque de acido cloridrico. Parte dela ser4 usada para determi-

nar o rendimento pratico do processo e caracterizacio do acido
cloridrico obtido, conforme o procedimento que se segue. O res-~
tante da solucdo de 4cido cloridrico deve ser guardado, ao final
do experimento, em frascos especialmente rotulados para isto.

Determinacdo do Rendimento do HCI

Transferir (usando pipeta volumétrica na qual se deve fazer,
previamente, ambiente) 25,00 mL daisoluc;éo estoque de 4cido
cloridrico para um baldo volumétrico de 100,0 mL e completar o
volume. Essa é a solucio a ser utilizada na titulagdo. Agitar para
homogeneizar. ’

Encher uma bureta de 50,00 mL (nio esquecer de fazer
ambiente) com a solugio de HCI preparada no item anterior e
zerar a bureta. ‘ ‘

" Com uma pipeta volumétrica limpa e seca (ou apés se fazer

ambiente), pipetar 25,00 mL de solu¢do padrio de Na2C03
0,0500 mol.L? (verificar a concentracdo no rétulo do frasco) e
transferir para um erlenmeyer de 250 mL. Adicionar cinco gotas
de solugio de alaranjado de metila.

Titular com a solugio de dcido cloridrico contida na bureta até a
viragem da cor alaranjado-amareladq para vermelho.

Anotar o volume gasto e repetir o procedimento mais duas
vezes. B

Calcular a concentracao em quantidade de matéria (mol.L) da
solugdo do 4cido cloridrico e em seguida o rendimento (em por-
centagem) da reacdo de obtencio do cloreto de hidrogénio.

v



QUIMICA INORGANICA EXPERIMENTAL |

Caracterizagdo do HC+

Com a soluciio estoque de 4cido cloridrico, fazer em tubo de ensaio
as reacdes indicadas a seguir.

a) Caracterizacio de solugdes dcidas

l Colocar cinco gotas de solucdo de NaOH (1 mol.L?) em um
tubode ensaio. Adicionar duas a trés gotas desolucio alcodlica
de fenolftaleina. Adicionar a solugio estoque de HCl(aq) até
que ocorra uma mudanca. Observar e anotar o resultado.

2. Colocar cinco gotas da solugao estoque de HCl ) em um tubo
de ensaio. Adicionar uma pequena porgao de Na,CO, s¢lido.
Agitar. Observar e anotar 0 resultado.

b) Caracterizagig-do fon cloreto

1. Adicionar a cinco gotas de solucio de AgNO,, cinco gotas da
solucio estoque de HCl_ . Agitar, observar e anotar o resul-
tado. Deixar em repouso em presenca de luz. Observar e ano-
tar o resultado. "
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Exercicios
1. Verficar, através de calculo, que o H,SO, concentrado (98 % em massa e cf=1,8_4 g/ml) corres-
ponde a uma solugio 18 mol.L 2.

2. Escrever todas as equagdes das reaces quimicas envolvidas no experimento, inclusive
’ aquelas relacionadas com a determinagio do rendimento e com as caracteriza¢des do HCl
obtido. ,‘ : ' ' '

3. O que contém a solugio transparente do balio A ap6s a obtencio do HCL ?

4. Como se pode diferenciar, na pritica, 4cido cloridrico de cloreto de hidrogénio?

5. Qual foi 3 reacdo usada para se detectar o vazamento de HCI ? Qual a férmula e o estado
fisico do produto formado? , :

6. Na titulagio do HCl(aq) com Na,C0,0,0500 mol.L, por que nio se usa o HCl(aq) do baldo de
250,00 mL? o ‘

7. Por que nio se deve pipetar HCl concentrado? -






Obtencdo e Caracterizagio da Aménia
Obje‘tivos‘ o e R :

* Sintetizar um composto inorgénico-no estado gasoso e sua dissolugao em dgua,

* Estudar algumas propriedades da NH,. .
¢ Caracterizar a NH, em solugdo aquosa.

INTRODUCAO

Comercialmente, a aménia (NH,, g)) pode ser obtida a partir dos gases
nitrogénio (N,) e hidrogénio (H,) em presenca de um catalisador (ferro
com pequenas quantidades de éxido de aluminio e potdssio) & tempe-
ratura entre 450-600°C e a pressées de até 600 atm. Este é o método
desenvolvido por Haber. Pode-se obter também grandes quantidades
de NH, como sub-produto da producio do coque (residuo sélido da
destilacdo seca da hulha - carvio de pedra ou féssil).

Na inddstria, a aménia é usada, principalmente, para fabricacio dos
fertilizantes (80 %), plésticos e fibras (10 %) e explosivos (5 %). Seus
- principais derivados sio: acido nitrico, uréia e fosfato de aménio.

No laborafério, a amodnia (NH3®) pode ser obtida pelo aquecimento (_ié
um sal de aménio, como o clore’go de amoénio (NH ,CD), com uma solucio
saturada de base forte, como o hidréxido de cilcio (Ca(OH)2 ).

(2NHCL, + Ca(OH),,—> CaCl, + 2NH,  +2H,0, "

A aménia gasosa é extremamente solivel em agua (45 g de NH,, em
100gde H,O 0@25°C), apresenta cheiro caracteristico (como 0 amoni-
aco usado para limpeza), é um gés irritante, lacrimejante e incolor.

Na dissolu¢do de aménia em 4gua, hi formacao de hidréxido de amé- ,

~

nio em pequena propor¢io:

H,0y,

NH%;) —l NHS(aq)

NH.  + HOy— NH4OH(M)

3(ag)

NH,OH( ——> NH*® +OH
4 ag) - 4 (ag) = (aq)
NH3(aq) + Hzo(",\ _— NH‘? + OH_

4 (g (ag)
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A constante de equilibrio da Gltima reacdo é conhecida,

+ OH"
_NEJOH] H]=1,81x10'5

K .=
e [NH,]

O que resulta em um pK, = 4,75 para a solugdo. Isto significa que
uma solucio 1 mol.L* de NH, é somente 0,0042 mol.L* em NH, e
OH-. | '

Neste experimento, o gis NH, serd obtido e caracterizado.

PARTE EXPERIMENTAL

Materiais
= Almofariz com pistilo;
= Balanca anélitica;
» Balio de.destilagio de 500 mL;
» Bastio de vidro;
= Béquer dfa 50 mL; "
* Béquer de 250 mL;
» Béquer de 400 mL;

» Conjunto para aquecimento (tripé, bico de gas, tela de amianto, ’
fésforos de seguranga);

= Conta-gotas;
= Espéatula;
= Filme plastico para embalagem; -
» Frasco lavador de gés;
= Frascos para guardar o produto obtido;
» TFunil de colo curto;
. Funil de vidro comum;
= Funil para pé;
= Garra;
= Mangueira de latex;
= Pinca de Mohr;
= DPisseta;
" = Proveta de 100 mlL; ‘
* Suporte metdlico para buretas;

« Suporte para tubo de ensaio;
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Tubo de vidro em "T";

Tubos de ensaio;

Vidro de relégio.

Reagentes ¢ indicadores

HCI concentrado (d=1,18 g/mL; 36 % em massa ou 12 mol.L%);

NH_CJ;

Ca(OH)2;

Papel indicador universal de pH;-
Papel tornassol vermelk s;

Reagen.te de Nessler;

‘Sol_ugéo alcodlica de fenolfraleina (1 % m/v);

Solu¢do 0,10 mol.L ! de NiCL;
Solugio 0,10 mol.L* de CuSO, .

Procedimento

- Obtengao da ambnia

Fazer a montagem conforme o esquema indicado na Figura 2.1
(trabalhar dentro da capela).

Adaptar o funil F no béquer de 250 mL contendo 100 mL de
dgua destilada, deixando-o mergulhar na agua mais ou menos
0,5 cm da superficie.

O frasco lavador B, aqui, ¢ usado como valvula de seguranca,
portanto, estd vazio. Na sintese de outros gases, pode-se colocar
silica-gel com indicador de umidade.

Medir 15,00 g de hidréxido de calcio (Ca(OH) ) (prewamente
triturado em um almofariz) (ver o Anexo) em umn béquer seco.

Transferir o hidréxido de célcio para o balio A com o auxilio de
um funil para pé.

Medir 15,00 g de cloreto de aménio (NH,CI) em um bequer e
dissolvé-lo em 60,0 mL de 4 agua destilada.

Transferir a solucio de NH,CL g Para o ‘balao A com o auxﬂlo de
um funil de vidro.

43
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FIGURA 2.1 - Montagem para obtencao de NH,

Penetrar a extremidade do tubo de vidro no interior da solugdo.
do balao A. '

v

Vedar todas as conexdes da montagem com filme plastico para
embalagem (se necessario).

>

Manter a pinga d fechada e a pinga f aberta. -

Para iniciar a reacio de produgao de amodnia, AQUECER BRAN-
DAMENTE A MISTURA DO BALAO A.

Aproximar um basto de vidro molhado em HCl as conexdes da
‘montagem. A formacao de fumaca branca indica a ocorréncia
de vazamento de NH, ,
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'® Apds 10 minutos de reaco, efetuar o recolhimento de NH, .
Para isto, na montagem, fechar a pinca f e abrir as pingasdeg,
até a expulsio completa do ar. Isto serd constatado pela obser-
vagdo da formagao de muita fumaca branca, que aparecer4 ao se
aproximar um bastio de vidro molhado em HCl concentrado da

- abertura da pin¢a g . Nesse momento, fechar a pin¢a g e recolher

0 gds amonia durante alguns minutos no tubo E. Aguardar quea
mistura reagente no baldo A suba 50% do comprimento do tubo
de vidro. Abrir a pinca g para que a solugio do tubo retorne ao
baldo A, fechar novamente a pin¢a g para continuar recolher a
amonia. Repetir este processo quatro vezes. Explicar por que a
solugdo do baldo A sobe no tubo de vidro.

* Fechar a pin¢a d e abrir a pinca f. Retirar da montagem o tubo
de vidro E contendo a amoénia, sem inverté-lo e com a pinca g

fechada.

- ® Fazer a caracterizacio da NH3(g) (recolhida no tubo E) — Ver
Caracterizacio da NH, o

* Continuar a aquecer cuidadosamente o baldo A, até gue areacio

se complete. O fim da reacio pode ser verificado aproximando-
se um bastio de vidro molhado em HCl concentrado do funil F
e observando se nio h4 mais saida de N H,.

* Depois de a reagio ter-se completado, retirar o aquecimento do
baldo A.

* Substituir o béquer C por um outro béquer contendo dgua como
medida de seguranca.

e Verificar com papel indicador universal o pH da solucio obtida
no béquer C.

* Verificar a pressio e a temperatura do laboratério durante o

. experimento.

¢ Fazer a caracterizacio da N Hg(aq). .

Caracterizacao da Aménia Obtida

a) Caracterizagao da NH, 0

* Adicionar em um béquer de 500 mL cerca de 250 mlL de agua -

destilada e 10 gotas de fenolftaleina (a solucio deve continuar
incolor). '

* Imergira extremidade inferior do tubo E, com a pinga g fechada,
no béquer preparado anteriormente, prendendo-o em um
suporte, conforme indicado na Figura 2.2. Observar, anotar
explicar o resultado. '

FIGURA 2.2 - Caracterizacio do NHm.:
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b) Caracterizagdo da solucdo de NH,

Cormn a solucio de aménia obtida(béquer C) fazer em tubo de ensaio
as reacdes indicadas a seguir.

o Com urn pedaco de papel tornassol vermelho, testar e observar o
que se passa quando em contato com a solucio de amdnia obtida.

: = e Adicionar un‘ia gota da solugdo de amonia obtida a cinco gotas.
‘ da soluciio de Cu?. Agitar. Observar e anotar o resultado. No
mesmo tubo de ensaio, adicionar mais solugdo de aménia (em

excesso). Agitar. Observar e anotar o resultado.

e Adicionar uma gota da solucio de amonia obtida a cinco gotas
da solucao de Ni?". Agitar. Observar e anotar 0 resultado. No
mesmo tubo de ensaio, adicionar mais solugdo de aménia (em
excesso). Agitar. Observar e anotar o resultado.

e Adicionar a cinco gotas da solucio de NH3(aq) obtida uma a duas
gotas do reagente de Nessler. Observar a coloragio desenvolvida.
Fazer uma prova em branco - tubo de ensaio contendo dgua des-
tilada e o reagente de Nessler (sem NH,). O reagente de Nessler é
o complexo [Hgl,]* alcalinizado com solucio de NaOH ou KOH.

e Guardar a solucio estoque em frascos especialmente rotulados
para isto. Esta solugdo sera reaproveitada posteriormente.

L
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Exercicios
1. Calcular-o rendimento tedrico da obtencio de aménia em gramas e em litros nas CNTP e
nas condi¢des do laboratério.
2. Calcular a porcentagem de excesso de Ca (OH), usado na pratica.
3. Por que nio se pode usar silica-gel no frasco B para a produg¢io de aménia?
4. Explicar a causa do fendmeno ocorrido na experiéncia do tubo E imerso na 4gua contendo
fenolftaleina. '
5. Escrever todas as equagbes quimicas das reages envolvidas no experimento, inclusive as
" das caracterizacbes da aménia. o
6. Que produto se obtém da mistura de HCI@ e NHa@? Para que se utiliza esta reacio na pratica?
7. A que se deve a basicidade da am6nia? - -
8.  E mais correto chamar a selucéo de gds amoénia em 4gua, obtida no béquer C, de aménia
~ aquosa ou solugio de hidréxido de aménio? Explique. o
9. O composto insolivel em dgua AgCl, obtido na caracterizacgio do ion cloreto com AgNO,,
pode ser dissolvido com NH3. Escrever a equacdo da rea¢ao de dissolucio. ‘
| . .
10. Faga uma descricio geral da NH, e do HC], indicando suas semelhancas e diferencas.
11. Explicar a intensificacio do cheiro de aménia quando a solugio é aquecida ou tratada com
- base forte. l .
12. Por que nio se deve pipetar solucdode NH, concentrado? Pode-se pipetar uma solu¢io de
NH, diluida? 1 a
13. Qual o pH de uma solu¢éo 0,1 mol.L? de amonia? )
14. Qual a utilidade do reagente de Nessler em satde publica?

15.

Calculara concentragdolem quantidade de matéria (mol. L*)deumasoluciode NH, concentrada
(25 % em massa e d = 0,91 g/mL). :

I
~J






thengao e Caractenzaca@ da
Asua Oxxgenada

Objetivos S TR e

* Sintetizar a 4gua oxigenada a partlr de um peroxndo metahco

* Estudar algumas propriedades-de éxido- -reducdo da H,0,. '

+ Calcular o rendimeénto de uma rea¢do quimica através de tltula(;ao de éxido-reducio.

INTRODUCKO

A agua oxigenada é uma solugao aquosa de perox1do de hldrogemo

H,0,.0 H,0,, se desproporcmna decornpondo se espontaneamente

forrnando dgua e gés oxigénio:

H,0,,y = H;0, + % 0,

Como em H,0, o oxigénio possui estado de oxidagdo -1, a 4gua .oxi-

genada pode atuar tanto como oxidante (a¢io mais comum) quanto _

- como redutor, quando reage com oxidantes muito fortes.

EXlstem dois processos industriais de obtencao de H,0,. Um dos pro-

cessos envolve a ox1da§ao do etil-2-antraquinol:

OH Co : 0 7
CO0™ 2= O
; H,/Pd |
OH ‘ 0 ;

O H,0, é extraido da solucio, empregando-se colunas de contra-
corrente, .cbtendo-se, assim, solucdes de ‘aproximadamente 20% em

massa de peréxido de hidrogénio. O outro processo consiste na eletré-

lise de uma solugdo aquosa a SO % em massa de H,SO,.

eletrohse
- ———“__) . +
IFian) H7 SO4 ' HlOZ(aq) HZ(g)
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e3,0% m/v.

Exemplo: H 0,10vol. =3 % m/v’

Neste processo, obtém-se uma soluc¢io a|30-35% em massa de H,0,.
Em ambos os casos, pode-se concentrar a 4gua oxigenada por desti-
lacio fracionada & pressdo reduzida até 98% em massa. '

: . 7
As solucdes concentradas de perdxido de hidrogénio sdo facilmente
decompostas pela a¢io catalitica dos ions metalicos, sendo necessario
adicionar inibidores/conservadores.

_A 4gua oxigenada é usada como anti-séptico, alvejante, reagente de’

laboratério, etc. Ela é conservada em meio acido, em frascos lisos de
cor imbar. Ha substincias como o &cido fosférico (H,PO ), aceta-
nilida® e maloniluréia® que retardam sua decomposi¢io e sdo usa-
das como conservadores da 4gua oxigenada. Em contraposicao, luz,
calor, meio alcalino, superficie rugosa, jpresenca de {ons metalicos
(tais como Fe®.e Cu?") aceleram sua decomposigio.

A concentragio de dgua oxigenada é expressa em % m/v ou volume
de O, (mais usado comercialmente).

Volume da agua oxigenada é o volume de O, , em mL liberado pela
decomposi¢do de 1,0 mL da solucio. Encontra-se no comércio dgua
oxigenada nas seguintes concentracoes 130, 100, 20 e 10 volumes,
que correspondem, respecuvamente a39,5% m/v; 30,4 % m/v; 6,1 %o m/v

- Para o calculo das concentracdes m/v e volume de Oz@,procede—se

da seguinte forma:

Areagio é: H O, —————>HO +1/zO ,(g)

27 2(aq)

1moldeH Oz( )lmera % mol de O nias CNPT

Assim, 3

3gde HZOZj 1 mol H202 Q,S mol 02 ‘ 224L 02'

V, » = 1mLsol. HyOs . R . .
O (CNTR 272" {00mLsol HyO, 34gH,0, 1molHyOp 1molOy

Vo, curpy = 9,88x10° L - -
Vo, entey 10 mL

Observar qué neste calculo o oxigénio &considerado como um gas ideal,
e que, nas CNTP a temperatura é de273 K e a pressio é de 1 atm.
. |
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Uma outra maneira de se fazer este calculo é:
|

1* operacio: Calculo da massa de H,0, contida em 1,0 mL de

solucio:
\ . - Contém
100,0 mL da solugio de HO, | >  3,0gdeH0,
: I onter4 | -
LOmL dasolugio de 1,0, | COmterd o HO,  A=30x10%gde B0,

2% operagdo: Célculo do nimero de méis contidos em 3,0x102g de

H202 :
- Corres 6ﬁde
340gde B0, D 1L0moldeHO,
, Correspondera . v
3,0x10%g de H,0 L5 B(molde H,0,) . B=28.82x10%mol de H,0,

3% operagio: Célculo,do ntimero de méis 0O, liberados na decomposi-

¢do de 1,0 mL da solucdo :
Libera
1,0 mol de H,0, i - 0,5mol de O,
- {‘
Liberars . o
8,82x10%mol de H,0, —  C(molde0,) - C=442x10"moldeO,

4% operacdo: Calculo do volur%ne O, liberados nas CNTP da decompo-
sicio de 1,0 mL da solucdo de H,O,:

Ocupa

1,0mol de O, > 22,4 Lnas CNTP

' N Ocuparé
4,42x10% mol de 0, P

[N

2

> D(LdeO,nasCNTP)  D=9,88x10°Lde O

5% operacio: Célculo do volume ‘Oz, em mlL, liberados nas CNTP da
decomposicio de 1,0 mL da solugio de H,0,:

. Corresponde :
1,0LdeO, "~ 1000 mL de O, nas CNTP

Correspbnderé :
79,88x10°Lde O, ——————> E(mLde 0,nas CNTP) D =988 ml de 0, nas CNTP

Portanto, 1 mL de solucio de szoz a3 %libera 10 mL de O,,;nas CNTP,
A solugio é'chamada de “solu¢io de dgua oxigenada a 10 Volgl).unes".

t |
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No laboratério, o H,0, é comumente obtido pela reagdo de perdxi-
dos metalicos com 4cidos minerais, tais como: :

CaO,, + HZSO CaSO,+ H;Oz(a o

4 (a0

PARTE EXPERIMENTAL

Materiais
» Balanca analitica;
x Balio volumétrico de 250,0 mlL;

= Bastio de vidro; |

» Béquer de 50 mL;
= Béquer del 250 mL;
= Bureta de 50,00 mL;

"= Capsula de porcelana grande (pa]%a banho de gelo);
» Centrifuga; ‘ )
= (Conta-gotas; i

= Erlenmeyer de 250 mL; |

» Espatula;

» TFunil de vidro comuin;
= . Gelo; .

|
|
= Frascos para guardar o produto clabtido ;
i
|
|
= Papel de filtro; |

= Pipeta volumétrica de 25,00 mL;
= Piss‘e‘ta; |
» Proveta de 5,0 mL;

) = Proveta de 50,0 mL;

» Suporte para funil de vidro coum; ‘
» Suporte para tubo de ensaio; \
= Tubos de ensaio; w
) i

= Vidro de relégio. ‘

Reagentes e indicadores |
= H,PO, concentrado (d=1,75 ‘g/n%'lL; 89 % em massa);
- H,80, diluido (1:5 v/v);
= E;er etilico; :

» Dispersio de amido recentemex%lte preparada;

= HO,a 20 volumes; o
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BaO. ;

2?2

Solu¢io padronizada de KMnO . (0,0200 mol.LY;

Solugio 0,10 mol.L* dé H,SO v
Solucio 0,10 mol.L* de FeC+; |

' Soluc_;éo 0,10 mol.L de K,CrO,; _

Soluczo 0,10 mol. L de NaOH;
Solugfo 0,10 mol.L* de KI; ‘
Solugdo 0,10 mol.L? de CuSO .

Procedimento

Obtencde do peréxido de hidrogénio -

Transferir 3,00 g de peréxido de bario (BaO,) para um erlen-
meyer de 250 mL e adicionar 20 mL de dgua destilada fria em
pequenas porcdes, agitando o frasco vigorosamente apés cada
adicso. Observar e explicar por que se faz a agitacio.

Em um béquer de 50 mL, diluir 3,0 mL de H,PO, concentrado
em 20 mL de dgua destilada, resfriando-o se necessario.

Adicionar a solugdo 4cida 4 suspensio de BaO2 em pequenas
por¢des. Agitar bem apds cada adigio e conservar a solugio fria
em banho de gelo. Explicar por que se faz o resfriamento.

Apos ter sido adicionado todo o 4cido, aguardar a sedimenta- _
¢do e filtrar utilizando filtracio simples (ver o Anexo). Usar
um erlenmeyer de 250 mL para receber o filtrado. Quais sdo as

‘substancias quimicas retidas no filtro de papel?

Adicionar vagarosamente ao filtrado, sob resfriamento, 15 mL
de solucdo 1:5 (v/v) de E;Iz‘SO‘;.

Centrifugar. 1

Transferir o sobrenadante para um baldo volumétrico de 250 mL

| . 7
e completar o volume com dgua destilada. O que contém no
sobrenadante? ‘

Reacdes quimicas ocorridas no experimento:

AY

‘ \ B.aoz(s) + HSPO_A'(.Eq — BaHPQx;(poucosoh’xv:l) + H?_OZ(aq)
BaHPO4(aq) + H,SO, - — BaSO4(S) + H,PO, (aq)*.,
Ba'C)2(s) + HZSO-: (aq) » BaSO4§s) - + HZOZ (aq)

* O H;PO, atua como catalisador e conservador.
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Determinagio do rendimento

Caracterizacdo da H,0,

Pipetar 25,00 mL de dgua oxigeﬁada obtida e transferir para
um erlenmeyer de 250 mL. Juntar 20,0 mL de H,SO, diluido

- (1:5v/v) e titular com solugio padronizada de KMnO, cerca de

0,0200 mol.L%, até viragem para réseo. Explicar como ocorre a
viragem para réseo sem o uso de indicador.

Repetir este procedimento.mais uma vez e tirar a média. Obser-
vacio: a diferenca entre as duas titulacbes ndo deve ser maior
. i '
que 0,20 mL. |
' \
. ~
Calcular o rendimento da reagio, em massa e em porcentagern.

Caléular a porcentagem m/v e  volume de O, da 4gua oxige-

nada obtida.

Fazer os experimentos indicados a seguir.

Adicionar a um tubo de ensaio 10 gotas de solugio de K,CrO,,
cinco gotas de H,SO, (1:5 v/v),|20 gotas de éter etilico e 10
gotas da solugdo estoque de égua‘l oxigenada. Ndo agitar a mis-
tura. Observar e explicar o ocorr‘ido. '

Colocar em um tubo de ersaio 1(}) gotas de solugio de iodeto de
potéssio e cinco gotas de H,SO, (}iﬂuido (1:5v/v). A seguir, adi-
cionar 10 gotas da solugdo estoque de dgua oxigenada. Agitar.
Observar e anotar o resultado. | Adicionar gotas de dispersio
de amido. Observar e explicar o ocorrido. Fazer um branco (10
gotas de solugio de iodeto de potassio, cinco gotas de H,SO,
diluido (1:5 v/v) e algumas gotasi de dispersio de amido) e com-
parar as duas soluces. ‘

Colocar 10 gotas de H,O, a 20 volumes em quatro tubos de
ensaio. Adicionar, separadamente, aos quatro tubos, duas gotas -
de solugio 0,10 mol.L™* dos seguintes reagéntes: H,SO,, NaOH,
FeCl,, CuSO,. Usar um s6 reagente em cada tubo. Observar o
que ocorre comparar os resultados e explica-los.

A solugio de H,O, obtida deverd se recolhida e acondicionada
em frascos especialmente rotulados para isto.
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Exercicios

1. Escrever as equagoes quimicas balanceadas de todas as rea-
¢Oes efetuadas nesta pratlca

2. Por que a 4gua oxigenada pode atuar tanto como oxidante
quanto como redutor? Citar um exemplo de reacio quimica
de cada caso.

3. O PERIDROL é uma agua oxigenada a 40 % m/v. Qual éasua
concentracio expressa em volume de O,? -

4. A &gua oxigenada se decompébe espontaneamente. Adicio-
nando o H,0, com KMnO, em meio 4cido, 0 que vocé obser-
varia visualmente: |

1
a)Seo H202 estivesse bom.
b) Seo H202 estivesse totalmente decomposto.

5. Citar um agente que acelera e um que retarda a decomposicio
do H,0,.

6. H,0, puro pode ser usado, juntamente com um combustivel

apropnado em motores de foguete. Para que serve o H,O,
neste caso?
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dos resultados e suas concluss

esforgos desnecessirios, desp

‘mento dos aspectos técnicos e

Unidade 3

PPLANO DE SINTESE INORGANICA

.

dra utnhzar 0s conhecnmentos adqumdos nas uni-

dades antenores na execugao de um conjunto completo de etapas necessérias para
a obtengao de um composto inorganico e caractenzagao de seus coristituintes.

INTRODUCAC

Considera-se, nesta etapa das
citado a fazer um plano de tr;
as técnicas experimentais apr

aulas préticas, que o aluno esteja capa-
abalho e executar uma sintese usando
endidas. Redigir um relatério técnico

clentifico detalhado dos trabalhos experimentais de sintese, an4lise

Ges. Desta forma, o aluno acha-se em

condicdes de aplicar os conhecimentos e as habilidades adquiridas
no planejamento e na execucip de um trabalho cientifico.

O planejamento de qualquer ¢xperimento é essencial para se evitar

erdicio de materiais e recursos finan-

ceiros em tentativas intiteis ou de pouca valia.

O plano de sintese precisa, P

ortanto, apresentar uma justificativa

Para sua formula¢io e a definicio dos objetivos e resultados espe-

rados da pesquisa. A metodolagia usada para atingir estes objetivos

deve ser explicitada, ficando

para o plano de sintese e o detalha-
specificos da experiéncia.
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C 2

Sintese e Caracterizacio
de um Composto Inorganico -

Objetivo

* Sintetizar e caracterizar um composto inorganico.

~ De posse do nome do composto (ver Lista de Compostos Inorganicos -
p.62), o aluno deve procurar na bibliografia recomendada um processo
de sintese que possa ser executado usando os reagentes e materiais dis-
poniveis no laboratério. As reacses quimicas necessarias para caracte-
rizar os componentes também precisam ser escolhidas de acordo com

a disponibilidade de reagentes e solugbes, e também da viabilidade. .
Isto significa que devem ser descartadas as reagbes que exigem condi- -
¢Oes especiais ou que sejam perigosas e/ou geram rejeitos téxicos.

A sintese e caracterizacdo do composto serdo executadas, permitindo
a avaliacio da desenvoltura do aluno no manuseio dos materiais de
laboratério e também de sua habilidade para modificar e adaptar as
técnicas aprendidas.

ETAPAS A SEREM CUMPRIDAS

(1) Fazer uma pesquisa |bibliografica sobre o composto a ser
sintetizado:

A (2) Elaboraro plano de si’r tese 'f ver modelo do plano de sintese;

- (3) Executar a sintese do composto inorgénico, visando a obtencio
de 2,00g do produto e daracterizacdo de seus grupos constituin-’
tes; :

(4) Elaborar o relatério — ver modelo do relatério da sintese de um
composto inorganico. ’

MODELO DO PLANO DE SINTESE -

O planio de sintese a ser desenvolvido nesta disciplina é bastante sim-
plificado e deve conter o seguinte: '
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Titulo-do plaho de sintese

e Sintese e caracteriza¢io do.......

Identificacao do autor

e Nome do aluno, turma e data. -

Introducao

b\ 3 . -
e Apresentagio do assunto do planc de sintese incluindo: nomes,
¢6rmulas e massa molar dos reagentes e produtos esperados.

e Propriedades fisicas dos reagentes e produtos esperado: cor,
forma dos cristais, ponte de fusio, solubilidade, etc.

e Importancia e as aplica¢bes industriais, farmacéuticas, etc. do
composto a ser obtido (se encont ados em dicionarios de qui-
mica, enciclopédias, The Merck Index, etc.).

Obtencio e purificacdo
e Técnica original.

e (alculo do rendimento tedrice e

de excessos. Rendimento pra-

tico descrito na técnica original se houver.

e Tabela de solubilidade dos reagentes e dos produtos (quantita-

tiva de preferéncia). -

e Técnica adaptada para a sintese

atual. Devem ser relatadas as

novas quantidades dos reagentes e solventes e outras altera-

c6es efetuadas. Devem ser inclu
reacbes a serem realizadas e o
obtencio de 2,00 g do produto.

Caracterizagdo

e Identificacio dos grupos constit

e Preparagio da solugdo para a caz

tuintes por via Gmida (aquosa a

em 4gua, especificar o solvente 1

e Técnicas utilizadas paraa caractey
com as equac¢bes quimicas balar
constituinte).

Materiais e reagentes

idas as equacdes quimicas das
calculo das quantidades para

nintes.

acterizacio dos grupos consti-
4%. Se o produto for insoldvel
htilizado).

izacio dos grupos constituintes

hceadas (duas para cada grupo

e Relacio dos materiais (especificar as capacidades dos equipa-

N mentos).

e Relacio dos reagentes. Fornecey os dados do rétulo da embala-
_gem, tais como: pureza, fabricante, etc.

Bibliografia
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MODELO DO RELATORIO DA/SINTESE DE UM COMPOSTO INORGANICO

Titulo do plano de sintese | -

* Sintese e caracterizacio do

Identificacdo do autor

* Nome do aluno, turma e data.

Objetivos

Obtengdo e purificacio

® Descrigio resumida da obtencdo, purificacio e secagem .do
" produito. ‘

* Modificagbes do procedimento e quantidades utilizadas em ‘ ’

relacio ao plano original da sintese e as adaptacdes que se fize-
rem necessdrias.

* Rendimento prético e rendimento percentual.

Caracterizacio

* Descrigdo do produto obtido. Indique os aspectos' qualitativos,
tais como: estado fisico| cor, tipo de cristais, etc, o , ‘

¢ Descricio da preparacio da solugdo para caracterizacdo por via
~Umida dos constituintes do composto formado.

* Resultados dos testes de caracterizacdo. Dé as evidéncias, for-
. mulas quimicas, equagées quimicas balanceadas.

/
Conclusdo

* Avaliacio da identidade e/do rendimento da substindia sintetizada,
baseada na comparacio dos resultados obtidos com os da literatura.

/
* Avaliacio do rendimento. Havendo uma grande discrepancia,
» sugeriras causas de erros proviveis.

Bibliografia

4
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.y LISTA DOS COMPOSTOS INORGANICOS S
A SEREM OBTIDOS E CARACTERIZADOS COM AS RESPECTIVAS REFERENCIA

sulfato de aménio e ferro(Il)

SISLER, H. H.; STEWART, J. J; LIPPINCOTT, W.T. A Sys-

McGraw Hill, 1946.

1. | Fe(NH)).(S0O,),.6H .0 tematic laboratory course in general chemistry. New Y k: .
’ 250,88, hexaidratado (sal de Mohr) ematic ] y mé mistry. Sew for
» | The McMillan Company, 1961.
. sulfato de amonio e zinco BRAUER, G. (Ed.). Quimica inorganica preparativa. Trad.
2. | Zn(NH,),(50,),.6H,0 . :
hexaidratado J. M. Coronas. Barcelona: Ed. Reverté, 1958.
] . BRAUER, G. (Ed.). Quimica inorganica preparativa. Trad.
3. |Zn,(PO 2,40 fosfato de zinco tetraidratado '
. J. M. Coronas. Barcelona: Ed. Reverté, 1958.
sulfato de cromia(IIl) e potds- . -
RIESENTELD, E. Practicas de quimica inorganica. 2. ed.
4, {KCr(SO 4)2.12H20 sio duodecaidrato .
' : Trad. J. M. Pla Jani. Barcelona: Labor, 1943.
) (alttmen de crémio) '
sulfato de aluminio e potassio 1. ) ) "
) GRUBITSCH, H. Quimnica inorganica experimental. Trad.
5. |KAl(SO,),-12H,0 duodecaidrato ) ]
) M. T. Toral. Madrid: Aguilar, 1959.
' (altmen de potéssio)
sulfato de cobre e potdssio L. )
. RIESENFELD, E. Pratticas de quimica inorganica. 2. ed.
6. | K,Cu(s0,),.6H,0 duodecaidrato .
Trad. J. M. Pla Jani. Barcelona: Labor, 1943.
potassio hexaidratado . . :
. BLANCHARD, A. A.] PHELAN, J.W.; DAVIS, A.R. Syntetic
sulfato de cobre(1l) pentai- ] . L ]
7. | CuSO,. SH,0 indrganic chemistry. 5. ed. New York: John Wiley & Sons,
dratado
1936. _ ’
sulfato de ferro(Il) heptaidra- RIESENFELD, E. Practicas de quimica inorganica. 2. ed.
8. | FeSO,.7TH,0 ] ) i
i tado Trad. J. M. Pla Jani.|Barcelona: Labor, 1943.
ROCHOW, E. G. (Ed.). Inorganic syntheses. New York:
9. [CoCO carbonato de cobalto(Il) .
-8 McGraw Hill, 1960.|v. VI
' \ ROCHOW, E. G. (Ed.). Inorganic syntheses. New York:
10. | Cul iodeto de cobre(l} .
L McGraw Hill, 1960.|v. VL.
R FERNELIUS, W. C. (Ed.). Inorganic syntheses. New York:
11. | MnPO, fosfato de manganés{IIl) . 1
‘ v.
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I. LIVROS INDICADOS PARA A PESQUISA DA SINTESE DE UM COMPOSTO ‘
- INORGANICO . ‘

BABOR, J. A. Practicas de quimica general. Trad. J. 1. Aznares. México:
Nacional, 1945.

BOOTH, H. S. (Ed). Inorganic syntheses. New York: McGraw Hill,
1939.v.1 ) ’
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Edition. New York: Academiic Press, 1963.v.1 '
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IL. LIVROS INDICADOS PARA A CARACTERIZACAO DE UM COMPOSTO

INORGANICO ‘

VOGEL, A. 1. Quimica analitica qualit
Mestre Jou, 1981. ‘

ALEXEYEV, V. Qualitative analysis. N

ativa. Trad. A. Gimero. S3o Paulo:

floscou: Mir, 1970.
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1. FILTRACAO

A operacdo conhecida como fild
sélida da fase liquida em uma mi
meio filtrante com diferentes po
de silica porosa, funil com placa
etc.), que é escolhido dependendo d

Filtracao Stmples

Para a filtracio simples usa-se o

longo ou curto, liso ou raiado, e n

. O papel de filtro é dobrado como
se a0 meio (1), novamente ao m
forma de um funil (3). O papel 4
umedecendo-o com dgua destilad

e cuidadosa pressio. Esse procedi
 fique bem aderido ao vidro e elin
usa um funil raiado, deve-se ton
dobra do papel nio coincida com

\_/

ragdo consiste na separag;éo da fase
stura. A separagdo é efetuada por um
rosidades (filtro de vidro com fundo
le vidro sinterizado, algodio de vidro,
la natureza da fase sélida (precipitado).

/

funil de vidro,, que pode ser de colo
o qual se adapta o papel de filtro.

indica a Figura A.1. Primeiro dobra-

eio (2) e abre-se de modo a tomar a

e filtro dobrado é adaptado ao funil
a e fazendo com os dedos uma leve
mento faz com que o papel de filtro
ninando as bolhas de ar. Quando se
nar cuidado para que a saliéncia da

2 ranhura do funil.

FIGURAA.1 - Como dobrar o papel de filtro
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Passa-se, entdo, um pouco de dgua destilada para verificar se a
coluna liquida que percorre o colo do funil n3o esta interrompida,
evitando-se assim a formacdo de “rosério”.

Coloca-se o funil com o papel de filtro em um suporte encostando-se
a extremidade do colo do funil na parede initerna do vaso receptor
para evitar projecdes do filtrado (Figura A.2).

A mistura a ser filtrada é transferida}ara o funil com o auxilio de

um bastio de vidro, como mostrado na Figura A.2. Deve-se encher
o funil no maximo até que a superficie do liquido esteja aproxima-
damente a 1 cm abaixo das bordas do papel de filtro. Em geral, apés
transferida toda a mistura para o filtro, lava-se o béquer que a conti-
nha e o bastiio de vidro, para retirar o precipitado que ficou aderido,
e também o residuo no filtro. A lavagem é feita com jatos de dgua
da pisseta (jatos “fortes” e “breves”), recolhendo-se as lavagens no A
filtro com o residuo. Se o residuo estiver muito aderido ao béquer,
pode-se usar um bastio de vidro com ponta de borracha para ajudar
a lavagem. Em alguns casos a lavagem ndo é feita com 4gua, mas
com outro liquido ou solvente, dependendo do residuo.

FIGURA A.2 - Filtragao simples

Filtracdo a Pressdo Reduzida

Na ﬁitragéo 4 pressio reduzida, o papel de filtro é adaptado a um
funil de Biichner e este ao quitassato (Figura A.3). O quitassato é
ligado 2 bomba de vécuo ou a trompa d'agua. ’

Com o auxilio do bastdo de vidro adiciona-se o precipitado ao funil
de Biichner, nio enchendo nunca mais do que aproximadamente de
1 cm das bordas. Liga-se entéo a bomba de vacuo (ou abre-se a tor-
neira de 4gua ligada a trompa). Terminada a filtracao desconecta-se
primeiro o quitassato da bomba de Vacuo (ou trompa d’agua) antes
de desligé—la (ou fechar a torneira de agua). Terminada a fﬂtragéo;
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lava“se 0 béquer para transferir todo o residuo para o funil, o bastio

e o residuo no funil.

~

FIGURA A. 3 - Montagem para uma filtragio|3 vicuo

A lavagem do residuo no funil pode ser feita com a bomba de vicuo
desligada ou com ela ligada, dependendo do residuo, usando-se, se
conveniente, o bastio de vidro para revolver o residuo, com cuidado
para ndo estragar o papel de filtro. Quando o precipitado é muito
volumoso é conveniente, antes de desligar o funil de Biichner da

bomba, apertar o res1duo com| a
vidro.

]

parte achatada de uma rolha de

A pulveriza¢io de uma substindia
de quimica com as mais diferentes

. PULVERIZACAO DE UMA SUBSTANCIA

sélida é feita em um laboratério

finalidades. Por exemplo:

* determinar seu ponto de fusio;

~

* facilitar sua reagio com outra(s) substincia(s);

* facilitar sua dissociacio ern solvente adequado;

. permitir pesagens mais precisas, etc.

Para trlturar um sélido usa-se o gral ou almofariz e o pistilo (Figura

A.4). Estes podem ser metalicos,

de porcelana, de vidro ou dgata.

Cuidados devem ser tomados ao triturar um sélido desconhecido,
, pois algumas substancias explodem, quando trituradas ou submeti-
das a for¢a: por exemplo, os percioratos em presenca de substincias

organicas. -

3. SECAGEM DE SUBSTANCIAS SOLIDAS

A'secagem de um sélido pode ser efetuada de vérias maneiras, depen-

dendo da natureza do mesmo e do

tipo e quantidade das i impurezas

voldteis que devem ser removidas, bern como de fatores como tempo

P

FIGURA A4 Almofarize o

pistilo.

67
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e equipamentos disponiveis. Nos casos mais gerais, a substancia é
colocada em uma capsula de porcelana, vidro de relégio ou pesa-fil-
tro, e submetida a'um decs seguintes processos:

e secagem ao at, a temperatura ambiente: expde-se o sistema ao
ar, até que sua massa nao varie mais;

/o secagem por aquecimento, em banhos ou em estufa: aquece-se 0
sisterna, a uma temperatura apropriada (por exemplo, 5210°C
acima’da temperatura de ebuli¢do do liquido que impregna o
s6lido). Apbs o aquecimento, a substancia é geralmente colo-
cada em um dessecador para que volte & temperatura ambiente,
sem abscrver umidade do ar;

‘e secagem em ambiente fechado e seco, muitas vezes a pressao
reduzida usando-se o dessecador. O dessecador é um aparelho
de vidro pyrex’, grosso e resistente, capaz de suportar baixas
pressdes internas. A Figura A.5 mostra um dessecador.

. L S
‘torneira para ligagao
a bomba de vacuo \
4\

local para colocagéo
do secante ou
desidratante

placa de porcelana
com furos
Figura A.5-Dessecador

A maneira correta de abrir um dessecador é indicada na Figura AS.
Para manter uma atmosfera com baixo teor de umidade, o desseca-
dor deve conter um agente desidratante na sua parte inferior e s6
deve ser aberto quando houver nece ssidade. Os secantes mais usa-
dos para dessecadores sao silica-gel e cloreto de célcio anidro. '
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