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Orientacoes Iniciais e Informacoes Gerais

NORMAS DE SEGURANCA

As normas gerais de utilizagdo de Laboraté-
rios do Instituto de Quimica estdo disponiveis em
http://www.quimica.ufrn.br/quimica/site/documento

NORMAS DE FUNCIONAMENTO

Nao serd permitida a presenca de alunos em qual-
quer dos laboratérios sem o acompanhamento de um
professor ou técnico(a) responsavel.

Cada aluno deverd preencher o TERMO DE RES-
PONSABILIDADE (PAGINA 05) e entregar ao professor
da disciplina no seu primeiro dia de aula pratica. O for-
mulario encontra-se disponivel também para preenchi-
mento no site da disciplina, na aba Formulario Acesso,
devendo ser assinado manualmente.

EM CASO DE ACIDENTE

Independente da gravidade:

¢ Mantenha a calma

¢ Interrompa o trabalho

e Advirta as pessoas proximas

e Avise ao professor ou técnico

¢ Siga as recomendacgoes listadas na pag.17

DivisA0 POR GRUPOS

Na primeira aula experimental cada turma ¢é divi-
dida em até 5 grupos, com no maximo 3 estudantes
por grupo, mantidos fixos por todo o semestre, salvo
em expressa autorizagdo do professor.

Cada grupo é responsavel pela organizagao e pre-
servacao de um armario contendo vidrarias e equipa-
mentos utilizados nos experimentos, sendo dever seu
conferir a quantidade e integridade dos materiais ao
inicio e término de cada aula.

ANTES DOS EXPERIMENTOS

Leia o roteiro, pesquise, realize o pré-Lab!
Em todas as aulas préticas os alunos devem portar
seus cadernos de laboratério devidamente organizados,
contendo o pré-laboratério (manuscrito) e as tabelas
a serem preenchidas com os dados dos experimentos.
A critério do professor, a realizacdo da atividade pra-
tica poderd ser suspensa caso o caderno de laboratério
pré-organizado nao seja apresentado antes do inicio da
atividade. E inconcebivel que se realize um ex-
perimento sem antes planeja-lo.

Além do caderno de laboratério, a execucdo dos
experimentos s6 serd permitida se o aluno estiver ves-
tido adequadamente (calca, sapato, bata, cabelo preso
e sem adornos que comprometam sua seguranga e/ou
da turma, ainda que seja para aula demonstrativa).

A tolerdncia para a entrada na aula é de 5 min,
exceto por situagdes excepcionais avaliadas pelo pro-
fessor.

DURANTE 0S EXPERIMENTOS

Observe, anote, questione! Os materiais e equi-
pamentos de laboratérios sdo de utilizacao coletiva, de
modo que TODOS devem trabalhar com responsabili-
dade para evitar acidentes, desperdicios e inutilizagao
da instrumentagao. Portanto, NAO REALIZE TAREFAS
QUE NAO ESTEJAM PREVISTAS NO ROTEIRO/MANUAL
OU QUE NAO SEJAM EXPRESSAMENTE AUTORIZADAS
PELO PROFESSOR OU TECNICO RESPONSAVEL.

Deve-se evitar: ausentar-se do laboratério durante
os experimentos; alimentar-se dentro do laboratério;
manter conversas paralelas e brincadeiras; portar obje-
tos desnecessarios em cima das bancadas.

APOS 08 EXPERIMENTOS

Organize a bancada; trate os dados, orga-
nize os resultados e apresente ao professor! E
de suma importancia que cada aluno se esforce para
manter o laboratério limpo e organizado, de forma a
permitir o seu uso posterior, sendo dever do grupo in-
formar ao professor qualquer ocorréncia relacionada a
quebra de vidrarias ou avarias em intrumentos/equipa-
mentos para registro em livro de ocorréncias.

As orientagoes quanto ao descarte de materiais esté
contida em secdo especifica no roteiro de cada pratica.

Assim como existem as atividades pré-Lab, esta edi-
¢do consta com atividades pds-Lab, que podem abor-
dar desde o tratamento dos dados coletados até a con-
sulta de informagoes adicionais sobre os procedimentos
e substancias estudadas.

FONTES DE CONSULTA

Tenha como fontes de consulta de dados o CRC
Handbook of Chemistry and Physics - Library e o Com-
pendium of Chemical Terminology - Gold Book IUPAC,
bem como os valores tabelados aqui na apostila.

Referéncias especificas sdo dispostas no roteiro de
cada experimento. N&ao se prenda apenas a este ma-
nual; pesquise nas referéncias disponiveis na Biblioteca
Central da UFRN e na Biblioteca Setorial do I1Q (Pré-
dio do IQ3).

TRATAMENTO DE DADOS

Além do tratamento manual dos dados, utilize cal-
culadora cientifica, planilhas de cdlculo (Excel ou Li-
breOffice Calc) ou programas especificos para a cons-
trugdo de graficos quando for interpretar os resultados
obtidos nos experimentos.

CRONOGRAMA DA DISCIPLINA

As disciplinas QUI1021 e QUI0312 possuem carga
horaria de 45 h, ministradas em 3 aulas consecutivas
por semana. Em cada encontro o mesmo experimento é
realizado simultaneamente pelos grupos, conforme su-
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gerido no Cronograma Geral de Experimentos,
sendo as datas e horarios repassados por meio do SI-
GAA e apresentado nas primeiras aulas por cada pro-
fessor responsével pela disciplina.

A proposicdo do cronograma de praticas visa ape-
nas a uniformizacdo dos experimentos para o melhor
planejamento e organizacao dos trabalhos pelo corpo
técnico do laboratério. NAO HA REPOSICAO DE AULAS
EXPERIMENTAIS!

Para atender aos novos PPC’s (Projetos Pedagé-
gicos de Cursos) de Quimica do IQ, as aulas foram
distribuidas como:

Aulas Teéricas:

e Aula 1: Apresentacdo da Disciplina. Seguranga
e normas de utilizacao dos laboratérios

e Aula 2: Materiais, manuseio de instrumentacao
e tratamento de dados

Aulas Praticas:

e Exp 1:
o Exp 2:
o« Exp 3:
o Exp 4:
e Exp b5:
o Exp 6:
o Exp T:
o« Exp 8:

Medidas de massa, volume e temperatura
Reacgdes quimicas - Parte [

Reacgoes quimicas - Parte 11

Processos de separacao de misturas
Preparo de solugoes

Padronizacao de solugoes

Densidade de sélidos e solugoes
Retrotitulagao

« Exp 9: Agua de Hidratacio
o Exp 10: Pratica Integrativa

AVALIACOES

Serdo realizadas 3 avaliacoes (Py, P2, P3) individu-
ais, escritas e presenciais, cada uma realizada apds o
altimo experimento de cada unidade, com uma tUnica
Reposicao (R), também individual, escrita e presen-
cial, realizada apds a 32 prova e podendo conter todo
o conteudo referente as 3 unidades, conforme pré-
estabelecido pelo professor responsavel em plano de
curso da disciplina.

Fica a critério do professor compor as notas com
demais atividades, como a elaboracao e apresentacdo de
Relatérios, devendo constar em plano de curso, além
da possibilidade de inclusdo de Aulas de Revisdio em
razdo de adequagoes do calenddrio académico.

Para mais detalhes, consultar a RESOLUCAO N°
171/2013-CONSEPE/UFRN, de 5 de novembro de
2013.

LOCAL DAS AULAS

Aulas Teéricas: Sala de Aulas do IQ1, ou no Setor
de Aulas IIT (Sala 3F1), ou no Auditério do 1Q3, ou
nos Labs A, B e C do IQl. Experimentos: Lab A, B
e C do IQ1.

A Coordenagio



Ementa e Cronograma

EMENTA

Componente QUI0312: Quimica Experimental

1 Conceitos fundamentais: seguranca no laboratério. Manuseio de aparelhagem. Técnicas béasicas para uso
de vidraria no Laboratorio

2 Operagdes com misturas: Destilacao simples. Separagio e purificagdo de compostos.

Estequiometria: reagdes quimicas. Reagente limitante. Calculo de rendimento.

4 Solugoes e titulagdo de acidos e bases: cédlculo e preparo de solugoes. Diluicdo. Titulagdo e padronizagao
de solugoes. Célculo de porcentagem.

5 Cinética, equilibrio e termoquimica: fatores que influenciam a velocidade das reagoes quimicas. Estudos
das reagoes de oxidagao-reducdo. Calorimetria de solugoes

w

Componente QUI1021: Quimica Experimental

1 Conceitos fundamentais sobre seguranga no laboratério (vestimenta, EPIs, EPCs, agdes diante de situagdes
de emergéncia, procedimentos basicos de manuseio de substincias quimicas)

Manuseio de aparelhagem. Técnicas basicas para uso de vidraria no Laboratério. Erros experimentais.
Operagoes com misturas. Destilagdo simples. Separacdo e purificagdo de compostos.

Reagbes quimicas.

Calculos quimicos. Reagente limitante. Célculo de rendimento.

Solugoes e titulagao de acidos e bases. Célculo e preparo de solu¢oes. Dilui¢ao. Titulagido e padronizacao
de solugoes.

S O = W N

CRONOGRAMA PROPOSTO* DE AULAS

Contetdo Modalidade Data

1 Programa. Cronograma. Segurancga e Materiais Comuns de Laboratério Tedrica

2 Erros Experimentais, Coleta e Tratamento de Dados Tebrica

3 Manuseio de Aparelhagem: Medidas de Massa, Volume e Temperatura Experimental

4 Reagoes Quimicas - Parte I Experimental

- Revisdo / Exercicios Tedrica [Opcional]
5 Primeira Avaliagio Avaliacdo Escrita
6 Reagoes Quimicas - Parte 11 Experimental

7 Separacao de Misturas: Filtracao e Destilagao Experimental

8 Preparo de Solugoes Experimental

9 Padronizacao de Solugdes Experimental

- Revisdo / Exercicios Tedrica [Opcional]
10 Segunda Avaliacio Avaliacao Escrita
11 Determinagao da Densidade de Solugoes e Sélidos Experimental
12 Retrotitulagao: Determinagdo do Teor de Mg(OH), no Leite de Magnésia Experimental
13 Agua de Hidratacao Experimental
14 | PROJETO INTEGRATIVO: Sintese do FeSO, - 7H,O, purificacdo e caracterizagio Experimental

- Revisdo / Exercicios Tedrica [Opcional]
15 Terceira Avaliagdo Avaliacdo Escrita
- Reposicao Avaliacao Escrita

* A proposicao de um calendério de experimentos visa o planejamento e organizagao para a preparagao de aulas pelo
corpo técnico do laboratorio.




Ficha de Cadastro do Usuario do Lab

Termo de Responsabilidade para uso do Laboratério de Quimica

Eu, , matriculado nesta universidade
sob o numero , declaro conhecer as Normas de Seguranca do Laboratdrio
de Quimica do Instituto de Quimica da UFRN.

Comprometo-me a atuar com seriedade, compromisso e responsabilidade, utilizar os equipa-
mentos de protecéao individuais (EPI’s) e coletivos (EPC’s) e zelar pela sala limpa e as suas
instalacdes, assim como cumprir as Normas de Seguranca dos Laboratdrios de Quimica do I1Q

juntamente com este termo de responsabilidade.

Obs.: é altamente recomendado o uso de jaleco de algodao porque em caso de incidente com fogo o

jaleco sintético podera causar lesées graves.

Nome:
Telefones de algum responsavel (para contato em caso de acidente):
Curso: Turma:

Professor da Disciplina:

Caro aluno, se possuir algum(s) tipo(s) de alergia a produto(s) quimico(s), especifique abaixo:

Obs.: Se vocé desconhece ter alguma alergia, recomendamos que faca um teste alérgico antes de ini-

ciar as aulas experimentais para evitar algum tipo de incidente grave.

Caso tenha alergia, qual(is) tipo(s) de antialérgico tem usado? Algum especifico?

Obs.: caso faca uso de algum antialérgico, traga sempre consigo!

Eu, assumo o risco de lidar com

produtos quimicos no laboratdrio de

\{ Assinatura:
Data: / /
Recortar este termo e entregar ao professor no 12 dia de aula
Eu, , professor da disciplina de Quimi-
ca Experimental, recebi do aluno(a)
matricula , 0 Termo de Responsabilidade para uso dos Laboratdrios de
Quimica. Ass.: Data: __/_/

Ao entregar o termo, solicite a assinatura do professor e guarde este recibo

Este formulario encontra-se disponivel também para preenchimento no site da disciplina, na aba Formulario
Acesso, devendo ser impresso e assinado manualmente para entrega ao professor.

A Coordenagio
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MATERIAIS COMUNS DE LABORATORIO

1.1 OBJETIVOS

1 Conhecer as normas gerais de segurancga e utilizacdo de laboratérios de quimica;

2 Identificar as vidrarias e materiais mais comuns de laboratério;

3 Identificar o grau de risco de substancias quimicas pelo diagrama de Hommel e pictogramas;
4 Conhecer os equipamentos de protegao individual e coletiva;

5 Elencar os acidentes mais comuns em laboratério e seus primeiros socorros.

1.2 CONSIDERACOES GERAIS

1.2.1 PARTE I - SEGURANGA NO LABORATORIO

1.2.1.1 - Principais acidentes e recomendagoes gerais

O laboratério é um dos principais locais de trabalho do quimico. Existe certo risco associado ao trabalho
em laboratérios de quimica de um modo geral, uma vez que os individuos ficam mais frequentemente expostos
a situagdes potencialmente perigosas. Os principais acidentes em laboratoérios de quimica se devem a:

o ferimentos provocados pela quebra de pecas de vidro;

« contatos com substancias cdusticas';

e queimaduras por contato com vidrarias aquecidas;

e incéndios com liquidos inflamaveis;

e explosoes pela mistura inadvertida de substancias mal acondicionadas.

E preciso, entdo, planejar cuidadosamente o trabalho a ser realizado e proceder adequadamente no labo-
ratorio a fim de minimizar riscos. Também, deve-se sempre procurar conhecer as propriedades toxicoldgicas
das substancias com que se trabalha, em termos agudos e crénicos e, caso as substancias sejam desconhecidas,
deve-se tomar os cuidados necessarios para evitar eventuais intoxicagoes.

Dentro dos limites do bom senso, ao se trabalhar no laboratério deve-se considerar toda substancia como
potencialmente perigosa e evitar contatos diretos, seja por inalagao, por ingestdo ou por contato com a pele.

Quando estiver trabalhando no laboratério tenha sempre as seguintes precaugoes:

1. Verifique o local e o funcionamento dos dispositivos de seguranca no laboratério (extintores de incéndios,

chuveiros de emergéncia, saida de emergéncia, etc.);

2. Trabalhe com atencdo, calma e prudéncia. Em experimentos didticos, realize somente os procedimentos

autorizados pelo professor responsavel;

3. Trabalhe sempre acompanhado no laboratério;

4. Leia com atencao e previamente os roteiros das experiéncias a serem realizadas;

5. Vista roupa e calgados adequados: jaleco, calca comprida e sapato fechado. Use 6culos de seguranga. Se

tiver cabelos compridos, mantenha-os presos atras da cabeca;

6. Todas as substancias, de certo modo, podem ser nocivas ou perigosas e, portanto, devem ser tratadas com
cautela e respeito;

Evite o contato direto com as substancias do laboratoério;

Lave as maos apds o eventual contato com as substancias e ao sair do laboratério;

N&o coma, ndo beba e néo fume dentro do laboratério (néo fume em lugar nenhum);

10. Se estiver fazendo uso de algum medicamento cujo efeito colateral seja o sono, evite a manipulacao de
substancias e avise ao professor;

11. Utilize somente reagentes disponiveis na sua bancada de trabalho ou aqueles eventualmente fornecidos
pelo professor. Nao utilize reagentes de identidade desconhecida ou duvidosa;

12. Quando diluir acido sulfurico, acido nitrico, acido cloridrico, ou outro acido forte, faga sempre o seguinte:

© x N

ISubstacia basica que causa corrosio ou queimadura quimica. Por exemplo: hidréxido de sédio (NaOH), comumente conhecida
como séda cdustica.

10
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ponha o acido lentamente e com cuidado na dgua. Nunca adicione dgua ao acido. O desenvolvimento
muito rapido de calor, gerado pela adicdo de 4gua ao acido, pode provocar a quebra violenta do recipiente;

13. Mantenha sua bancada de trabalho organizada e limpa;

14. Nao despeje as substancias indiscriminadamente na pia. Informe-se sobre como proceder a remogao ou o
descarte adequado;

15. Nao jogue na pia: papéis, palitos de fésforo ou outros materiais que possam provocar entupimento;

16. Trabalhos que envolvem a utilizagdo ou formacao de gases, vapores ou poeiras nocivas devem ser realizados
dentro de uma capela de exaustao;

17. Tenha cuidado com o manuseio de vidraria. O vidro é fragil e fragmentos de pegas quebradas podem
causar ferimentos sérios. Tome cuidado ao aquecer material de vidro, pois a aparéncia deste é a mesma,
quente ou frio;

18. Nunca realize reagdes quimicas nem aquega substancias em recipientes fechados, pois o aumento da pressao
interna pode causar explosoes;

19. Tenha cuidado com o uso de equipamentos elétricos. Verifique a voltagem antes de conecta-los. Observe os
mecanismos de controle, especialmente para elementos de aquecimento (chapas, mantas, banhos, fornos,
estufas, etc);

20. Ao aquecer um tubo de ensaio nao volte a extremidade do mesmo para si ou para uma pessoa proxima
e nunca olhe diretamente dentro de um tubo de ensaio ou outro recipiente onde esteja ocorrendo uma
reacao, pois o contetido pode espirrar nos seus olhos;

21. Sempre que quiser verificar o odor de um liquido que estd sendo aquecido, ndo ponha o rosto diretamente
sobre o recipiente que contém o liquido. Com a mao em forma de concha traga para o rosto o vapor que se
desprende do recipiente. Tenha esse mesmo cuidado quando quiser verificar o odor de qualquer material.
Nunca cheire diretamente qualquer substancia quimica;

22. Nunca verifique o sabor de uma substancia quimica, nem mesmo aqueles com o mais "doce"dos aromas;

23. Qualquer experiéncia onde possa ocorrer desprendimento de vapores venenosos ou corrosivos deve ser
realizada em uma capela, que é um ambiente fechado, com escape natural ou produzido por um exaustor,
diretamente para a atmosfera;

24. Se houver contato de dcido ou base forte com a pele, o que pode ocasionar queimaduras, lave imediatamente
o local afetado com bastante dgua corrente;

25. Comunique imediatamente ao professor responsavel qualquer incidente? ocorrido durante a execucio dos
trabalhos de laboratorio.

1.2.1.2 - Equipamentos de protecao coletiva

Os equipamentos de protecao coletiva (EPC) de um laboratério de quimica sdo aqueles destinados ao uso
por todos os usudrios em situagoes de necessidade. Esses equipamentos ficam fixos e em posigdes estratégicas,
disponiveis para acesso rapido e facil. Sdo exemplos de EPC’s:

a) capelas de exaustdo: estrutura munida de exaustor destinada a manipulagdo de produtos quimicos
que liberem gases ou vapores téxicos/corrosivos. Por precaugdo, as reagdes quimicas e processos (como
extragoes com refluxo) onde ocorrem liberacao de gases ou vapores devem ser necessariamente realizadas
nas capelas de exaustao;

b) chuveiro de segurancga: chuveiro acionado por alavanca manual que aciona um fluxo controlado de dgua
em uma velocidade alta o suficiente para realizar o processo de descontaminacdo, mas sem machucar os
usuarios. Devem ser utilizados em casos de derramamento de grandes quantidades de produtos quimicos
sobre o operador. No caso do avental estar encharcado com produtos quimicos, este deve ser retirado
antes do operador efetivamente utilizar o chuveiro;

c) lava-olhos: na maioria das vezes encontra-se acoplado ao chuveiro de emergéncia. E acionado por pedal
posicionado na base do chuveiro, que aciona um fluxo de d4gua controlado, com velocidade baixa, através
de esguichos em direcdo aos olhos, permitindo uma descontaminagao inicial de maneira eficiente;

d) extintores de incéndio: os extintores de incéndio sdo classificados em quatro tipos: gés carbdnico
(CO,), pé quimico, espuma e dgua. A indicagdo de cada tipo de extintor estd associada a classes de
incéndios distintas. Além disso, como estratégia geral para o combate a incéndio em um laboratério de
quimica recomenda-se o emprego de baldes de vermiculita® e areia associados a extintores de p6é quimico
ou CO,. Ver Tabela 1.1.

20 acidente é aquele evento que acontece de forma néo programada, inesperada e que interrompe a atividade, j4 o incidente
é uma ocorréncia nao planejada, mais amena, mas que poderia levar a um acidente se nao for contida. Exemplo: Se durante o
aquecimento de uma substancia utilizando uma determinada vidraria houver uma trinca no vidro (incidente), e o experimento néo
for cessado (por inobservancia, imprudéncia ou impericia), a vidraria poderd se romper causando um dano maior (acidente).

3Mineral de baixo custo, formado por hidratacio de certos minerais basalticos e que possui férmula
(MgFe, Al)3(Al, Si)4010(OH)2 - 4H20. Amplamente utilizado na construcdo civil, como em camaras a prova de fogo e no
miolo de portas "corta-fogo".
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Tabela 1.1: Tipos de extintores de incéndio e seu emprego, de acordo com a classe de incéndio.

. . Classes de incéndio
Extintor Alcance do jato (m) A B C
Gés carbonico (CO,) la?2 ruim bom excelente
P6 quimico seco 2a4 ruim excelente bom
Espuma 9al8 regular | excelente -
Agua (gds) 9a 20 excelente * -

* S6 em forma de borrifo, saturanto o ar de umidade.

A - papel, madeira, etc., materiais que deixam brasa ou cinza e requerem um agente que molhe e esfrie;
B - liquidos inflaméveis (6leos, gasolina, etc.) requerem agao rapida de resfriamento e abafamento;

C - equipamentos elétricos requerem agente ndo condutor de eletricidade.

e) manta corta-fogo: utilizada para abafamento (redugdo do acesso ao O,) de tecidos em chama, usa-
das para apagar rapidamente pequenos incéndios. Eles sao feitos em tecido de alta resisténcia térmica
(suportam até 500 °C);

f) caixa de primeiros socorros: deve estar facilmente acessivel e conter: atadura, gaze, esparadrapo,
uma pomada especifica para queimadura (picrato de butesin), 4gua boricada, etanol para desinfecgdo,
soro fisiolégico, solugdes de 4cido acético e bicarbonato de sédio 1%, pinga e tesoura;

Identifique esses EPC’s no laboratdrio!!!

1.2.1.3 - Equipamentos de protecao individual

Os equipamentos de protecao individual (EPI) sdo aqueles em que cada individuo deve portar ao adentrar
no laboratério, independente de estar realizando algum procedimento especifico. Além dos aparatos desenhados
para uso especifico no laboratoério, a indumentaria pessoal também faz parte das medidas de protecao, como:

a) cabelos: se grandes, devem ser mantidos presos. Nao se deve utilizar chapéu, boné ou outro vestuério de
cabeca;

b) vestimenta pessoal: sepatos fechados e calgas compridas. Blusas e camisetas devem atender ao decoro
e formalidades do ambiente;

c) adornos: devem ser evitados ao maximo. Em caso de acidentes, quanto menos adornos ligados ao corpo,
melhor;

d) lentes de contato: deve ser evitado, mesmo que seja usado 6culos de protecao.

Com relagao aos EPI’s especificamente planejados para uso em laboratérios de quimica, seu objetivo principal
é minimizar a possibilidade de contato das substdncias quimicas manipuladas com a pele, olhos e sistema
respiratorio. Existem EPI’s de uso especificos para determinadas atividades, de modo que listaremos aqui
apenas os mais comuns e recomendados para uso em laboratérios de quimica:

a) avental (jaleco): para protecdo adequada o jaleco deve ter mangas compridas e comprimento até os
joelhos, fechamento frontal (com velcro ou botdes de facil abertura), usado sempre fechado. O tecido
recomendado é o de algodao grosso, por queimar mais devagar e reagir com acidos e bases, evitando que
essas solucgbes atinjam a pele. ESSAS VESTIMENTAS NAO PODEM SER CONFECCIONADAS DE TECIDOS
SINTETICOS INFLAMAVEIS COMO TERGAL E SIMILARES;

b) protecdo respiratdria: esses equipamentos devem ser utilizados apenas quando as medidas de protecao
coletiva (capelas com exaustao adequada) nao existirem ou forem insuficientes. Os mais comuns sdo os
respiradores com filtros mecénicos (apresentam uma barreira fisica e s@o eficientes contra a inalacdo de
particulas) e respiradores simples com filtros quimicos (possuem filtros adsorvedores capazes de reter gases
e vapores de substincias quimicas);

c) luvas: As luvas protegem as maos durante manipulagdes de substéncias corrosivas. As méaos devem ser
lavadas mesmo apds o uso e retirada das luvas. Nao ha luvas com materiais que protejam contra todos os
produtos quimicos, simultaneamente. Para diferentes aplicagoes, deve-se observar a Tabela 1.2 (préxima

pagina)
1.2.1.4 - Sinalizacdo de seguranca

Devido ao pequeno espacgo disponivel nos rétulos dos produtos quimicos industrializados sao utilizados alguns
simbolos especiais, que devem ser conhecidos (Obs.: vocé ndo deverd decord-los (a0 menos ndo neste curso),
mas se familiarizar e saber onde procurar as informagoes nele contidas). Estes simbolos correspondem aos
pictogramas, as frases de risco e frases de seguranca, ¢ ao diagrama de Hommel, todos apresentados
a seguir.

e PICTOGRAMAS: séo simbolos graficos que identificam determinadas caracteristicas das substancias quimi-

cas e sao empregados na rotulagem de containers e avisos no local de trabalho, bem como no transporte de
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Tabela 1.2: Principais tipos de luvas e suas aplicagbes. Obs.: Pesquise na internet imagens de luvas destes
tipos.

Borracha butilica
Boas para cetonas e ésteres, ruins para os demais solventes.
Latex*
Boas para acidos e bases diluidas, péssimas para solventes organicos.
Neopreno
Boas para acidos, bases, perdxidos, hidrocarbonetos, dlcoois, fendis.
Ruins para solventes halogenados e aromaéticos.
PVvC
Boas para acidos e bases, ruins para a maioria dos solventes organicos.
PVA
Boas para solventes aromaticos e halogenados, ruins para solucoes aquosas.
Nitrila
Para uma grande variedade de solventes organicos, e também para acidos e bases.
Viton
Excepcional resisténcia a solventes aromaticos e halogenados.
Kevlar aramida
Para manusear vidrarias e materiais aquecidos.

* Luvas descartéveis, nao devem ser reutilizadas.

mercadorias. Como sdo utilizados internacionalmente, seu texto apresenta-se em inglés. Sua padronizagao
é realizada pelo Sistema Globalmente Harmonizado de Classificacio e Rotulagem de Produtos Quimicos
(GHS, do inglés Globally Harmonized System of Classification and Labelling of Chemicals), cujos principais
pictogramas sao mostrados na Figura 1.1:

QPO
‘ ,,
909895
DO

Figura 1.1: Exemplos de pictogramas utilizados em rétulos de embalagens de produtos quimicos, segundo a
GHS (Sistema Globalmente Harmonizado de Classificacdo e Rotulagem de Produtos Quimicos.
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e« FRASES DE Risco: As frases de risco sdo identificadas pela letra “R” e dizem respeito ao risco que o
operador estd exposto ao manipular aquela substancia. Existem ainda as frases combinadas, utilizadas
quando as substincias apresentam mais de uma caracteristica de risco. (ver Anexo I)

e« FRASES DE SEGURANCA: As frases de seguranga sao identificadas no rétulo pela letra “S”. Essas frases
nos remetem as recomendacgoes de seguranga necessarias, que devemos exercer quando necessitarmos de
manipular aquelas substancias quimicas. Assim como as frases de risco, as frases de seguranca também
podem ser combinadas. (ver Anexo I)

Tabela 1.3: Classificacdo dos pictogramas universais de seguranca da GHS apresentados na Figura 1.1

PICTOGRAMAS DE RISCOS FfSICOS
Explosivo; Inflamavel; Oxidante; Gas comprimido
PICTOGRAMA DE RISCO FfSICO E QUIMICO
Corrosivo
PICTOGRAMAS DE RISCOS PARA A SAUDE
@ Téxico; Prejudicial; Perigo a saude
PICTOGRAMAS DE RISCOS AO MEIO AMBIENTE
@ Nocivo ao meio ambiente
PICTOGRAMAS DE TRANSPORTE - EXPLOSIVOS

Divisao 1.1¢ Divisao 1.2 Divisao 1.3¢
Divisao 1.4% Divisao 1.5% Divisao 1.6/;

PICTOGRAMAS DE TRANSPORTE - (GASES

e Gas inflamavel; e Gas nao-inflamavel e ndo-téxico; Gas toxico
PICTOGRAMAS DE TRANSPORTE - LIQUIDOS E SOLIDOS INFLAMAVEIS
e Liquido Inflamavel; Substancias sujeitas a combustio espontinea;
Sélidos inflamaveis, substiancias auto-reativas e explosivos s6lidos dessensibilizados;
e Substancias que em contato com a Agua emitem gases inflamaveis
OUTROS PICTOGRAMAS DE TRANSPORTE DA GHS
Substancias oxidantes; e (29) Peréxidos organicos;

Substancias téxicas; Substancias corrosivas

a) Substéncias e artigos que apresentam risco de explosdo em massa

b) Substancias e artigos que apresentam risco de proje¢do, mas ndo risco de explosdo em massa

¢) Substancias e artigos com risco de incéndio e risco de explosdo menor ou risco de proje¢do menor ou ambos, mas
nao risco de explosdo em massa

d) Substancias e artigos classificados como explosivos, mas que ndo apresentam riscos significativos

e) Substancias muito insensiveis e com risco de explosdo em massa

f) Nenhuma declaragéo de perigo

e DIAGRAMA DE HOMMEL: também conhecido como diamante do perigo (diamante de risco ou NFPA
704) é uma simbologia empregada pela NFPA - National Fire Protection Association em que quatro
losangos expressam tipos de riscos em graus que variam de 0 a 4. E comumente empregada em rétulos
de produtos quimicos e possui a vantagem de, numa rapida inspecdo visual, informar sobre os riscos
especificos, toxicidade, inflamabilidade e reatividade em um tnico diagrama. Na Figura 1.2 é apresentado
o diagrama de Hommel para o sédio metélico, como exemplo.

[ ET[ZX Reatividade

Riscos
Especificos

Figura 1.2: Diagrama de Hommel e exemplo para o sédio metalico.

As escalas de risco para cada losango do diamante de perigo sdo mostrados na Tabela 1.3, a seguir:
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0 nenhum risco especifico H,O
1 pode ser irritante, mas com danos leves acetona, NaCl
2 pode ser nocivo se inalado ou absorvido pela pele cloroférmio
3 corrosivo ou téxico. Evitar contato com a pele ou inalagio H,SO,
4 pode ser fatal em exposicao curta HCN, COCl,
0 ndo inflamavel He, H,O
1 combustivel, se aquecido sacarose
2 liquido inflamével, ponto de fulgor* entre 38°C e 98°C diesel
3 liquido inflam&vel, ponto de fulgor menor que 38°C etanol
4 extremamente inflamavel éter etilico
Cédigo Descricao de reatividade Exemplo
0 estavel H,O
1 pode reagir se aquecido ou misturado com agua, mas nao violentamente cal
2 instavel ou reage violentamente com agua H,S0O,
3 sensivel a choques, calor ou dgua NH,NO,
4 material explosivo a temperatura ambiente trinitroglicerina
Cdédigo Descrigao de riscos especificos Exemplo
COR COrTosivo H,SO,
CRYO criogénico N, (1)
POI veneno PbNO,
W reage com agua de maneira perigosa Na
RAD radioativo Cs

* Ponto de fulgor é a menor temperatura na qual um combustivel liberta vapor em quantidade suficiente para formar
uma mistura inflamével por uma fonte externa de calor.

1.2.2 PARTE II - VIDRARIAS E MATERIAIS COMUNS DE LABORATORIO

1.2.2.1 - Materiais vitreos

Na Figura 1.3 sdo esquematizados desenhos de vidrarias comuns em um laboratério de quimica basica.*

Figura 1.3: Vidrarias comuns no laboratério de quimica geral.

40bs.: h4 muitas outras vidrarias (e suas variagdes) do que as contidas neste manual.
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Tubo de ensaio: tubo com apenas uma abertura utilizado principalmente para testes (ensaios) de rea-
¢Oes quimicas em pequena escala;

Becker: usado para o aquecimento de liquidos, reages de precipitagao, etc;

Erlenmeyer: usado para titulagoes (e procedimentos em que o liquido contido necessite ser agitado),
aquecimento de liquidos, etc;

Balao de fundo chato: além de ser usado para aquecer liquidos ou solugbes pode ser utilizado para
reagoes com desprendimentos gasosos. Seu aquecimento pode ser feito sobre o tripé com tela de amianto;

Balao de fundo redondo: destina-se ao aquecimento de liquidos e para destilagdes quimicas. Seu uso
é semelhante ao balao de fundo chato, porém menos apropriado aos aquecimentos sob refluxo;

(6) Baldao volumétrico: utlizado para preparar solugdes. Existem baldes com diferentes capacidades de
volume (5 mL a 10 L), em que cada um possui um volume preciso e pré-fixado. Jamais deve ser utilizado em
aquecimentos;

Proveta: instrumento graduado, utilizado para a medida de volume de liquidos. Pode ser fabricado em
vidro ou pléstico, com volumes entre 1 mL e 2 L. Suas medidas s@o menos precisas que as realizadas em pipetas.
Jamais deve ser utilizado em aquecimentos;

e @ Ampolas de separacgao: também designada funil de separacdo, ampola de decantacdo, ou funil
de decantacdo. Permite separar liquidos imisciveis com diferentes densidades. Essencialmente existem trés
tipos diferentes de ampolas: conicas, cilindricas e esféricas, com e sem tubuladura. As que possuem tubuadora
esmerilhada sao utilizadas para adicao de liquidos, diretamente conectadas a outra vidraria;

Placa de Petri: é um recipiente cilindrico, achatado, de vidro ou plastico utilizada para fins diversos.
Seu uso mais comum é para a cultura de microorganismos. E constituido por duas partes: uma base e uma
tampa;

Vidro de relégio: usado para pesagens de sélidos, cobrir beckers em evaporagcoes e fins diversos;

Funil de vidro: usado em transferéncias de liquidos e em filtracées. O funil de colo longo e estrias é
chamado de funil analitico, mais apropriado para operacoes de filtragao;

Frasco de reagentes: utilizado para o armazenamento de substiancias que nao reagem com o vidro.
Obs.: ha substincias que reagem com o vidro, como NaOH(aq) e HF(aq);

Pipeta volumeétrica: usada para medir volumes fixos de liquidos. Jamais deve ser utilizado em aque-
cimentos;

Pipeta graduada: usada para medir volumes varidveis de liquidos. Jamais deve ser utilizado em
aquecimentos;

Bureta: usada para medidas precisas de liquidos. Usada em anélises volumétricas;

Termometro: utilizado para medir a temperatura;

Dessecador: usado para resfriar substancias em auséncia de umidade. Pode conter um agente desse-
cante em seu interior ou nele ser reduzida a pressao por meio de uma bomba de vécuo;

Pesa-filtros: recipiente com tampa utilizado para pesagem de sélidos;

Balao de destilagao: usado em destilagées. Possui saida lateral para o direcionamento de vapores,
captados pelo condensador;

Picnometro: utilizado para a determinacdo da densidade de liquidos e soélidos;

Frasco lavador: é empregado na secagem de gases, geralmente acoplado a outros frascos lavadores. O
gas entra pelo tubo de vidro mais longo e é borbulhado em uma solu¢do com agente dessecante, saindo seco
pelo tubo mais curto;

Tubo em U: usado, geralmente, em eletrélise, além de outros fins;

Kipp: usado para a produgdo de gases, tais como H,S, CO,, etc ;

Bagueta ou Bastao de vidro: usada para agitar solugoes, transporte de liquidos em filtragoes e
outros fins;

Vara de vidro: utilizada para fins diversos em hialotecnia, como confeccao de pipetas de Pasteur de
tamanhos variados, tubos em U e outros conectores;

Escovas de limpeza: utilizadas para a limpeza de tubos de ensaio e outros materiais;

Condensador de bolas ou Condensador Allihn: utilizado na vertical para a condensagao de vapo-
res em processos de extragao por solvente a quente (extrator Soxhlet), fazendo com o que o solvente condense
e retorne ao sistema em refluxo. Nao deve ser utilizado para a separagao de liquidos por destilacdo. Em todos
os condensadores o fluido resfriador (em geral a dgua) circula externamente em contra-fluxo ao vapor interno;

Condensador de serpentina ou Condensador Graham: assim como o condensador de bolas, é
um condensador de refluxo utilizado na vertical. Possui grande drea superficial, permitindo a condensacéo mais
eficiente de vapores mais volateis;

Condensador simples ou Condensador Liebig: condensador de tubo reto utilizado em processos
de destilagao simples. Nao deve ser utilizado para condensar liquidos com ponto de ebuli¢do superior a 140°C.
Deve ser montado inclinado, para que o liquido condensado escoe para um frasco coletor.



CAPITULO 1. MATERIAIS COMUNS DE LABORATORIO 17

LAVAGEM DE VIDRARIAS

O Material de vidro deve ser lavado apds o uso com agua e detergente e, quando necessario, com o
auxilio de uma escova. Depois de bem enxaguado com agua da torneira deve-se enxaguar trés vezes
com agua destilada. Depois de lavado, o vidro deve permitir o escoamento de d4gua sobre sua superficie,
sem formar gotas (que indicam a presenga de matéria gordurosa).

O material muito sujo e engordurado pode ser lavado com mistura sulfocromica. Dicromato de sédio
(NayCryO5) em &cido sulfirico (H,SO,) é corrosivo e exige muito cuidado em seu emprego. Pode-se
utilizar, ainda, solventes organicos para desengordura superficies, tais como alcool, acetona ou éter
(neste caso, desde que nao haja chama no laboratério), dependendo da natureza da sujeira e depois
lavado como foi descrito.

Nunca, jamais, leve para secar em estufa as vidrarias utilizadas para medicao apuradas de volumes,
como pipetas, balao volumétrico e bureta. Todas essas vidrarias sdo calibradas para se trabalhar em
temperaturas em torno da ambiente, como marcado em cada peca. A dilatacido decorrente do aque-
cimento em estufa leva a descalibragem da vidraria. Em caso de haver pressa em sua utilizacao, logo
apés a lavagem, deve-se secar com uma mistura dgua/etanol ou com acetona, por serem solventes que
evaporam rapidamente, arrastando consigo a agua.

1.2.2.2 - Equipamentos, acessorios, materiais metéalicos e ceramicos

Na Figura 1.4 sdo apresentados alguns instrumentos acessorios comuns no laboratorio de quimica fundamen-
tal, construidos em materiais plasticos, metalicos, em porcela e mistos.

Figura 1.4: Instrumentos e acessorios comuns no laboratério de quimica geral, feitos em materiais plasticos,
metalicos, em porcela e mistos.

Pisseta: recipiente de pléstico utilizado para esguichar solvente (em geral dgua destilada, etanol ou
acetona) durante alguma operagéo;

Funil de Buchner: funil de porcelana utilizado em filtragoes a vacuo;

Kitassato: recipiente de vidro com saida lateral e paredes espessas utilizado para filtracoes a vacuo;

Lima triangular: usada para cortes e polimento de bordas de vidro;

Cadinho de porcelana: usado para aquecimentos a seco (calcinagoes) no bico de bunsen e em fornos
mufla (Fig.1.3);

Anel para funil: usado para sustentar funis de vidro ao suporte universal;

Furador de rolhas: material metalico em varias espessuras utilizado para perfurar rolhas de borracha
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usadas como conectores de vidrarias;

Suporte universal: suporte metdlico utilizado para sustentar outros materiais;

Pinca metalica: usada para segurar cadinhos e vidrarias aquecidas;

Almofariz e pistilo: utilizados para a maceragao, trituracio e pulverizagdo de sélidos;

Tela de Amianto: usada para distribuir uniformemente o calor em aquecimentos;

Bico de Bunsen: usado para operagbes que requerem aquecimento direto na chama;

Capsula de porcelana: usada para evaporar liquidos em solugoes sob aquecimento direto ou em forno;

Tripé de Ferro: usado para sustentar a tela de amianto;

Triangulo de porcelana: acopla-se a argola metdalica para dar sustentagdo ao cadinho durante aque-
cimento em bico de Bunsen;

Mufa: usada para prender o condensador a haste do suporte ou outras pecas como baldes, erlenmeyers
etc. Serve também para sustentar pecas em geral;

Espatula: utilizada para retirar materiais sélidos de frascos de substancias para procedimento de pe-
sagens;

Espatula: utilizada para auxiliar no corte de materiais maledveis, pastosos e sua retirada dos frascos
de substancias;

Suporte para tubos de ensaio: utilizado para suportar tubos de ensaio. Pode ser feito de madeira,
plastico ou metal;

Pinca de Mohr: usada para pingar e impedir (ou reduzir) a passagem de gases ou liquidos através de
tubos e mangueiras flexiveis;

Pinca de Hoffman: utilizada para impedir ou reduzir a passagem de liquidos ou gases, através de
tubos flexiveis que possam ser vedados quando apertados. Mais resistente que a pinga de Mohr;

Pinca de madeira: usada para segurar tubos de ensaio durante o aquecimento direto no bico de
Bunsen, evitando assim queimaduras;

Garra metalica: utilizado acoplado a mufa para a sustentagao de pecas diversas.

Os dois principais tipos de fornos utilizados em laboratério sdo mostrado na figura a seguir:

Estufa Mufla

T <200°C T > 1000°C
Aplicacoes: Aplicacoes:
- Secagem - Calcinagoes
- Reacodes de - Sintese no
desidratacao estado solido

Figura 1.5: Fornos comuns no laboratério de quimica fundamental.

Estufa: forno utilizado para operagoes de aquecimento até 200°C. Geralmente utilizado para secagem
de vidrarias, substancias e reagoes de desidratacao;

Mufla: forno utilizado para reacoes de calcinacdo e sintese no estado sélido, podendo atingir tempera-
turas superiores a 1000°C. A parte interna do forno é revestida de uma cerdmica refrataria.

1.2.3 PARTE III - ACIDENTES MAIS COMUNS EM LABORATORIO E SEUS PRIMEIROS SO-
CORROS

1.2.3.1 - Queimaduras

a) Queimaduras causadas por calor seco (chama e objetos aquecidos): no caso de queimaduras
leves, aplicar pomada de Picrato de butesina. No caso de queimaduras graves, elas devem ser cobertas
com gaze esterilizada umedecida com solu¢ao aquosa de Bicarbonato de sédio a 5%;

b) Queimaduras por acidos: lavar imediatamente o local com dgua em abundéncia, durante cerca de cinco
minutos. Em seguida, lavar com solugdo saturada de Bicarbonato de s6dio e novamente com agua. Secar
e aplicar antisséptico (ex.: digliconato de clorexidina 10 mg/mL)?;

5Principio ativo de muitos antissépticos, como o Merthiolate.
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¢) Queimaduras por &lcalis® lavar a regido atingida com bastante dgua, durante cinco minutos. Tratar
com solugao de dcido acético 1% e novamente lavar com dgua. Secar a pele e aplicar antisséptico.

1.2.3.2 - Acidos ou &lcalis nos olhos

a) Acidos nos olhos: nos laboratérios existem lavadores de olhos acoplados aos chuveiros de emergéncia.
A lavagem deve ser feita por quinze minutos, apds o que se aplica solugao de bicarbonato de sédio a 1%;

b) Alcalis nos olhos: proceder como no item anterior, apenas substituindo a solugéo bésica de bicarbonato
por uma solugao de acido bérico a 1%.

1.2.3.3 - Intoxicagao por gases
Remover a vitima para um ambiente arejado, deixando-a descansar.
1.2.3.4 - Ingestao por substancias téxicas

Administrar uma colher de sopa de "antidoto universal', que é constituido por: duas partes de carvao ativo,
uma parte de éxido de magnésio e uma de acido tanico.

1.2.3.5 - Intoxicagao de acidos e sais
Tomar leite de magnésia e procurar o médico.

Qualquer acidente deve ser comunicado imediatamente ao professor ou técnicos do laboratério.
Importante: em todos os casos, mantenha a calma!!

Centro de Assisténcia
BOMBEIROS SAMU Toxicolégica - RN

193 192 35585 %1 5562

Figura 1.6: Em algumas situacoes mais graves pode ser necessario acionar 6rgaos de segurancga e satide avangados.
Tenha sempre em maos os telefones do Corpo de Bombeiros, do Servico de Atendimento Mével de Urgéncia
(SAMU) e do Centro de Assisténcia Toxicolégico (CEATOX).

1.2.4 PARTE IV - GESTAO DE RESIDUOS &

O Instituto de Quimica estd implementando um Programa de Segurancga e Gerenciamento de Re-
siduos Quimicos nos Laboratérios de Graduagao, que tem como um de seus objetivos contribuir para
formagao de profissionais com uma consciéncia ética, criteriosa e ambientalmente saudavel.

A operacionalidade deste programa de gerenciamento de residuos ocorrerd pela adesdo voluntaria a esta
ideia e gostariamos de contar com vocé. Para isso, cuide da limpeza do laboratério e fique sempre atento ao
simbolo (&) na sua apostila. Ele indica o que se deve fazer com os materiais e as substancias preparadas ao
longo das préticas!

Além disso, caso algum de seus materiais ou vidrarias tenham sido danificados durante o experimento, chame
o professor! As vidrarias podem ser recicladas e sdo recolhidas para descarte apropriado! Essa atitude também
evita que vocé e outras pessoas se machuquem.

De forma geral, as recomendagoes para o descarte de residuos gerados ao longo das praticas sao:

 compostos soltveis em dgua (pelo menos 0,1 g ou 0,1 mL/3 mL de 4gua) e com baixa toxicidade podem ser

descartados na pia ou lixo comum. Para os compostos orgdnicos é preciso que também sejam facilmente
biodegradaveis. (Obs.: a quantidade maxima recomendéavel para descartar um desses compostos é de 100
g ou 100 mL por dia e por ponto de descarga);

¢ cloreto de sédio nao deve ser descartado na pia indiscriminadamente, pois em contato com algum organismo

pode causar danos;

e compostos com ponto de ebulicao menor que 50°C nao devem ser descartados na pia, mesmo que extre-

mamente soliiveis em agua e pouco toxicos;

6 Alcali: é um sal i6nico basico de um elemento quimico de metal alcalino ou metal alcalino-terroso. Um &lcali também pode ser
definido como uma base que se dissolve na agua.



CAPITULO 1. MATERIAIS COMUNS DE LABORATORIO 20

o atendidos os critérios de toxicidade e biodegradabilidade, misturas contendo compostos pouco soltveis em
4gua, em concentragoes abaixo de 2% em massa, podem ser descartadas na pia.
Os residuos que nao forem descartados na pia devem ser separados para posterior tratamento, em recipientes
devidamente identificados, segundo as classes:
e compostos inorgéinicos:
- solucdes aquosas de metais téxicos tais como cddmio, chumbo, cromo, niquel, etc.;
- acidos;
- bases;
- sulfatos;
- cianetos;
- mercurio metalico;
- sais de prata.
e compostos orginicos:
- solventes nao halogenados;
- solventes halogenados;
- pesticidas como os derivados organoclorados, organofosforados.
Os residuos separados serdo coletados periodicamente para que recebam o tratamento adequado.

Agora que chegamos ao final do primeiro capitulo, realize a atividade de POs-LAB e entregue no inicio da
proxima aulal!!

1.3 POS-LABORATORIO

Vamos além desta aula! Pesquise os seguintes conceitos e questoes:

o Explique porque nao se deve usar anéis ou pulseiras, cabelos compridos soltos, sandalias ou sapatos
abertos em um laboratério de quimica?

e Quais as principais regras gerais de seguranca no laboratoério de quimica?

o Quais os principais Equipamentos de Protec¢ao Individual (EPI) em laboratério?

o Quais os principais Equipamentos de Prote¢io Coletiva (EPC) em laboratério?

o Pesquise qual pictograma esté presente (a) nos desodorantes do tipo aerosol e (b) nos caminhoes
de transporte de combustiveis liquidos para postos de gasolina.

o Pesquise os diagramas de Hommel para o HCl, NaOH, Na (metal alcalino), H,O, H,SO,, HF,
CHCl;, e benzeno.
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[03] http://www.ufjf.br/quimicaead/files/2013/09/TecnicasBasicasSeglab_I_final_editora-_130409.pdf
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2 ERROS EXPERIMENTAIS, COLETA E
TRATAMENTO DE DADOS

2.1 OBJETIVOS

1 Estudar os tipos de erros experimentais: erros sisteméaticos e randémicos;
2 Diferenciar precisao e exatidao em medidas experimentais;

3 Estudar as operagoes envolvendo algarismos significativos;

4 Compreender e calcular a propagacao de erros.

2.2 CONSIDERACOES GERAIS

A Quimica é uma Ciéncia essencialmente experimental, fundamentada em observagoes coletadas em labora-
torio seguindo o método cientifico. Essas observacoes podem gerar dados divididos em dois tipos de varidveis:
qualitativas e quantitativas.

As variaveis qualitativas sao aquelas que NAO podem ser mensuradas numericamente. Este tipo de varidvel
pode ser organizada, segundo a possibilidade de mensuracio, em': nominal (que ndo possuem ordenacio, ex.:
substincia oxidante, substncia explosiva, etc) e ordinal (possuem ordenagio entre as categorias, ex.: graus de
risco baixo, médio e elevado).

As variaveis quantitativas sdo aquelas numericamente mensuraveis, podendo ser divididas em duas ca-
tegorias: varidveis discretas (cujos dados sdo finitos e enumerdveis inteiros, ex.: 5 pipetas, 1 balanga, etc)
ou variaveis continuas (quando os valores sdo expressos como intervalo ou unido de nimeros reais, ex.: pH,
temperatura, massa, volume, etc).

2.2.1 POPULACAO, AMOSTRA E DISTRIBUICAO

Os passos iniciais para se tratar estatisticamente dados experimentais é conhecer (ou pelo menos admitir
alguma hipétese sobre) como esses dados estao distribuidos, qual a natureza e qual o tamanho do conjunto de
dados.

Em estatistica, o conjunto de todos os valores possiveis em uma dada situacao é chamado de populagao. A
populagéo é o alvo da investigagdo experimental; é sobre ela que se busca chegar a uma conclusdo. Sdo exemplos
de populagoes:

e todos os brasileiros;

o estudantes do CCET/UFRN

e um lote de 10 mil garrafas de vinagre produzidas na fdbrica DeLorean entre 09:45h e 12:30h do dia 21 de
outubro de 2015;

Como o alvo de uma investigacdo é conhecer alguma propriedade ou caracteristica de uma populagao, vocé
pode estar imaginando: "Vou precisar entrevistar cada brasileiro ... 2", "Vou ter que ouvir todos os estudantes
do CCET/UFRN...", "Mas se as 10 mil garrafas forem abertas, nao poderdo mais ser vendidas ...?". Quando se
investigam todos os elementos/individuos de uma populagio, dar-se o nome de censo. Em alguns casos é uma
tarefa quase impossivel, mas necessiria de tempos em tempos realizar um censo (ez.: Censo IBGE). Em alguns
casos é possivel e barato acessar toda a populagdo (ez.: estudantes do CCET/UFRN via SIGAA). Em outros
casos ¢é invidvel, irracional e desnecessdrio (ez.: determinacdo do teor de dcido acético nas 10 mil garrafas de
vinagre do lote citado anteriormente).

lexiste ainda a varidvel intervalar: quando é possivel quantificar as diferencas entre as medidas e classifici-las de acordo com
um intervalo, ex.: 4cido (pH < 7), neuto (pH = 7) e base (pH > 7).

21
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Em vez de nos preocuparmos com o valor real de uma propriedade (ez.: teor de CH;COOH), analisando
toda a populacdo, podemos realizar uma estimativa calculada a partir de uma amostra desta populagao. A
estimativa serd melhor quanto mais aleatéria, menos tendenciosa e mais representativa (captura as caracteristicas
relevantes na mesma propor¢ao em que aparecem na populacgio) for a amostragem. Na pratica, é sobre a
amostra que sao feitas as inferéncias sobre a populacao.

Quando se trata de medigbes (como as que faremos ao longo deste curso), o mais comum é que os erros se
distribuam simetricamente em torno de um ponto médio, como uma funcao gaussiana, também chamada de
distribuicao normal. Veremos mais adiante a relagdo entre a distribuicdo normal e os erros aleatérios.

2.2.2 TIPOS DOS ERROS EXPERIMENTAIS

Toda medigdo envolve algum erro (ou incerteza)! Como todas as leis da ciéncia sdo baseadas em
observagoes experimentais envolvendo medidas quantitativas, é importante levar em conta qualquer limitacao
na confiabilidade dos dados. O erro de medida é consequéncia de um grande ntimero de fatores e pode ser
classificado em:

e grosseiros: erro operacional crasso, mais facilmente ilustrado com exemplos: montar um sistema de
destilagdo e nao ligar a fonte de aquecimento; esquecer de colocar o indicador em uma titulacdo para
o qual seja necessaria; nao colocar o agente secante no dessecador; ndo utilizar a vidraria limpa nos
experimentos, entre outros... A estatistica nao vai tratar deste tipo de erro!;

« sistematico (ou determinado): quando causa um erro na mesma dire¢do, para mais ou para menos,
e que pode ser identificado e corrigido. Por exemplo: se houver uma sugidade presente dentro de um
instrumento de medida de volume, o valor medido serd sempre inferior ao aferido. Esse erro, decorrente
da impureza, podera ser facilmente corrigido apés detectado. Sao outros exemplos: um equipamento nao
calibrado, reagentes impuros, erros de leitura em um equipamento;

 aleatério (ou randomico): erros de natureza universal que podem afetar uma medida tanto na diregao
positiva quanto negativa. Para este tipo de erro, um grande ntimero de medidas (duplicata (N = 2),
triplicata (N = 3), multiplicatas (N > 3)) s@o efetuadas com o objetivo de se balancear os efeitos negativos
e positivos. O valor médio deste conjunto de medigdes é o valor mais provavel. Os erros aleatérios podem
ser causados, por exemplo, por pequenas variacoes de temperatura durante o experimento, absorcao de
agua durante uma pesagem, diferenga na observacao da viragem de um indicador, perda de pequenas
quantidades de material durante a transferéncia ou filtragem, entre outros.

Os erros grosseiros e sistematicos podem e devem ser evitados. Os erros aleatérios devem ser minimizados
através de um maior controle sobre as varidveis dos experimentos. Sao sobre estes ultimos, irremoviveis, que
iremos tratar. Muitas vezes, o erro final de um valor medido decorre do conjunto de erros randémicos individuais,
sem que nenhum deles seja dominante.

Para um conjunto de valores coletados experimentalmente com uma distribui¢do normal (ez.: o percentual
de CH;COOH numa amostra de vinagre daquele lote de 10 mil garrafas) as flutuagdes das medidas ocorrem em
torno de um ponto central, como mostrado na Figura 2.1.

%X =3.8%
0.404 K —— Gaussiana
x 0-357 ‘ \S =0.13%
W 0.30 / \
g 0.254 / \
-
O 0.204
o
K{
5 0-151 / \
® 0.101 y N
B 0.051 /474 &
0.00 L—3 . .

3.5 3.6 3.7 3.8 3.9 4.0 4.1
Concentragdo de CH;COOH (%), x

Figura 2.1: Histograma da concentragdo de CH;COOH numa amostra de garrafas de vinagre extraidas alea-
toreamente de um determinado lote. Dois valores sdo assinalados na distribuigdo de frequéncias: um valor de
medida de posicdo (média de 3,8%) e outro para o espalhamento/dispersio da curva (desvio padréo de 0,1%).
Observe que a maior parte dos dados se distribui préximo ao ponto central e que o afastamento da média ocorre
de forma simétrica, de modo que é pouco provavel encontrar um certo valor para x quanto mais proximo das
caudas. A curva em vermelho é uma funcdo de distribuicdo gaussiana, ou normal, para o conjunto de dados.
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Daremos mais significado a esse grafico quando apresentarmos os conceitos de medidas de disperséo.

2.2.3 PRECISAO E EXATIDAO

Existem dois aspectos diferentes quando queremos estabelecer a confiabilidade dos dados experimentais: a
precisao e a exatidao.

Precisdao e Exatidao sdo dois conceitos distintos. A precisdo descreve a reprodutibilidade de um
resultado, ou seja, o quao préximos sao os valores coletados a cada medida, mantidas constantes as condig¢oes de
coleta (mesmo equipamento, mesmo usudrio, etc). A exatidao descreve o quao préximo a medida se aproxima
do valor aceito como "correto". Este valor "correto' é comumente aquele obtido através de uma anédlise de uma
amostra padrao, em um equipamento calibrado e utilizando um método de referéncia certificado.

Graficamente, precisdo e exatidao podem ser representados pela Figura 2.2, a seguir:

L — -
o .. ). ° o. [ ) Q.... ...
B o ° e

Figura 2.2: Exemplos de alvos com diferentes graus de acerto apdés N = 8 disparos. Tomando o centro do alvo
como o valor "correto", temos: (A) baixa precisdo e baixa exatiddo; (B) baixa precisao e alta exatidao; (C) alta
precisdo e alta exatidao; (D) alta precisdo e baixa exatidao.

2.2.4 REPRESENTACAO DE GRANDEZAS FISICAS ESCALARES

A representagio das grandezas fisicas obtidas experimentalmente devem ser apresentadas como:

Valor (incerteza) [Unidade] (2.1)

Esquecer as unidades que representam a dimensao da grandeza fisica é um engano comum sério!!! Essa ma
pratica pode comprometer os calculos e etapas dos experimentos nele envolvidos.

Para os calculos aritméticos, leve em conta as unidades para ndo cometer erros:

o Adicao/subtragao (mesmas unidades): mq +mg =100 g+ 53 g = 153 g

o Adigdo/subtragdo (unidades diferentes): m; —mg = 2 kg — 189 g = 2000 g + 189 g = 1811 g
o Multiplicagdo/Divisdo: M = (10 mol)/(2 L) = (10/2) (mol/L) = 5 mol/L

o Potenciagao: 1 L? = (1 L)? = (100 mL)? = (100> mL?) = 10.000 mL?

Mais adiante trataremos de algarismos significativos e na tltima se¢ao deste capitulo abordaremos operagoes
aritméticas considerando as incertezas.

2.2.5 AVALIAGCAO DOS ERROS EXPERIMENTAIS

Para se avaliar os erros experimentais quando se trabalha com varidveis quantitativas utilizam-se:

o Medidas de localizagdo (posicdo): Moda, Média, Mediana, Percentis e Quartiz;
o Medidas de dispersao (variagdo): Amplitude, Intervalo-Interquartil, Varidncia, Desvio-Padrao, Coe-
ficiente de Variagao.

As mais usadas nas ciéncias fisicas, onde as varidveis normalmente assumem valores numa faixa continua,
sao a média aritmética e o desvio-padrao.

Para um conjunto muito grande de dados (Ngmostra — Npopulacao), @ média é designada pela letra grega p
(mu) e o desvio-padrao pela letra sigma, o.

e Meédia amostral: T

e Meédia populacional: p

e Desvio-padrao amostral: s

¢ Desvio-padrao populacional: o
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Na préatica, ndo podemos medir i e o, mas inferi-los por T e s quando o niimero de medidas é grande e a
amostragem bem realizada.

A média aritmética T, resultante de N medidas (N > 2), é dado por:

N
1 1
j:N;:lmi:N(gcl—i—xg—l—-“-l-a:N) (22)

onde x; representa os valores individuais.

Uma outra medida da dispersao dos valores individuais com relagdo ao valor médio é o desvio, ¢;, definido
como o valor absoluto da diferenca entre o valor medido, x;, e o valor médio, T:

0; = |33z — fl (23)

A partir destes desvios, determina-se o espalhamento das observagoes em torno da média por meio do
desvio-padrao, s:

1
— )2
5 T E 1 |x; — 7| (2.4)

Obs: A média e o desvio-padrao tem as mesmas unidades de medida que as observagoes!

O desvio-padrao expresso como uma porcentagem da média é chamada de desvio-padrao relativo ou
coeficiente de variagao:

Coef. Var. (%) = 100 x (2.5)

8l ®»

Em ciéncias naturais, normalmente apresentam-se os valores amostrais com nivel de significAncia de 95,45%,
da seguinte forma:

T +2s (2.6)

Na Figura 2.3 sdo mostrados os intervalos em termos da média e desvio-padrdo que explicam diferentes
percentuais dos valores de uma amostra (ou populacdo, se T~ p e s = o).

0.40 —— Gaussiana
% 0.354
= 0.304 / 6827%
o 0.257
-
g 0.20 A
o)
<g 0.154 : 95,45 % :
o
8 0.10A
= 5. 05 : 99,73 % :
0.00 / : : : .\.
X-3s X-2s X-s X X+s X+2s X+3s

Figura 2.3: Funcao de distribuicdo gaussiana, ou normal, representada pela curva sélida em preto, para uma
amostra © = N(Z, s) com média T e desvio padrao s. As regides com diferentes intensidades de cor delimitam
intervalos que explicam 68,27% (T + s), 95,45% (T £+ s) e 99,73% (T £ s) da amostra. Em uma distribuigao
normal a média, moda e mediana possuem o mesmo valor.

Um experimento que produz um desvio padrao pequeno é mais PRECISO que um produz um desvio padrao
grande. Mas como vimos na Fig.2.2C e 2.2D, uma grande precisdo ndo significa, necessariamente, uma grande
exatidao.
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ExXERcicios RESOLVIDOS

1 - Para um conjunto de valores de uma varidvel x medidos experimentalmente (4,21; 4,30; 4,36; 4,26;
4,33; 4,28) calcule a média aritmética T, o desvio-padrdo s, o coeficiente de variacio e apresente o
resultado com um nivel de significAncia de 95%.

Resolugao:
O ntimero de medidas é N = 6, assim, vamos iniciar calculando a média utilizando a equagao 2.2:

1 1 1
f:—in:6(x1+x2+~~+x6):6(4,21+4,3O+4,36+4,26+4,33+4,28):4,29

Para o calculo do desvio-padrao, s, utilizamos a equagao 2.4:

1 N
— - . — 77|12
STAN-1 Zi_l [2: 7|

podemos organizar uma tabela para calcular os termos |z; — Z|? e seu somatoério:

T, T—x |xi—x| |z;i—x?
421 -0,08 008  0,0064
4,30 -0,01 0,01 0,0001
136 007 007 _ 0,0049
4,26  -0,03 0,03 0,0009
4,33 0,04 0,04 0,0016
428 0,01 001 0,0001
Y 000 024 00140

| Y | W[ DN M =,

o =N _
com os valores do somatério Y ;" |z; — Z|? = 0,0140, calculamos

1 al 1
— 72 i — T2 =4/ =———0,0140 = 9
s N1 |x; — T| 6—1070 0 =0,0529

O coeficiente de variagao é:

0,0529

b

Coef. Var. (%) = 100 x % =100 x ~1,23%

Para expressar o resultado com uma significAncia de 95% utilizamos: T + 2s

F+2s=4,340,1

(Resposta: T = 4,29;s = 0,053; Coef. Var. =1,23 %, 4,29 + 0,11, sem unidades porque os z; dados
sao adimensionais)

2.2.6 INCERTEZA ABSOLUTA E INCERTEZA RELATIVA

A incerteza absoluta expressa a margem de incerteza associada com uma medida. Por exemplo, se uma
medida qualquer de volume em uma bureta variar em 40,02 mL, dizemos que +0,02 mL ¢é a incerteza absoluta
associada com a leitura neste instrumento.

A incerteza relativa compara o tamanho da incerteza absoluta da medida no instrumento com a magnitude
do valor medido, sendo um quociente adimensional. Por exemplo, a incerteza relativa de uma leitura de 10,00
mL na mesma bureta do exemplo anterior, que possui incerteza absoluta de £0,02 mL é:

| +£0,02 mL|

10,00 mr, |~ 0-002 = 0,2% (2.7)

Incerteza Relativa =

Portanto, nessa mesma bureta a incerteza absoluta é constante e igual a +0,02 mL, mas a incerteza
relativa percentual serd de 0,2% para uma medida de 10,00 + 0,02 mL e de 0,1% para uma medida de
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20,00 + 0,02 mL.

Sao devidas a essas incertezas, absolutas e relativas, que existem vidrarias com diferentes capacidades de
medi¢ao de volume. Por exempplo: para duas pipetas graduadas, uma de capacidade de 5,00 mL e outra de 10,00
mL; suas incerteza absolutas sdo de +0,01 mL e £+0,02 mL, respectivamente. Assim, para um experimento que
exija a medida de 5,00 mL, por exemplo, a pipeta de menor capacidade entregara um volume de 5,00+0,01 mL
(com incerteza relativa de 0,2%), enquanto que na pipeta de maior volume teremos 5,00 + 0,02 mL (com
incerteza relativa de 0,4%).

2.2.7 ERRO ABSOLUTO E ERRO RELATIVO

Os processos mais utilizados para avaliar a exatidao sdo: materiais de referéncia, comparacao de métodos,
ensaios de recuperacgao, adicao de padrao e comparagoes interlaboratoriais.

Para muitos experimentos é possivel determinar um valor teérico assumido como verdadeiro, a partir do qual
podemos calcular os erros absoluto e relativo das medidas coletadas em laboratério. Como exemplos encontrados
em praticas futuras temos: os erros em rendimentos de reagéo e em calculos de concentracao de uma substancia
por volumetria.

Seja x, o valor verdadeiro (considerado exato) de uma varidvel quantitativa e T a média experimental dos
valores coletados, o erro absoluto da média, e; é dado por:

e =T — x| (2.8)
O erro relativo da média, e,, é definido como:

T —x,

x 100 (2.9)

er =

:rl/
que é adimensional, expresso em valores percentuais.

2.2.8 ALGARISMOS SIGNIFICATIVOS

A confiabilidade dos dados ¢é indicada pelo niimero de algarismos usados para representar os valores neles
contidos. Por convencao, consideramos que todos os algarismos exatos em uma medida, acrescido do primeiro
algarismo estimado, sao registrados. Para ilustrar, suponha dois termémetros em equilibrio térmico com uma
amostra qualquer (Fig. 2.4).

Algarismos que representam uma medida em que somente o algarismo mais afastado a direita ndo é conhecido
com certeza sdo denominados algarismos significativos.

Exemplo:

e 243 — 2 exatos + 1 estimado = 3 algarismos significativos;
e 24,32 — 3 exatos + 1 estimado = 4 algarismos significativos

Quando o zero é um algarismo significativo?

a) Zeros a direita de uma virgula decimal sdo sempre contados como algarismos significativos (por isso, nao
escreva zeros indiscriminadamente), ez.:

e 450 m — 3 algarismos significativos;
e 4500 m — 4 algarismos significativos;

b) Zeros no final de um niimero sem virgulas decimal sdo ambiguos: a notagdo ndo permite dizer se eles sdo
ou nao significativos. Fx.: 45.000 pode ter 2, 3, 4 ou 5 algarismos significativos. Para evitar ambiguidade
recomenda-se o uso da notacao cientifica:

e 4,5 x 10* — 2 algarismos significativos;
e 4,50 x 10* — 3 algarismos significativos;

¢) Zeros a esquerda do primeiro algarismo diferente de zero NUNCA s@o contados como algarismos signifi-

cativos, ex.:
¢23mm = 0,023 m = 2,3 x 1072 m — 2 algarismos significativos;
© 230 mm = 0,0230 m = 2,30 x 1072 m — 3 algarismos significativos;
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Figura 2.4: Termometros em equilibrio térmico com uma amostra qualquer. Os termoémetros ilustrativos
possuem incertezas absolutas diferentes. O da esquerda possui uma incerteza de 0,5°C e o da direita, 0,05°C. No
termometro da esquerda é possivel realizar a leitura com certeza para os dois primeiros algarismos significativos
(46), mas resta uma incerteza com relagao ao ultimo. No termometro da direita, é possivel atribuir, com certeza,
a temperatura de 46,5°C e resta uma incerteza no ultimo algarismo significativo, o 4. Ao realizar a leitura,
todos os algarismos significativos sao registrados, além da incerteza absoluta da instrumentacao.

2.2.9 OPERACOES ENVOLVENDO ALGARISMOS SIGNIFICATIVOS

Quando o valor da medicdo é usado para calcular outra quantidade, a incerteza na medicao limita a certeza
no valor calculado, segundo as regras:

a) Multiplicacao e divisdo: a resposta deverd possuir o mesmo nimero de algarismos significativos (AS)
do fator menos significativo do célculo:

3 AS 5 AS 3 AS
4 AS
3,457 3,457
’ = ’ = 2,3 x10*
0,00015 1,5 x10—4 I~
~~ 2 AS
2 AS

b) Adigao e subtragdo: o resultado deve apresentar o mesmo nimero de casas decimais da parcela de menor
precisao:

12,34+ 5,6 = 17,9
73,213 + 14,84 = 88,05
8,5672 + 153 = 162
6,02 x 10?3 +5,2 x 10?2 = 6,02 x 10%* + 0,52 x 10?® = 6,54 x 10%

2.2.10 REGRAS DE APROXIMAGAO (ARREDONDAMENTO)

Quando realizamos calculos utilizando uma calculadora, utilizamos todos os algarismos apresentados no visor
ao longo das etapas. No entanto, o resultado final deve ser apresentado apenas com os algarismos significativos.
Para isso, o arredondamento de valores obedece as seguintes regras (conforme Norma técnica ABNT NBR 5891):
se o primeiro algarismo apds o algarismo duvidoso for

a) menor do que 5: mantemos o algarismo duvidoso, ez.:
e 31,0519002092 — 31
¢ 0,083921 — 0,08
e 7,949500 — 7,9
b) maior do que 5: adicionamos 1 ao algarismo duvidoso, ez.:
e 31,6519002092 — 32
e 0,087921 — 0,09
e 7,989500 — 8,0
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c¢) igual a 5: mantemos se for par e adicionamos 1 se for impar, ez.:
e 31,500 — 32
e 0,085 — 0,08
e 7,95000 — 8,0
® 96500 — 9,6x10*

2.2.11 PROPAGACAO DE ERROS

O que aconteceria com os erros randémicos de uma medi¢do de volume quem fosse particionada em véarias
etapas? Mesmo utilizando para isso um instrumento com menor incerteza absoluta, a incerteza relativa final
seria menor que adotar um instrumento menos preciso, mas que realizasse a tarefa em uma tnica etapa? A
resposta é: depende! Mas o principal que queremos demonstrar nessa se¢do é que os erros randdmicos se
propagam a cada etapa de medicao experimental realizada, e para isso existem formas de se calcular o erro
final:

Funcao Erro em y Funcao Erro em y
y=x1+z0 Ay=/(Az1)2+ (Axy)? y = z° Ay% = a - Ax%
y=x1— 22 Ay=/(Ar1)? + (Azs)? y =log(x) Ay=(Ax)/(x-In(10))
y=x1-12 Ay% = /(A11%)2 + (A2x%)? | y=In(x) Ay=(Az)/z
y =1/ Ay% = \/(Az1 %)% + (Az2%)2 | y=10° (Ay)/y = (In(10)) - A
y=e’ (Ay)/y = Az

em que Az representa a incerteza experimental e ¢ uma constante

Exemplo: Suponha que foram realizadas as seguintes medidas de volume (2 + Azx), em etapas sucessivas:
1,76 £0,03 mL, 1,89 0,02 mL e 0,59 + 0,02 mL. Calcule o valor da soma desses volumes:

[1‘1 + Al‘l} + [ZL‘Q + A$2] + [333 + AQ?;),} = (331 + a2+ x3) = (\/(A$1)2 + (A$2)2 + (A$3)2) =4,24+0,04

» ATENCAO: Sempre guarde todas as casas decimais enquanto realiza as operacdes de propagacio de
erros, deixando o valor arrendodado apenas para a apresentagao do resultado final.

2.3 POs-LABORATORIO

Vamos além desta aula! Pesquise os seguintes conceitos e questoes:
1 - Defina (a) Precisdo e (b) Exatido.
2 - Explique com exemplos a diferenga entre erro sistematico e randémico.
3 - Execute as operagbes abaixo e escreva a resposta com o numero correto de digitos significativos.
Considere o ltimo algarismo como duvidoso.
a) 3,68/0,07925 =
b) 0,00957 x 2,9465 =
c) 0,01953 + (7,23 x 1073) =
d) (0,000738 — 8,3 x 107°)/6,298 x 1078 =
4 - Apés repetir 5 vezes um experimento de titulagdo, um aluno coletou os seguintes volumes (em mL)
gastos: 25,0; 25,1; 26,0; 24,8; 24,9. Com base nesses dados, calcule:
a) a média aritmética
b) o desvio-padrao
¢) o coeficiente de variagao
d) apresente o resultado com um nivel de significAncia de 95%.

2.4 REFERENCIAS

[01] BARROS NETO, B. de; SCARMINIO, I. S.; BRUNS, R. E., Como fazer experimentos: pesquisa e desenvolvimento
na ciéncia e na industria. 4* ed. Porto Alegre: Bookman, 2010.

[02] HARRIS, D. C. Anélise quimica quantitativa. 7 ed. Rio de Janeiro: LTC, 2011.

[03] SKOOG, D.A.; WEST, D.M.; HOLLER, F.J.; CROUCH, S.R. Fundamentos de Quimica Analitica. 8* ed. Sé&o
Paulo: Editora Thomson, 2006.



MANUSEIO DE APARELHAGEM: MEDIDAS DE
MASSA, VOLUME E TEMPERATURA

3.1 OBJETIVOS

1 Conhecer todos os equipamentos e vidrarias disponiveis no laboratorio de Quimica Geral;

2 Aprender a manusear corretamente as vidrarias que serdo utilizadas nas aulas experimentais;
3 Usar corretamente a balanca para pesar produtos quimicos;

4 Aferir medidas em alguns recipientes volumétricos;

5 Analisar a precisdo das medidas de massa, volume e temperatura.

3.2 CONSIDERACOES GERAIS

Para o desenvolvimento de experimentos em um laboratorio de Quimica Geral vocé ja teve uma descrigao dos
materiais mais usados e suas utilidades. Nesta pratica, vocé ird se familiarizar com as vidrarias e equipamentos
realizando operagoes simples, porém corriqueiras, de medidas de massa, volume e temperatura.

3.2.1 MANUSEIO E AFERICAO DE VIDRARIAS

As principais vidrarias volumétricas usadas em laboratérios quimicos sdo baloes volumétricos, pipetas vo-
lumétricas, pipetas graduadas, becker graduado, bastoes de vidro, provetas graduadas e buretas graduadas.
Alguns fatores relacionados ao uso desses produtos podem causar erros experimentais. Nesse sentido, a limpeza
deve receber atencdo especial. A limpeza pode ser efetuada lavando a vidraria com detergente, enxaguando-a
com bastante dgua da torneira, e em seguida com dgua destilada (como ja descrito na pagina 16).

Se vocé vai trabalhar em experimentos que requerem uma maior precisao, deve, além de fazer a lavagem
descrita acima, enxaguar a vidraria com um pouco de alcool ou de acetona. Isso é necessario porque ao
longo do tempo o vidro costuma adquirir uma camada superficial de gordura e outros materiais que repelem a
agua, fazendo com que esta se retraia, formando gotas de tamanho considerdvel, que nao escorrem facilmente,
podendo causar erro na leitura da medida. Caso queira uma limpeza mais rigorosa, pode-se utilizar uma solugao
de limpeza especial, além dos procedimentos descritos acima. Depois de lavar a vidraria, esta deve ser seca a
fim de evitar erro nos seus experimentos. Além da limpeza, outro fator que pode causar erros nas medidas de
volume est4 na leitura incorreta do menisco', seja ele em qual peca for.

Quando realizar alguma medida de volume de liquidos, vocé devera saber se esta exige precisdo, para
que possa usar a vidraria adequada. Em medidas aproximadas utilizam-se geralmente cilindros graduados ou
provetas. Nas que exigem precisdo, devemos usar pipetas, buretas ou baloes volumétricos. Estes materiais sao
chamados de vidraria volumétrica. Eles sao calibradas pelo fabricante e a temperatura padrao de calibracao é
de 20°C ou 25°C.

A vidraria volumétrica deve ser calibrada ou aferida para aumentar a precisdo dos volumes contidos ou
transferidos pela mesma. A vidraria pode ser aferida de forma bastante simples através da medida da massa
transferida ou contida em um recipiente utilizando-se a densidade especifica da substancia para converter a
massa em volume.

Em geral, se utiliza a dgua como o liquido padrao para aferigdo das vidrarias, pois seus valores de densidade
a diferentes temperaturas sao facilmente encontrados na literatura.

Para que a aferi¢do seja bem feita é preciso levar em conta a expansdo volumétrica das solucoes e das

1O menisco é a curva que se forma na superficie de um liquido em contanto com a superficie de um recipiente, sendo causada
pela tensdo superficial.

29
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vidrarias com relacdo a variacao da temperatura. Desta forma, é preciso conhecer a temperatura do laboratério
no momento em que as solugoes sdo preparadas e também no momento em que sao utilizadas.

A aferi¢do do volume de liquido na escala de qualquer vidraria, graduada ou volumétrica, é feita observando
o nivel do menisco, conforme a Figura 3.1.

)n
Jo

Paralax

(0]

N
N
N
N

> 21,0 mL

Angulo correto

~
ﬁ
fffffffffffffffffffff = (o)

EEE)

— Observador
— <21,0mL
— 20 20 Paralaxe
/_\/ /_\/
H,0 KMnO,(aq) Hg H,0
21,0 mL 21,0 mL 21,0 mL 21,0 mL

Figura 3.1: Leitura do volume de liquido em uma vidraria graduada (neste caso temos o exemplo da bureta),
em trés situagdes mais comuns: (A) liquido transparente com menisco convexo: a leitura é realizada pela parte
inferior do menisco; (B) liquido opaco com menisco convexo: a leitura é realizada pela parte mais alta da coluna,
pois é dificil visualizar o menisco; (C) liquido opaco com menisco céncavo: a leitura é realizada na parte superior
do menisco. O dngulo de leitura deve estar paralelo a linha da visdo para evitar o efeito de paralaxe.

A medida sempre deve ser feita tendo o menisco ao nivel dos olhos (para eliminar o erro de paralaxe?) e
no centro do menisco, ou seja, a parte superior de um menisco convexo (Fig.3.1A) ou no fundo de um menisco
concavo (Fig.3.1B).

Neste momento vocé deve estar se questionando como o liquido ascende até o volume desejado nas pipe-
tas. Uma das formas, quando se tém um volume consideravel de amostra, é transferir o liquido do frasco de
armazenamento para uma proveta, imergir a pipeta e esperar o liquido ascender. A outra forma, mais geral (e
indicada), é utilizar um pipetador ou uma péra de suc¢io (Figura 3.2)

Figura 3.2: A péra de sucgdo possui 3 tipos de valvulas: A, E e S. Para utilizd-la: (1°) esvazie, apertando a
valvula A e pressionando o bulbo maior; (2°) insira a pipeta pela porgao inferior; (3°) insira a pipeta no liquido
a ser pipetado; (4°) aperte a valvula S para succionar o liquido até o valor desejado; (5°) aperte a valvula E
para liberar o liquido da pipeta.

3.2.2 PESAGEM

Antes de iniciar qualquer pesagem, verifique sempre se a balanca estd nivelada e também se o prato ou pratos
(se houver mais de um) estdo limpos. Nao a utilize se algum estiver sujo. Limpe-o utilizando uma escova ou
papel toalha, com a balanga desligada. Obs.: Mesmo estando a balanca desligada, nunca exceda a capacidade
méxima sobre o prato de pesagem.

2Erro que ocorre pela observacio errada na escala de graduacio devido a um desvio optico causado pelo angulo de visdo do
observador.
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Zere a balanca antes de colocar no prato o material que deseja pesar. A operacao de zerar a balanca consiste
em deixar todas as casas de leitura do visor no zero. Ao fazer uma pesagem, caso nao precise da massa do
recipiente, zere novamente a balanga. Essa operacdo se chama "tarar'a balanca. Ela fica zerada mesmo com o
recipiente em cima do prato. Ao terminar a pesagem nao se esqueca de limpar e desligar a balanca.

3.2.3 MEDIDAS DE TEMPERATURA

As medidas de temperatura em laboratdrio podem ser realizadas por meio de termometros de coluna de
mercirio em material vitreo ou por meio de termopares. Os termopares sdo termometros simples, robustos e
possuem faixa de trabalho de até 1700°C. Em todos os experimentos deste curso em que for necessario medir a
temperatura, utilizaremos os termdémetros de coluna de merctrio.

Os termdmetros do laboratério adotam a escala centigrada Celsius. As medidas sdo realizadas colocando o
bulbo do termémetro diretamente nas amostras e lendo a altura da coluna pela escala graduada.

Reservaremos o simbolo 6 para a escala Celsius (cuja unidade é o grau Celsius, °C) e o sfimbolo T para a
escala termodindmica (cuja unidade é o kelvin, K). Sua relagdo é dada por T = 6 + 273, 15.

3.3 PRE-LABORATORIO

o Cite duas vidrarias usadas para medidas exatas de volume;

o Cite duas vidrarias usadas para medidas aproximadas de volume

o C(ite dois fatores que podem causar erros nas medidas de volume;

« Cite um erro sistemético que pode ocorrer durante a pesagem de um sélido;

e Por que é necessario conhecer a temperatura de um liquido antes de se realizar uma medida de
volume?

3.4 MATERIAIS E REAGENTES

Confira (/) todo o material listado nas Tabelas 3.1 e 3.2 em seu armdrio/bancada.

Tabela 3.1: Lista de materiais e quantidades para cada grupo.

Materiais Capacidade | Quantidade
Almofariz e pistilo - 01
Balao volumétrico 25 mL 01
Balao volumétrico 50 mL 01

Becker 50 mL 01

Becker 100 mL 01

Bureta 25 mL 01
Erlenmeyer 50 mL 01
Picnémetro 25 mL 01

Pipeta graduada 5 mL 01
Pipeta volumétrica 5 mL 01
Proveta 50 mL 01

Vidro de relégio - 02
Tubos de ensaio - 05
Conta-gotas - 01
Espatula - 02

Péra - 01

Pisseta com agua destilada 500 mL 01
Seringa com latex 10 mL 01
Balanga - 01

Pinga de madeira - 01
Suporte para tubos de ensaio - 01
Termometro - 01
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Tabela 3.2: Lista de substancias para cada grupo.

Substancia Férmula | Massa molar (g/mol) Apresentacio
Agua H,O 18,02 (£), destilada
Cloreto de sédio NaCl 58,44 (s), diferentes granulometrias

3.5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.5.1 PARTE I - MASsA

» BALANCA E MEDIDAS DE MASSA

Inicialmente, localize as balancas no laboratério e identifique seus limites de trabalho (cargas méxima e
minima suportadas). A balanga deve estar ligada a pelo menos 10 min antes do inicio das pesagens. Se a
balanca possuir um dispositivo tipo capela com 3 portas, a cada pesagem aguarde a estabilizacdo da leitura
mantendo as porta fechadas para proteger de correntes de ar que possam alterar o valor absoluto da pesagem.
Em todas as medigoes, anote o valor mostrado no visor, mesmo que este seja diferente do desejado!

» PROCEDIMENTO: PESAGEM DO SAL FINO

Ligue a balanca e aguarde a estabilizacdo do valor mostrado no visor;

Observe o nivelamento da balanca e se o prato de pesagem encontra-se limpo;

Certifique-se que o material a ser pesado esta dentro da capacidade da balanga;

Zere o mostrador apertando o botdo TARE;

Coloque o vidro de relogio sobre o prato da balanca. Aguarde a estabilizacao do valor mostrado. Realize
a leitura e anote;

(6) Zere a massa do vidro de relégio;

Apoie a espatula na palma da méo e segure-a sustentada pelos delos médio e polegar. O dedo indicador
deve ficar livre para fazer movimentos de ’batidinhas’ na espatula. Treine essa 'pegada’ antes de coletar a
amostra;

Colete uma pequena quantidade do sal fino com o auxilio da espatula adequada e dispense cuidadosa-
mente o material sobre o vidro de relogio até atingir 1,0 g e anote;

@ Repita o procedimento (8) aumentando sua precisao, pesando agora 1,00 g do sal fino e anote.

» PROCEDIMENTO: PESAGEM DO SAL GROSSO

Pese 1,0 g do sal grosso e anote;

Pese 1,00 g do sal grosso e anote;

Transfira o conteido das etapas e para um almofariz, e com auxilio do pistilo macere o sal até
que atinja uma granulometria mais fina;

Com o sal grosso macerado, pese novamente 1,00 g e anote;

& Disposicao de residuos: Apds as pesagens, o sal deverd ser devolvido aos recipientes indicados.

» TRATAMENTO DOS DADOS
Preencha os dados da Tabela 3.3.

Tabela 3.3: Medidas de massa de NaCl com diferentes granulometrias.

Pesagem desejada m (g) medida* | Am (g)**
1,0 g (sal fino)
1,00 g (sal fino)
1,0 g (sal grosso)
1,00 g (sal grosso)
1,00 g (sal grosso macerado)

* Com todos os digitos mostrados no visor da balanga;
** Para o cdlculo de Am (g), considere os algarismos significativos.
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DiscussAo DA PARTE 1

Com base nos dados da Tabela 3.3, responda:

e Por que nem sempre o valor pesado é igual aquele desejado?

e Qual sal é mais facil de manusear para pesagem: o sal fino, o grosso ou o grosso macerado? Estabeleca
uma ordem e explique.

A mesma espatula é igualmente eficiente para manusear os sais fino e grosso?

E seguro macerar utilizando um bastao de vidro e um béquer em substituicio ao almofariz e pistilo?
Cite as fontes de erro do processo de pesagem.

3.5.2 PARTE II - TEMPERATURA

» TERMOMETRO E MEDIDAS DE TEMPERATURA

Antes de iniciar a medida, observe a escala do termometro, o intervalo de trabalho e sua incerteza absoluta.
Certifique-se que a escala esteja legivel.

Observe e anote a temperatura ambiente;

Coloque cerca de 80 mL de d4gua em um becker de 100 mL;
Posicione e prenda cuidadosamente o termémetro ao suporte;
Mega a temperatura imergindo o termémetro no liquido;
Observe e anote o valor a cada 1 min, até a estabilizacéo.

& Disposicdo de residuos: este experimento ndo gera residuos.

DiscussAo DA PARTE 11

Com base na Parte II, responda:

Por que néo é preciso 'zerar’ o termometro antes de utiliza-lo? @
Por que é preciso esperar estabilizar a temperatura antes de anotar o valor da medida?
Quao profundo o termémetro deve estar inserido na amostra?

[ )
[ )
[ )
e Cite as fontes de erro do processo de medicao da temperatura.

%Pode parecer ébvio para a maioria, mas alguns alunos, em mais de um semestre, ji pediram banho de gelo para zerar os
termometros antes de iniciar o experimento. Outro grupo ji pediu para trocar o termometro porque estava marcando 22°C fora
da amostra, quando deveria estar zerado... Nao se preocupe, isso ocorreu antes da pandemia. Agora o mundo é outro!

3.5.3 PARTE III - VOLUME

» MANUSEIO DE VIDRARIAS DIVERSAS E MEDIDAS DE VOLUME

Antes de iniciar, verifique se a pisseta esta cheia. Independente da quantidade de 4gua contida nela, a pisseta
NAO deve ser manuseada ’deitada’.

Verifique se as vidrarias estao integras. Nao utilize vidrarias quebradas ou trincadas.

Familiarize-se com a péra de succio (Fig.3.2), identificando seu mecanismo de funcionamento. Lembre-se
sempre das normas de seguranca do Cap.1l, dentre elas: nunca leve a pipeta a boca.

Usando a pisseta adicione 20 mL de adgua destilada ao becker de 100 mL;

Com a pipeta graduada de 5 mL aspire um volume de dgua até exceder o ultimo trago de aferi¢do;

Deixe escoar o excesso de liquido para um frasco de descarte, ’zerando’ a pipeta para que a mesma
contenha 5 mL em seu interior;

Enxugue a parte externa da pipeta com um papel toalha;

Utilize a pipeta graduada para transfir 2,0 mL da dgua contida no becker para um tubo de ensaio. Repita
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este procedimento com volumes varidveis até se sentir seguro na operacéo de transferéncia de liquidos;

@ Pipete 5,0 mL de dgua utilizando a pipeta volumétrica;

Com a pisseta, encha e afira o balao volumétrico de 25 mL. Use o conta-gotas para uma maior precisao
na aferigao;

Encha o picnémetro utilizando a pisseta. Coloque levemente a tampa de modo que o tubo capilar contido
nela seja preenchido com o liquido e ndo haja formacao de bolhas;

@ Posicione a bureta na vertical, com a torneira na posicao inferior. Adicione um pouco de dgua a bureta
e verifique o funcionamento da toneira;

Encha e zere a bureta, eliminando colunas de ar e bolhas em seu interior;

Transfira o conteido da bureta para o erlenmeyer de 50 mL e verifique se os volumes coincidem.

& Disposig¢ado de residuos: este experimento ndo gera residuos.

DiscussA0O DA PARTE II1

Com base na Parte III, responda:

e Identifique as fontes de erro nos processos de utilizagdo do(a):
a) pipeta graduada
b) pipeta volumétrica
¢) bureta
d) balao volumétrico
e) picndometro

3.5.4 PARTE IV - PRECISAO E EXATIDAO

Esta secao tem como objetivo comparar a precisao e exatidao nas medidas de volume de um liquido padrao
(H,0) utilizando um béquer, uma proveta e um baldo volumétrico. Para estimar a exatiddo das medidas de
volume, vamos pesar a amostra de dgua e calcular o volume ’exato’ utilizando sua massa especifica (p = m/V).
Como a massa especifica varia com a temperatura, teremos de medi-la também neste experimento.

» PRECISAO E EXATIDAO NAS MEDIDAS VOLUME

Coloque um pouco de dgua em um becker de 100 mL e meca a temperatura;

Em uma balanga pese um becker de 50 mL, uma proveta de 50 mL e um baldo volumétrico de 50 mL,
todos limpos e secos. Anote as massas, pois precisard delas;

Adicione 50,0 mL da dgua destilada no becker, proveta e baldo volumétrico;

Zere a balanca e pese as vidrarias com a dgua, tomando o cuidado de seca-las na parte externa. Anote
as massas;

Esvazie as vidrarias e repita os procedimentos (3) e (4) por mais 2x, anotando os valores da massa a cada
pesagem. Note que vocé ndo precisard esperar secar internamente as vidrarias para cada nova afericdo, pois
vocé ja possui a massa da vidraria seca;

& Disposicao de residuos: este experimento nao gera residuos.

» TRATAMENTO DOS DADOS

Sabendo a temperatura () da dgua, colete a massa especifica p = f(6) através da Tabela 3.4.

Tabela 3.4: Massa especifica da dgua em varias temperaturas (6 /°C)

0 (°C) | p (g/cm?) | 6 (°C) | p (g/cm’)

20 0,99820 25 0,99711
21 0,99799 26 0,99678
22 0,99777 27 0,99652
23 0,99760 28 0,99623

24 0,99730 29 0,99580
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Agora, com os dados coletados em triplicata (N = 3) para cada vidraria, preencha a Tabela 3.5

Tabela 3.5: Resultado em triplicata para a medida de massa de 50,0 mL do becker, proveta e baldo volumétrico.

Recipiente vi(ﬁla(\%i)adsaeca m1(g) HyO | ma(g) H,O | ms(g) Hy,O
Béquer
Proveta
Baldo volumétrico

Utilizando a equacao V; = m;/pn,0, calcule os volumes para cada medida e preencha a Tabela 3.6:

Tabela 3.6: Calculo do volume da dgua através da massa m e massa especifica p.

Erro relativo* (%)

Recipiente Vi(mL) H,O | V5(mL) H,O | V5(mL) H,O | V(mL) H,O [(50 — V)/V] x 100

Béquer

Proveta

Baldao volumétrico

* O valor 50 na equacao do erro relativo é o volume nominal que certamente vocé aferiu, como indicado no pro-
cedimento. Caso tenha utilizado uma vidraria de capacidade diferente, aplique a férmula genérica [(Viferido —
Vezato)/Vezato] X 100, em que Vezato é 0 valor de referéncia. Na equacdo da tabela, Vezato € 0 volume V' proveniente
da pesagem da agua.

Com os volumes médios V para cada vidraria, calcules os desvios §; = V; — V, desvio médio 6 e o desvio-
padrao s e preencha a Tabela 3.7:

Tabela 3.7: Célculo dos desvios individuais, desvio médio e desvio-padrao dos volumes para o béquer, proveta
e balao volumétrico.

. . . : 41 Desvio padrao
Desvio, §; | Desvio, d; | Desvio, §; | Desvio médio p

Recipiente G =Vi-V | 6=Vo—V | 65=Va—V | 5= Z“I/\;_W oo Z]‘\;:lvp
Béquer
Proveta

Balao volumétrico

Escreva o volume de agua contido em cada vidraria analisada, considerando os valores calculados acima e
usando o nimero correto de algarismos significativos. Expresse os valores com uma significAncia de 95%:

Recipiente Volume médio (mL)
Béquer 50 mL
Proveta 50 mL

Balao volumétrico 50 mL

desvio-padrao (mL)

+
+
+
+

DiscussAo DA PARTE IV

Os resultados de acordo com o esperado?

Ordene as vidrarias de acordo com sua precisd@o na medida do volume de H,O.

A que vocé atribui as diferencas de precisdo entre o béquer, proveta e baldo volumétrico?

Os resultados seriam os mesmos se fosse utilizado outro liquido, como uma solu¢ao de NaCl, em vez da
agua?

Obs.: Apesar de terem sido realizados apenas 3 medidas para cada vidraria, o que é considerado pouco para
esse tipo de estudo, deve-se levar em conta o carater pedagogico desse estudo.
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3.6 POsS-LABORATORIO

Vamos além desta aula! Pesquise os seguintes conceitos e questoes:

e Vocé sabia que existem diferengas entre os tipos de pipetas graduadas? Observe as diferengas de
gravacgao das escalas, as faixas na porgao superior, tarjas coloridas e as marcagoes escritas TD ("to
deliver") e TC ("to contain").

e as pipetas do tipo TD (ou "ex"), também chamadas de soroldgicas, sdo de escoamento total
e graduadas até a extremidade inferior, apresentando no topo uma linha colorida. Sao calibradas
de modo que a marcagao da sua capacidade corresponde a quantidade de liquido entregue apos
escoamento livre. Nelas, a gotinha remanescente na ponta da pipeta nao precisa ser expulsa;

e as pipetas do tipo TC (ou "in"), também chamadas de pipetas de escolamento parcial. A
capacidade marcada na pipeta registra a quantidade de liquido que ela pode conter. Ela apresenta
no topo duas linhas coloridas, indicando que a gotinha remanescente deve ser soprada com um
bulbo de borracha (Ah, agora vocé descobriu pra que serve o bulbo menor da péra, Fig.3.2).

e As pipetas TD sdo muito mais comuns do que as pipetas TC. A maioria das pipetas graduadas
ou pipetas volumétricas sdo geralmente calibradas para liberar (TD), enquanto as pipetas capilares
sdo ajustadas para conter (TC).

e Pesquise os tipos de balanca utilizados em laboratorios de Quimica;

e Vocé percebeu que as vidrarias que entregam maior precisdo possuem trago de afericdo em colunas
de vidro mais estreitas que as vidrarias menos precisas? Por qué?

3.7 MATERIAL SUPLEMENTAR

B  video com os experimentos deste capitulo: https://www.youtube.com/watch?v=h12wRhj3QvM
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REACOES QUIMICAS - PARTE 1

PARTE I: REAGENTE LIMITANTE, RENDIMENTO DE REACAO, REACOES DE
NEUTRALIZACAO E PRECIPITACAO

4.1 OBJETIVOS

1 Identificar a ocorréncia de uma transformacao quimica;

2 Classificar os vérios tipos de reagoes quimicas;

3 Determinar o reagente limitante e o rendimento de uma reagao;

4 Verificar a ocorréncia de reagoes de neutralizacao e de precipitacao;
5 Manuseio de rejeitos quimicos.

4.2 CONSIDERACOES GERAIS

Uma das importantes metas de um primeiro curso de laboratério de quimica geral é fazer conexdes ou
construir pontes entre 3 mundos da experiéncia humana:

¢ O mundo da experiéncia didria: que inclui o mundo natural que nos cerca e também novos produtos
quimicos que nao existiam no mundo natural;

¢ O mundo visivel do laboratério: que é o local onde realizamos experimentos sob condi¢oes controladas e
entao observamos o que acontece, diretamente ou por meio de medidas de propriedades fisico-quimicas;

¢ O mundo submicroscépico dos dtomos e moléculas: construido em nossa imaginagao para promover a inter-
pretagdo atdmica ou molecular do mundo visivel através de modelos e registrados com notacao/simbologia
especifica.

As REAQOES QUIMICAS sdo representadas simbolicamente por meio de EQUAGOES QUIMICAS, cujo objetivo
é expressar a transformagio ocorrida através de férmulas e simbolos apropriados. De acordo com a TUPAC
(Union of Pure and Applied Chemistry)!, nas EQUAGOES QuiMIiCcAs os Reagentes (R) sio escritos do lado
esquerdo e os Produtos (P) do lado direito?, separados por setas com significados especificos que denotam o
tipo de reagao:

e (R = P) usado para denotar uma relacdo estequiométrica;

e (R — P) usado para denotar uma reagdo quimica direta, 100% (ou majoritariamente) em favor dos
produtos;

¢ (R 2 P) usado para denotar uma reagao possivel em ambas as diregoes;

R = P) usado para denotar equilibrio;

Ay + Ay)3 usado para separar formas canonicas de ressonincia

X ¢ Y)5 ndo possui nenhum significado para equagdes quimicas;

X = Y) utilizada para denotar reacdes elementares e em analise retrossintéticaS.

4. e ndo para reacdes quimicas;

(

(

e (
. (
Os coeficientes que antecedem a escrita dos simbolos e formulas de entidades pelo seu lado esquerdo sao os
valores absolutos dos nlimeros estequiométricos (ex.: os nimeros 2, 3 e 1 em 2A(¢) 4+ 3B(g) — A2B3(s)), e

ITUPAC. Compendium of Chemical Terminology, 2nd ed. (the "Gold Book"). Compilado por A. D. McNaught and A. Wilkinson.
Blackwell Scientific Publications, Oxford (1997). https://doi.org/10.1351/goldbook.

20bviamente se pode escrever uma equacio quimica posicionando os reagentes e produtos em qualquer posicdo do papel, uma
vez que as setas conectam R e P.

3Seta ERRONEAMENTE empregada para representar equilibrio quimico.

4Vocé deve lembrar das duas principais formas de ressonancia do benzeno.

5Seta ERRONEAMENTE empregada para representar equilibrio quimico e formas de canénicas de ressonancia.

6 An4lise retorssintética é uma técnica de anélise tedrica para resolver problemas de sintese orginica transformando uma molécula
alvo em estruturas precursoras mais simples.
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os simbolos que sucedem pelo lado direito indicam o estado de agregacgao:

(g) gds ou vapor (s) solido (aq) solugao aquosa
(¢) liquido (sln) solucdo (aq, co) solucdo aquosa a diluigdo infinita

A simbologia de EQUAGOES QUIMICAS sdo confortavelmente utilizadas em PROCESsos Fisicos, como em
transicoes de fase, ex.:

HQO(E) = HQO(S)

Quando vir alguma reagdo ou processo fisico acontecendo, tente pensar como esta observagdo pode ser
compreendida ou interpretada a nivel atomico. Para tanto, vocé precisa descobrir quais substancias quimicas
estdo presentes e construir ideias e imagens sobre os possiveis modos pelas quais elas poderiam interagir. Uma
parte importante deste processo consiste em escrever uma equacao quimica com as féormulas quimicas das
substancias utilizadas.

As mudancas visiveis mais comuns que acompanham as reacdes quimicas e processos fisicos sdo:

o formacgido de um sdélido insolivel (precipitado):

A(aq) +B(aq) = C(aq) + D(s) |
——
precipitado

e mudanca de cor visivel:
A(aq) + B(aq) = C(aq) + D(aq)
—— e —_———

incolor incolor colorido

e formacado de um gas:

A(aq) + B(aq) — C(aq) + D(g) T
——

gés liberado

e absor¢ao ou emissao de luz:

e liberacao ou absorc¢ao de calor:
A(aq) + Energia — B(aq) AH > 0 (endotérmica)

A(aq) — B(aq) + Energia AH < 0 (exotérmica)

Podemos equacionar também alguns processos que comumente causam confusido e nao apresentam, muitas
vezes, evidéncias aparentes: diluigao, dissolugao e dissociagao:

e diluigdo: processo fisico que torna uma solugdo menos concentrada

H,O

Alaq) = A(aq)
N—— ——
1 mol/L 0,1 mol/L

o dissolugao: processo fisico de dispersao de um soluto em um solvente formando uma solugao
H,0
A(s) = Alaq)
—~— ——
solido solucao

o dissociagao: processo quimico de ruptura de ligacdo intramolecular

AB(g) 2% A*(aq) + B~ (aq)
—— —_—— ——

molecula cation anion

As(g) ™ A%(g) +A*(g)
—— —— ——

molecula radical radical
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Algumas mudancas ndo sdo perceptiveis por simples inspecdo visual, e por isso existem muitas técnicas de
caracterizacao de compostos, sejam elas classicas ou instrumentais mais modernas.

Tenha sempre em mente que as espécies quimicas reagem em proporgoes estequiométricas (estabelecidas
para uma dada reacdo quimica). Caso as quantidades presentes no meio reacional ndo estejam exatamente
de acordo com o previsto na equagdo quimica, em uma reacao direta (A + B — C + D) um dos reagentes sera
consumido inteiramente antes do outro, fazendo com que a reacdo direta cesse antes que todos os reagentes
sejam consumidos. Esse reagente é chamado de Reagente Limitante, sendo o responsavel por determinar a
quantidade maxima de produto formado (ou Rendimento Teérico).”

Para ilustrar o conceito de Reagente Limitante, observe a Figura 4.1:

/A Equacao Balanceada N /B 8 /!i_rpipgng“ ™\
200+ 100 — 18, % Q.Q
Relacdo Estequiométrica % (9 Seoconds -
\_ (2:1:1) L

~

r's
C D. .
g I = v e® @
g - o o o0

0%

@

_ I\ timitsnte

Figura 4.1: Exemplo de uma equacao quimica do tipo Hs + %02 — %HQO em situacoes com reagentes limitantes.
Os reagentes limitantes estdo circulados em (B) e (D). A quantidade de produto formada deve ser calculada
pelo reagente que limitou a possibilidade de formagao de novas moléculas do produto.

Na pratica, as quantidades relativas de reagentes nem sempre sdo colocadas em contato em proporgoes
estequiométricas, fazendo com que os rendimentos de reagoes totalmente deslocadas para os produtos sejam
inferiores a 100%. Outros fatores também sdo importantes para se determinar a quantidade de produtos
formados, como: (a) reacdes que atingem o equilibrio®, (b) a existéncia de reacdes paralelas, (c) perdas de
material nas etapas de purificagdo e (d) presenga de impurezas.

O Rendimento Percentual é determinado conforme a equacgio:
Rendimento real Mexp (Produto)

Rendimento percentual = x 100% =
P Rendimento teorico ¢ Mieorica(Produto)

x 100%

Nesta aula vocé ira realizar alguns experimentos no laboratério, nos quais tera oportunidade de comprovar
a ocorréncia de varias reacoes e assim poder associd-las com o seu dia a dia. Além disso, poderd determinar o
reagente limitante de uma reacao e calcular o rendimento de uma reacdo de precipitacao.

» ATENCAO: Durante as aulas de laboratério, muitas substancias obtidas sdo desprezadas, por isso devemos
ter o cuidado de dar um destino apropriado para tais residuos, pois eles podem formar substancias capazes de
contaminar o meio ambiente. Assim, vocé também aprenderd um pouco sobre os rejeitos ou residuos quimicos
e como tratd-los. Por exemplo: solugoes de dcidos ou bases, tipo HCI ou NaOH, oriundas de reagoes quimicas
tais como utilizadas numa titulacdo podem ser neutralizadas e descartadas na pia.

» ATENCAO: Nunca use mais do que as quantidades de reagentes indicadas. Isso ajuda a obter melhores
resultados e a diminuir os rejeitos quimicos.

7E como em uma linha de producdo de automdéveis: a quantidade de carros produzidos depende da quantidade de pecas dispo-
niveis. Se todas as pegas estdo disponiveis para produzir 100 carros, mas sé existem disponiveis 40 volantes, s6 serdao produzidos
40 carros.

8Termodinamicamente a reacdo avanca até que A,.G = 0, e mesmo que a reacdo inicie com os reagentes em proporcdes este-
quiométricas, a rea¢do atinge um ponto em que reagentes e produtos coexistem em uma propor¢ao que depende de alguns fatores,
como a temperatura.
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4.3 PRE-LABORATORIO

Responda as seguintes questoes:
o Defina (a) Reagente limitante, (b) Rendimento de reagao;
e Quais os principais indicadores visuais de ocorréncia de uma reacdo quimica;
e Determine o rendimento percentual para a equacdo quimica a seguir, executada com 1,56 g de
BaCl,, o qual é o reagente limitante, sendo isolados e pesados 1,82 g do produto AgCl:

BaCl,(aq) + 2 AgNO5(aq) — 2 AgCl(s) + Ba(NO;),(aq)
e Leia o procedimento experimental abaixo, equacione e classifique todas as reagoes quimicas que

ocorrem neste experimento;
o Informe-se sobre o grau de risco e classificagdo das substancias que serao utilizadas nesta pratica.

4.4 MATERIAIS E REAGENTES

Antes de iniciar o procedimento experimental confira (/) se o material listado nas Tabelas 4.1 e 4.2 estao
disponiveis para o seu grupo em quantidade suficiente.

Tabela 4.1: Lista de materiais e quantidades para cada grupo.

Materiais Capacidade | Quantidade
Cépsula de porcelana 25 mL 01
Bastao de vidro - 01
Becker 50 mL 01
Erlenmeyer 50 mL 01
Funil de vidro simples médio - 01
Frasco de vidro (com tampa) para armazenamento - 01
Pipeta graduada 5 mL 02
Pipeta graduada 10 mL 01
Proveta 100 mL 01
Tubo de ensaio - 09
Vidro de relégio - 03
Conta-gotas - 01
Espatula - 04
Papel de filtro - 02
Péra - 02
Pinga de madeira - 01
Pisseta com agua destilada 500 mL 01
Chapa aquecedora - 01
Estante para tubos de ensaio - 01
Tela de amianto - 02
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Tabela 4.2: Lista de substancias para cada grupo.

Substancia Férmula | Massa molar (g/mol) Apresentacio
Acetato de sodio CH;COONa 82,03 solido
Acido cloridrico HCIl 36,46 1,0 M e 6,0 mol/L

Bicarbonato de sédio NaHCO4 84,07 solido
Carbonato de sédio Na,COj4 105,98 0,5 mol/L
Carbonato de célcio CaCOsq 100,09 0,5 mol/L

Cloreto de calcio CaCl, 110,98 0,5 mol/L
Cloreto de sédio NaCl 58,44 solido
Cloreto férrico FeCl, 162,20 0,5 mol/L
Fenoftaleina CyoH140, 318,3 1%
Hidroéxido de sédio NaOH 40,00 solido
Hidréxido de célcio Ca(OH), 74,09 solucdo saturada

4.5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.5.1 PARTE I - IDENTIFICAGAO DE PROCESSOS Fisicos E REACOES QUIMICAS

Separar e enumerar 6 tubos de ensaio para os experimentos descritos a seguir:
» Tupo DE Ensa1o 1: CH3COONa(s) + HoO(¢) —

Adicione 5 mL de HyO(¢) em um tubo de ensaio;

Adicione, com auxilio de uma espatula, uma pequena quantidade de CH3COONa(s) ao tubo de ensaio e
agite;

Observe e anote as mudancgas ocorridas.

& Disposig¢ado de residuos: os produtos desta reagido ndo geram residuos téxicos e podem ser descartados na
pia apés diluigao.

» Tupo DE ENsalo 2: NaOH(s) + H,O(¢) —

Em um tubo de ensaio, adicione 5 mL de HyO(¥);

Em seguida, adicione, com auxilio de uma espatula, uma pequena quantidade de NaOH(s) ao tubo de
ensaio e agite até que o conteido do tubo fique limpido;

Observe e anote as mudancas ocorridas.

& Disposicado de residuos: o conteiido deste tubo serd utilizado nas préximas etapas.

» Tupo DE ENsA1O 3: NaOH(aq) + HCl(aq) —

Em um tubo de ensaio, adicione 3 mL de H2O(¢) e, em seguida, duas gotas do indicador acido-base
fenoftaleina. Agite e observe;

Retire 2 mL do tubo de ensaio do TuDO DE ENSAIO 1 e adicione ao tubo de ensaio da etapa . Observe;

Adicione, gota a gota, a solugdo de HCl(aq) 1M ao tubo de ensaio até a mudanca de coloragdo. Observe;
Anote as mudancas ocorridas em cada etapa.

& Disposicao de residuos: os produtos desta reacdo nao geram residuos téxicos e podem ser descartados na
pia.
» Tupo DE EnNsalo 4: FeCls(aq) + NaOH(aq) —

Partindo do Tupo DE ENsAIO 1, adicione 2 mL da solugdo de FeCl;(aq);
Observe e anote as mudangas ocorridas.
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& Disposig¢ido de residuos: os produtos desta reagido ndo geram residuos téxicos e podem ser descartados na
pia.

» TupO DE ENsAIO 5: CaCOg(susp) + HCl(aq) —

Agite o contetido do frasco contendo o carbonato de célcio;

Adicione 5 mL da suspensdo de CaCOjs(susp) 0,50 M a um tubo de ensaio;
Adicione, gota a gota, a solugdo de HCl(aq) 1M e observe;

Anote as mudancas ocorridas.

& Disposig¢ao de residuos: os produtos desta reacido nio geram residuos téxicos e podem ser descartados na
pia.

» Tupo DE ENsaIo 6: Ca(OH)z(aq) + COz(g) —

Adicione em um tubo de ensaio (ou em um erlenmeyer) 3 mL de dgua de cal (solucdo saturada de
Ca(OH),) a 7 mL de dgua destilada e 2 gotas do indicador 4cido-base fenoftaleina;

Introduza o tubo de vidro em forma de L dentro da solugéo e sopre lentamente por 3 min(Obs: utilize
6culos de protecdo e nao direcione o tubo para nenhuma pessoa);

Observe e anote as mudangas ocorridas.

& Disposig¢ao de residuos: os produtos desta reacido nio geram residuos toxicos e podem ser descartados na
pia ap6és diluigao.

» TRATAMENTO DOS DADOS

Equacione (ndo esquega do balanceamento dos nimeros estequiométricos) as reagoes de acordo com as
observagoes anotadas, indicando os indices relacionados ao estado de agregacao e classifique as reagoes:

Reacao Equacgao quimica Classificagao / Evidéncia
1

QO W N

4.5.2 PARTE Il - REAGENTE LIMITANTE

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Separe 3 tubos de ensaio de mesmo tamanho. Identifique-os de acordo com a tabela a seguir:

Tubo V / mL V / mL
Na,CO4(aq) 0,50 M | CaCl,(aq) 0,50 M
A 10,0 2,0
B 6,0 6,0
C 2,0 10,0

Adicione em cada tubo uma quantidade de solu¢do de carbonato de sédio 0,50 M de acordo com os
volumes indicados na tabela;

Adicione uma quantidade de solugao de cloreto de calcio 0,50 M conforme indicado na tabela;

Tampe os tubos de ensaio e agite;

Deixe os tubos em repouso por, no minimo, 15 minutos e observe a quantidade de precipitado formado
em cada tubo.

& Disposicao de residuos: os produtos desta reacdo nao geram residuos téxicos e podem ser descartados na
pia apés diluigao.
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» TRATAMENTO DOS DADOS

Identifique o precipitado formado:

Realize os cdlculos para determinar o reagente limitante, n(mol) e m(g) do precipitado esperado
(tedrico) e preencha a tabela a seguir:

Tubo | Reagente limitante | n(mol) do precipitado | m(mol) do precipitado

Q|| >

DiscussAo DA PARTE 11

e Se uma quantidade extra de cloreto de calcio for adicionada em cada um dos 3 tubos, em qual deles
poderiamos observar um aumento na quantidade de precipitado formado? Justifique sua resposta.

4.5.3 PARTE III - RENDIMENTO DE REACAO

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Pese, em uma balanga, uma cépsula de porcelana e um vidro de relégio limpos e secos (juntos) e anote
o valor;

Pese, na capsula, 0,4 g de bicarbonato de s6dio. Anote o valor;

Adicione ao bicarbonato de sédio, com o auxilio de uma pipeta, 2,0 mL de dgua destilada e cubra a
capsula com o vidro de relégio.;

Levante o vidro de relégio e adicione, por meio de um conta-gotas, adcido cloridrico 6 M, gota a gota, 3
gotas por vez, até que uma nova adi¢cdo nao mais provoque efervescéncia;

Retire o vidro de relégio e aquega a capsula em aquecedor elétrico com tela de amianto, a fim de evaporar
a agua. Quando o sal estiver comegando a cristalizar, recoloque o vidro de relégio sobre a capsula, pois a partir
deste momento hd uma tendéncia de gotas da solugdo saltarem (fenémeno de crepitacdo) para fora da cépsula.
Continue o aquecimento até ndo haver mais dgua na capsula e no vidro de reldgio;

@ Aguarde o conteudo da cépsula esfriar e pese novamente o conjunto;

Guarde o material da capsula em um frasco de vidro para utilizagdo na pratica do Capitulo
5.

& Disposig¢ao de residuos: os produtos desta reacido nio geram residuos téxicos e podem ser descartados na

pia ap6s diluigao.

» TRATAMENTO DOS DADOS

Preencha a tabela a seguir com os dados coletados:

Etapa Massa (capsula 4 vidro de relégio) =
Etapa Massa (capsula 4 vidro de relégio + bicarbonato de s6dio) =
Etapa Massa (capsula + vidro de relégio + sal final) = g

o

o]
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4.6 POsS-LABORATORIO

Discuta em grupo e responda as seguintes questoes com relacdo aos experimentos da PARTE III -
RENDIMENTO DE REAGAO
e Qual a evidéncia experimental da reacao?
o Escreva a equacao quimica balanceada e identifique o produto formado;
e Calcule a quantidade méaxima de produto que poderia ser obtida a partir de 0,4 g de bicarbonato
(rendimento teérico);
e Calcule o rendimento da reacao.

4.7 MATERIAL SUPLEMENTAR

o Video com os experimentos deste capitulo: https://www.youtube.com/watch?v=WCYImVCAmAS8
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5 REACOES QUIMICAS - PARTE 11

PARTE II: REATIVIDADE DE METAIS E REACOES DE OXIRREDUGAO

5.1 OBJETIVOS

1 Identificar a ocorréncia de transformacgoes quimicas em metais;
2 Estudar a reatividade de metais;
3 Estudar reagoes de oxirreducao.

5.2 CONSIDERACOES GERAIS

Uma ampla divisdo dos elementos de acordo com suas propriedades periddicas permite a classificagdo em
trés grupos principais: metais, ndo metais e semimetais (ou metaléides)!. Elementos metélicos (como
ferro e cobre) sdo tipicamente eletropositivos, sélidos lustrosos, maledveis, duicteis e condutores eletricamente &
temperatura ambiente. H4 um metal cujo estado fisico em condigbes normais é liquido: é o mercurio, Hg.

Alguns metais sdo muito reativos, reagindo rapidamente com o ar e com agua, como é o caso dos metais
alcalinos e alcalinos terrosos. Outros metais sao mais estaveis. Uma caracteristica geral de todos os metais
é sua eletropositividade (tendéncia a reagir cedendo elétrons para tornar-se um cdtion). Em reagdes em que
ha a transferéncia de elétrons, as espécies envolvidas variam o seu niimero de oxidagao, N,,. O N,, é um
parametro que mede qual a carga que um atomo teria apds o rompimento das ligagoes que possui se os elétrons
fossem alocados no 4tomo mais eletronegativo.? O N,, de um elemento nido-combinado com outros é igual &
sua carga. Para ions poliatomicos a soma do N,, de todos os dtomos € igual a carga total do fon.

Este parametro permite definir:

e Oxidagao: corresponde ao aumento no N,
e Reducgao: corresponde a reducdo no N,

Uma reacgao de oxidagao é produzida por um agente oxidante, que se reduz na reacdo. Uma reacgao de
reducgao é produzida por um agente redutor, uma espécie que contém um elemento que se oxida. Uma reagao
que na qual uma espécie é oxidada e outra reduzida é chamada REACAO REDOX.

Enquanto os metais do Grupo 1 (Li, Na, K, Rb, Cs, Fr) e do Grupo 2 (Be, Mg, Ca, Sr, Ba, Ra) tendem a
formar cétions monovalentes M e divalentes M?T, respectivamente, os metais de transi¢do possuem estados de
oxidacao varidveis. O ferro, por exemplo, possui estados de oxidagao varidvel entre -2 e +7.

Em um meio reacional com metais distintos, é possivel saber qual serd reduzido (e qual serd oxidado) através
de um parametro chamado Potencial de Reducdo, E° ou Eree 4~ Este pardmetro (que é tabelado para todos
os metais) estd conectado com a termodindmica pela equagio:

A,.G° = —nFE® (5.1)

onde A,G® é a energia de Gibbs de reacido no estado padrao, n é o ntimero de elétrons transferidos na reacao
REDOX e F é uma constante (Constante de Faraday). Como uma reacio ¢ espontinea se possuir A, G® < 0,

quanto maior o valor de Eree 4» maior a tendéncia a reducao.

I Atualmente esta classificagdo vem progressivamente caindo em desuso. Em 2011, a Sociedade Brasileira de Quimica abandonou
a classificacdo dos semimetais em suas tabelas periddicas, deixando os elementos Ge, Sb e Po como metais e os elementos B, Si, As
e Te como ametais.

2Esse tipo de rompimento de ligagio é chamado heterdlise e leva a formacio de anions (A) e citions (B): A—B —— A~ + BT,
H& outra forma de quebra de ligagdo, chamada de homdlise e que levam & formacdo de radicais: A—A — A"+ A°

45
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A tabela a seguir mostra os valores de E?e 4 bara algumas semi-reacoes de reducgao. Para calcular o potencial
de oxidagdo, basta fazer: ES , = —ES:

Potencial de Reducgao E°, volts
Mg " (aq) + 2e — Mg(s) -2,370
AP (aq) + 3e — Al(s) -1,660
2H,0(aq) + 2e — Hy(g) +2(0OH) (aq) -0,830
Fe*T (aq) +2e — Fe(s) -0,440
2HT (aq) +2e — H,y(g) 0,000
Cu”(aq) + 2e — Cu(s) +0,337
AgT(aq) +e — Ag(s) +0,800

Para montar uma equacao global, mantém-se o sentido da semi-reacdo de reducdo da espécie que serd
reduzida e inverte-se o sentido da espécie que sofrerd a oxidacao, e seus respectivos potenciais Ee d © Eam a0
somados. Se o valor de E€ da reacdo global for positivo, espera-se que a reacdo ocorra espontaneamente e
que cada espécie atue conforme a equagao global. Por exemplo, a reacao entre o ferro metéalico e o ion prata é
espontanea, pois:

2 Ag™(aq) + Fe(s) — 2 Ag(s) + Fe* (aq)
B = By, (Ag"/Ag) + Eg,, (Fe*" [Fe) = By (Ag™ /Ag) — E, 4 (Fe’ [Fe) = +1,24 V

oxt

Para ter uma percepcio do que acontece, de forma simplificada, em escala atomica, veja a Figura 5.1, a
seguir:

Reducdo
[ Redugdo——

5.0 — @ -

Oxidado Reduzido Reduzido Oxidado

L Oxidagdo S

oxirredugao

/'
=0 ® Nox = +1 ‘
Nox =0 = Nox=0 Nox =1

Figura 5.1: Exemplo de uma reacao de oxirreducdo genérica em um mesmo compartimento de reagdo, entre
uma espécie em solucdo e uma superficie metédlica. A espécie oxidada em solugéo entra em contato com a
superficie do metal e ocorre a transferéncia eletrénica do metal, que possui maior ETe 4 bara o cation. O metal
da superficie oxida-se ao transferir o elétron para o cation da solugdo, que, por sua vez, reduz-se ao receber a
carga negativa. Como o metal solido possuia Npox = 0, torna-se um produto com Npx = +1 e torna-se um
cdtion solvatado pela dgua. A espécie reduzida nao pode ser mais solvatada pela dgua e passa a fazer parte
da superficie sélida. Como um resultado macroscépico, a solugdo pode mudar de cor em razao da mudanga de
concentracao das espécies aquosas, bem como o aspecto do metal s6lido também é alterado.

Nesta aula vocé dard continuidade ao estudo de reagdes quimicas por meio de alguns experimentos no
laboratorio. Especificamente, serdo estudadas reagoes de oxirreducao e a reatividade de metais cujas reagoes
possam ser perceptiveis visualmente.

A compreensao destas reagoes de oxirredugao sao a base para a compreensao da Eletroquimica.

» ATENCAO: Durante as aulas de laboratério, muitas substancias obtidas sio desprezadas, por isso devemos
ter o cuidado de dar um destino apropriado para tais produtos, pois eles podem formar substéncias capazes de
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contaminar o meio ambiente, dentre eles os metais pesados tais como manganés (Mn), prata (Ag), etc. Assim,
vocé também aprenderda um pouco sobre os rejeitos ou residuos quimicos e como trata-los. Rejeitos de metais
pesados devem sempre ser colocados em recipientes rotulados, sob a orientacao do responsavel pelo laboratorio.

» ATENCAO: Nunca use mais do que as quantidades de reagentes indicadas. Isso ajuda a obter melhores
resultados e a diminuir os rejeitos quimicos.

5.3 PRE-LABORATORIO

Responda as seguintes questoes:
o Defina (a) Oxidagao e (b) Redugéo;
o Defina agente oxidante e agente redutor de uma reacao quimica;
e Defina potencial de redugdo e como ela define a espontaneidade de uma reagdo de oxirreducao;
e Leia o procedimento experimental abaixo, equacione e classifique todas as reagoes quimicas que
ocorrem neste experimento.

5.4 MATERIAIS E REAGENTES

Antes de iniciar o procedimento experimental confira (/) se o material listado nas Tabelas 5.1 e 5.2 estao
disponiveis para o seu grupo em quantidade suficiente.

Tabela 5.1: Lista de materiais e quantidades para cada grupo.

Materiais Capacidade | Quantidade
Bastao de vidro - 01
Becker 50 mL 01
Cépsula de porcelana 25 mL 01
Erlenmeyer 50 mL 01
Pipeta graduada 5 mL 02
Pipeta graduada 10 mL 01
Proveta 100 mL 01
Tubo de ensaio - 06
Vidro de relogio - 03
Conta-gotas - 01
Espatula - 01
Péra - 02
Pinca de madeira - 01
Pisseta 500 mL 01
Chapa aquecedora - 01
Estante para tubos de ensaio - 01
Funil simples médio - 01
Papel de filtro - 02
Tela de amianto - 02

Tabela 5.2: Lista de substancias para cada grupo.

Substancia Férmula Massa molar (g/mol) | Apresentagio

Acido cloridrico HCI 36,46 6,0 mol/L
Aluminio Al 26,98 sélido
Cobre Cu 63,54 sélido

Hidréxido de s6dio NaOH 40,00 1,0 mol/L
Magnésio Mg 24,31 sélido

Nitrato de prata AgNO4 169,87 0,1 mol/L
Palha de ago Fe/C - sélido

Sulfato de cobre penta hidratado | CuSO, -5H,0 159,61 0,01 mol/L
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5.5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.5.1 PARTE I - REACOES DE OXIRREDUGAO

Separar e enumerar 3 tubos de ensaio para as reacoes descritas a seguir:
» Tupo DE ENsalo 1: Cu(s) + AgNOgs(aq) —

Em um tubo de ensaio, adicione 5 mL de AgNO;(aq);

Coloque cerca de 1 cm de fio de cobre na solugdo. Se o fio estiver encapado, deixe a parte encapada fora
da solucao;

Continue a pratica e observe ao longo de 10 min. Anote as mudancas ocorridas.

» Tupo DE ENsalo 2: Al(s) + HCl(aq) —

Em um tubo de ensaio, adicione 3 mL de HCl(aq) 6 M;

Coloque no tubo uma pequena foha de aluminio em forma de canudo, de modo que uma parte fique fora
da solugao e permita a remogao apds a reagao;

Observe e anote as mudangas ocorridas.

» Tupo DE Ensalo 3: Al(s) + NaOH(aq) —

Em um tubo de ensaio, adicione 3 mL de NaOH(aq) 1M;

Coloque no tubo uma pequena foha de aluminio em forma de canudo, de modo que uma parte fique fora
da solucao e permita a remogao apds a reagao;

Observe e anote as mudancgas ocorridas.

& Disposicdo de residuos: os residuos desta PARTE I serdo coletados em frasco indicado.

» TRATAMENTO DOS DADOS

Equacione (ndo esquega do balanceamento dos nimeros estequiométricos) as reagoes de acordo com as
observagoes anotadas, indicando os indices relacionados ao estado de agregacao e classifique as reagoes:

Reacgao Equagao quimica Classificagao / Evidéncia
1
2
3

DiscussAo DA PARTE I

Com base nos potenciais de reducao dos metais envolvidos nas reacoes, responda:

Quais as evidéncias experimentais de que as reacoes foram espontdneas?

O que vocé pode observar sobre a reatividade dos metais analisados?

Indique o agente oxidante e o redutor das reacdoes.

Utilizando a tabela de potencias de reducao, explique os resultados encontrados.

5.5.2 PARTE II - POTENCIAL DE REDUCAO

Nesta secao serao observadas as ordens de reatividades de metais com base nos potenciais de reducao. Para
isso, separe 2 tubos de ensaio e siga o procedimento:

» TuDpO DE ENsAIO 1: Fe(s) + CuSO4(aq) —
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Em um tubo de ensaio, adicionar 5 mL de CuSO,(aq) 0,01 M;

Imergir um pavio de palha de aco ao tubo de ensaio, de forma que parte fique fora da solucéo e possa ser
removido com facilidade;

Continuar a pratica e observar ao longo de 15 min; anotar as mudangas ocorridas.

» Tupo DE ENsalo 2: Mg(s) + CuSO4(aq) —

Em um tubo de ensaio, adicionar 5 mL de CuSO,(aq) 0,01 M;
Imergir uma pequena fita de magnésio ao tubo de ensaio;
Continuar a pratica e observar ao longo de 15 min; anotar as mudangas ocorridas.

& Disposicao de residuos: as solugoes contendo cobre deverdo ser descartadas em recipiente indicado pelo
professor. O residuo de ferro poderd ir para o lixo enquanto que o de magnésio devera ser seco com papel toalha
e recolhido em recipiente adequado.

» TRATAMENTO DOS DADOS

Equacione (néo esquega do balanceamento dos nimeros estequiométricos) as reagoes de acordo com as
observacoes anotadas, indicando os indices relacionados ao estado de agregacéo e classifique as reagoes:

Reacao Equagao quimica Classificagdo / Evidéncia
1
2

DiscussAo DA PARTE 11

Com base nos potenciais de reducao dos metais envolvidos nas reagoes, responda:

Em ambos os tubos ocorreu reacgao?

O que vocé pode observar sobre a reatividade dos metais analisados?

Indique o agente oxidante e o redutor das reacoes.

Utilizando a tabela de potencias de reducgao, explique os resultados encontrados.
Indique o metal com maior acao redutora.

5.5.3 PARTE III - FOTORREDUGAO DA PRATA

Para o procedimento a seguir vocé precisara do sal obtido na PARTE III do experimento do CAPITULO 4.
» PROCEDIMENTO 1:

Adicione o sal obtido na pratica da aula anterior para um tubo de ensaio;

Adicione, usando uma pipeta, 2,0 mL de 4gua ao tubo e homogeneize com o bastéo de vidro até completa
dissolugao;

Adicione ao tubo, 1,0 mL da solucdo de nitrato de prata 0,1 M. Observe o precipitado;

Com o auxilio de um bastao de vidro, agite a mistura contida no tubo, e filtre para um erlenmeyer de 50
mL utilizando papel de filtro e funil;

Verifique se existe algum residuo sélido no papel de filtro. Se houver, observe e anote a cor;

@ Desdobre o papel de filtro, coloque em um vidro de relégio e deixe-o exposto a luz solar durante 5 minu-
tos. Depois de transcorrido esse tempo, verifique se ocorreu alguma mudanca de cor no papel de filtro. Anote
suas observagoes;

» PROCEDIMENTO 2:

Divida um papel de filtro em duas partes iguais e coloque-os sobre dois vidros de relogio;

Com o auxilio de um conta-gotas, coloque trés gotas da solucao de nitrato de prata 0,1 M em cada
papel de filtro;

Guarde um dos papéis de filtro no armadrio, ao abrigo da luz e leve o outro para exposi¢do a luz solar
durante 5 minutos. Anote as observagoes sobre uma possivel mudanca de cor ocorrida nos papeis de filtro.
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& Disposicao de residuos: Os papeis de filtro utilizados devem ser descartados em local indicado pelo
professor. O filtrado presente no Erlememyer devera ser diluido e descartado na pia.

5.6 POS-LABORATORIO

Responda as seguintes questoes relacionadas aos experimentos da PARTE III:
o Esboce as equagdes quimicas no PROCEDIMENTO 1;
e Esboce as equagdes quimicas no PROCEDIMENTO 2;
Para todos os casos, justifique sua resposta com base nas observagoes realizadas.

5.7 MATERIAL SUPLEMENTAR

[ > | Video com os experimentos deste capitulo: https://www.youtube.com/watch?v=blq83jMtalLE
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6 SEPARACAO DE MISTURAS: FILTRACAO E
DESTILACAO

6.1 OBJETIVOS

1 Estudar as técnicas de filtragao e destilagdo como um método de purificacao;
2 Purificar um liquido através da destilagao simples.

6.2 CONSIDERACOES GERAIS

Destilagdo é um método ou processo fisico de separacdo de misturas homogéneas (solugdes) de natureza
solido-liquido ou liquido-liquido. Esse processo é caracterizado pelo fato de o vapor formado possuir uma
composicao diferente da mistura residual. O fracionamento do petréleo, a obtencao de alcoois e a extracao de

esséncias sdo apenas alguns exemplos de processos em que a destilagdo é empregada na industria.

A destilacdo simples baseia-se na diferenca do ponto de ebulicdo. Se um liquido for introduzido em um
recipiente onde se fez vacuo, ele evaporard ou desprenderd vapor, até que atinja uma pressao definida, que
depende apenas da temperatura. Diz-se, entdo, que o vapor estd saturado e esta pressdo é definida como
pressao de vapor do liquido.

A experiéncia mostra que, a certa temperatura, a pressdo de vapor de uma substincia liquida em contato
com seu proprio liquido é constante e independente da quantidade absoluta de liquido e vapor presentes no
sistema. Exprime-se a pressdo de vapor, usualmente, em termos da altura de uma coluna de merctrio que
produza a mesma pressao.

A pressao de vapor de um liquido aumenta com a elevacdo da temperatura. Quando a pressao de vapor
se torna igual & pressdo total exercida sobre a superficie de um liquido, este ferve, ou seja, é vaporizado por
bolhas formadas no seio do liquido. No momento em que a pressao de vapor do liquido se torna igual & pressao
externa a que o liquido estd submetido, a temperatura, normalmente, ndo se modifica. Se o fornecimento de
calor aumenta, a velocidade de formagao de bolhas também aumenta e o calor de vaporizagao é absorvido.

O ponto de ebuligdo de um liquido pode ser definido como a temperatura na qual sua pressdo de vapor
é igual a pressao externa exercida, em qualquer ponto, sobre a sua superficie. Esta pressao externa pode ser
exercida pelo ar atmosférico, por outros gases produzidos numa reacdo e por vapor. O ponto de ebuli¢do a uma
pressao de 760 mmHg, que equivale a 1 atm, é denominado ponto de ebulicdo normal.

A ebuli¢do de um liquido, principalmente quando for impuro, ndo se di de forma regular e grandes bolhas
de vapor sdo formadas subitamente, produzindo pequenos “estouros”, geralmente seguido de intensa ebuligao,
assim, nestas condi¢oes é impossivel realizar uma destilagao eficiente. Para isto, é imprescindivel uma ebuli¢ao
suave. A melhor maneira de reduzir esse problema é provocar uma agitacdo. Quando a agitagdo nao é possivel,
pode-se também obter bons resultados juntando uns poucos fragmentos de “porcelana porosa”. Estas sao
quimicamente inertes e propiciam a formagdo de cavidades (pequenas quantidades de ar no seio do liquido)
que promovem uma ebulicdo regular’. A “porcelana porosa” é adicionada ao liquido frio, antes que se inicie a
destilagao. Nunca devemos colocé-la em um liquido que ja foi aquecido até a ebuligdo porque o desprendimento
subito de vapor pode resultar em um arraste e, as vezes, uma grande porcao do liquido pode ser projetada para
fora do baldo.

O processo mais frequente usado para separar e purificar liquidos é a destilagdo. Esta consiste em aquecer

LOutros materiais que podem ser usados sio os fragmentos de pedra-pomes ou de “carborundum” (SiCs), pequenos pedacos de
fita de teflon (polimero de tetrafluoretileno), pedagos de fio de platina, pedras de vidro, que tém a propriedade de absorver grandes
quantidades de gases.
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o liquido na sua temperatura de ebuli¢do, utilizando aparelhagem mostrada na figura 6.1.
Sistema de destilacao simples

9 1 - Balao de destilacado
7 9 7 2 - Condensador
! 2 3 - TermOémetro
L 4 - Manta aquecedora
: 5 5 - Saida do condensador
6 - Erlenmeyer para coleta
10 7 - Suporte
~ 6 8 - Garra para baldo
. 9 - Conectores
saida 10 - Garra para condensador

entrada
(frio)

-~o

-

—— Destilado

Figura 6.1: Sistema de destilagdo simples utilizando manta aquecedora como fonte de calor.

Quando o liquido é aquecido, formam-se vapores que vao subindo, mas sofrem condensagdao ao encontrarem
as paredes frias do baldo. Com a continuacdo do processo, formam-se maiores quantidades de vapor de modo
que as paredes do baldao vao ficando aquecidas. Nesse ponto, observa-se a formagao de um anel do liquido, que
vai se elevando no frasco até atingir a extremidade superior do baldo onde se encontra com o termdémetro e o
tubo lateral do baldo de destilagao, por onde se encaixa o condensador. Como a agua fria circula constantemente
no condensador, todo o vapor sera condensado e o liquido destilard. Se um liquido puro é aquecido em um frasco
conectado de um lado ao condensador e o outro é fechado a atmosfera, sua pressdo vai aumentar. Quando a
temperatura do liquido aumentar para um certo ponto, a pressao de vapor do liquido ird exceder a da atmosfera
e o vapor do liquido fluird para o condensador. A fun¢do do condensador é resfriar estes vapores e reconverté-los
em liquido. Na destilacao, o condensador é adaptado de modo que o liquido condensado nao retorne ao balao.
As caracteristicas significativas na destilagdo de um liquido puro sdo:

o As composigoes do liquido, do vapor e do condensado (ou destilado) sdo idénticas e constantes durante o
processo;
e As temperaturas do liquido e do vapor sdo constantes e, idealmente iguais do inicio ao fim da destilacdo.

6.2.1 PARES DE LIQUIDOS MISCIVEIS

Quando dois liquidos completamente soliiveis um no outro sado misturados, a pressao de vapor de cada um
deles, a uma temperatura particular, é diminuida pela presenca do outro. Tais misturas podem ser caracterizadas
em termos da contribuicdo de cada componente para a pressao de vapor total como funcdo da composi¢ao da
mistura.

Faz-se um tratamento simplificado ao considerar as solugdes como solucdes ideais, que sao definidas de
acordo com as seguintes propriedades:

e Nao ha variacao térmica quando os componentes sdo misturados;
e Nao hé variagdo de volume quando a solugao é formada a partir de seus componentes;
e A pressdo de vapor de todos os componentes segue a Lei de Raoult:

pa = zap§ (6.1)

Sendo: p4 é a pressao de vapor do solvente na solugao; x4 é a fracdo molar do solvente; p% é a pressao
de vapor do solvente puro.

6.2.2 DESTILAGAO E EQUILIBRIO ENTRE LIQUIDO E VAPOR

O equilibrio entre liquido e vapor pode ser verificado pela presenca de uma gota de liquido que permanece
por longo tempo no bulbo do termémetro. Quando ndo hé este equilibrio, a gota desaparece, passando a gotejar

7

rapidamente, indicando superaquecimento. Neste caso, é necessario controlar a altura do balao em relacao a
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fonte de aquecimento. A temperatura deve manter-se constante durante toda a destilagdo. Se essas condigoes
sdo satisfeitas o ponto de ebulicao é estabelecido.

Enquanto estiver ocorrendo a destilagdo, deve-se sempre conferir o ponto de ebuli¢do, onde a temperatura
deve permanecer constante.

Deve-se jogar fora o primeiro destilado, cerca de 2,0 mL. Este primeiro volume destilado chama-se cabeca
de destilagdo. Continua-se a destilacio até que aproximadamente 2/3 de liquido tenham destilado. Este é o
corpo da destilacdo. O restante que permanece no baldao constitui a cauda ou residuo.

6.2.3 FILTRACAO

A filtracdo é um método de separagdo de misturas heterogéneas entre liquidos e sélidos. Antes da filtragio, a
mistura é chamada de liquido mae. Apds a filtracdo, o material sélido fica retido no filtro, enquanto a solucao
sem este sélido é chamada de filtrado.

Existem, basicamente, dois tipos de filtracao: filtragao simples e filtragdo a vacuo. No primeiro tipo,
utiliza-se o funil de colo longo e papel de filtro, onde apenas a acdo da gravidade age impulsionando a passagem
do filtrado, sendo, portanto, dependente de fatores como o tamanho das particulas, a drea de contato com o
filtro e seu fator de retengao. Na filtracdo a vicuo, utiliza-se uma linha de vicuo (geralmente por uma bomba
que aspira o ar no sistema, reduzindo a presséo) acoplada em um kitassato (relembre na Figura 1.4) munido de
funil de Buchener ou funil poroso.

Tenha ciéncia que existem diversos tipos de papel de filtro, divididos conforme o grau de porosidade em
quantitativos e qualitativos. Para andlises gravimétricas em que a massa do sélido retido no filtro deve ser
medida com grande exatiddo, utilizam-se os papéis de filtro quantitativos, cujas classificacdes (papéis faixa
preta, branca e azul) sdo apropriadas para usos especificos.

6.3 PRE-LABORATORIO

Responda as seguintes questoes:
 Defina (a) Pressao de vapor de um liquido e (b) Ponto de ebuligdo de um liquido;
o Defina (a) Solubilidade;
o Classifique os tipos de filtragao;
o Explique porque a temperatura se mantém constante durante a destilagdo de um componente puro;
« Com base no conceito de pressao de vapor, explique qual dos compostos da figura abaixo apresenta
maior volatilidade, a 25 °C.

1000+
(CH5;CH,;),0 CH3CH,0H H,0

800 760 mmHg

34,6°C 100°C

600+

400}

Pressdo (mmHg)

200+

0 ' = : ;
-40  -20 0 20 40 60 80 100 120

Temperatura (°C)
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6.4 MATERIAIS E REAGENTES

Antes de iniciar o procedimento experimental confira (/) se o material listado nas Tabelas 6.1 e 6.2 estao
disponiveis para o seu grupo em quantidade suficiente.

Tabela 6.1: Lista de materiais e quantidades para cada grupo.

Materiais Capacidade | Quantidade
Bastao de vidro - 01
Becker 50 mL 01
Proveta 10 mL 01
Proveta 100 mL 01
Sistema de destilagao* - 01
Argola de ferro / suporte para funil - 01
Chapa aquecedora - 01
Funil de haste longa - 02
Papel de filtro - 01
Papel indicador de pH - 04
Suporte para funil - 01

*0O laboratério de Quimica Geral possui um destilador montado como pega tnica de vidro: condensador acoplado a
um baldo de destilagdo.

Tabela 6.2: Lista de substancias para cada grupo.

Substancia Férmula | Massa molar (g/mol) Apresentacio
Hidréxido de calcio | Ca(OH), 74,1 solucdo aquosa saturada

6.5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

6.5.1 PARTE I - FILTRACAO

» DOBRADURA DO PAPEL DE FILTRO

Para o sistema de filtracao simples, siga o procedimento da figura a seguir para a dobradura do papel de

filtro:
B C - D We
4
A AN

A

Figura 6.2: Dobradura simples de papel de filtro para funil cénico: (A) dobre o papel ao meio, sem utilizar a
unha para que nao haja danos ao papel; (B) dobre novamente ao meio; (C) retire uma pequena borda do papel
para que ele se adapte melhor ao funil quando molhado; (D) reabra o papel para que fique na forma de cone,
com uma parede dupla contendo o rasgo e outra parede simples; (E) encaixe no funil e adicione um pouco de
solvente para que o papel fique aderido ao vidro. O cone final é formado por uma parede de camada simples e
outra tripla.
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» FILTRACAO SIMPLES

Com uma fita indicadora acido-base, mega e anote o pH estimado da amostra;

Monte o sistema de filtracao simples utilizando argola de ferro presa ao suporte universal, funil simples
de colo longo e erlenmeyer para coleta do filtrado;

Agite a amostra e filtre 30 mL. Observe o filtrado e anote suas observagoes;

Meca o pH do filtrado e anote;

» TRATAMENTO DOS DADOS

Preencha a tabela a seguir com os valores dos pH antes e apds a filtragao:

pH antes da filtragcao =
pH apés a filtragao =

DiscussAo DA PARTE I

e Compare e discuta os valores de pH da solugdo antes e apés a filtracao.
e Quais fatores afetem a velocidade da filtragdo simples?

6.5.2 PARTE II - DESTILAGAO SIMPLES

» MONTAGEM DO SISTEMA DE DESTILAQAO

Monte com cuidado o sistema para destilagdo seguindo o disposto na Figura 6.1;

Ligue as mangueiras de latex as conexdes de entrada e saida d’agua e abra a torneira;

Transfira a solucéo filtrada para o balao de destilacao, tendo o cuidado de nao deixar que a solucao escape
pela saida lateral do baldo. Utilize para isso um funil de haste longa;

Adicione pedras de vidro ao balao para evitar ebulicao tumultuosa;

Adapte o termdmetro, deixando o bulbo & altura da saida lateral do balao;

@ Ligue a fonte de aquecimento;

Quando comecar a destilagdo, anote a temperatura (ponto de ebuli¢ao);

Despreze a primeira fragdo do destilado (cerca de 2,0 mL);

@ Continue a destilacdo até que, aproximadamente, 10,0 mL de liquido tenham sido destilados;

Mega e anote o pH do destilado e do liquido que sobrou no baldo (residuo), depois que estiver frio;

» TRATAMENTO DOS DADOS

Com base nas suas observagdes, preencha a tabela a seguir:

Ponto de ebulicao do solvente =
pPH do destilado =
pH do residuo =

DiscussAo DA PARTE 11

e Compare e discuta os valores de pH do destilado e da solugao que sobrou no balao.
e Identifique o destilado e explique o seu processo de obtencao.
e Discuta os fatores experimentais que influenciam na eficiéncia do processo de destilacao simples.

& Disposicao de residuos: o destilado pode ser descartado na pia enquanto a cauda deverd ser retornada ao
frasco original da solugdo.
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6.6 POsS-LABORATORIO

Vamos além desta aula! Pesquise os seguintes conceitos e questoes:
e Pesquise os tipos de destilacao e suas utilizagoes;
e Descreva o processo de obtencao da agua destilada;

e Pesquise o motivo pelo qual a agua destilada tem o seu pH diminuido com o tempo, quando em
contato com o ar atmosférico.

6.7 MATERIAL SUPLEMENTAR

o Video com os experimentos deste capitulo: https://www.youtube.com/watch?v=mBvtK1GC1HI
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7 PREPARO DE SOLUCOES

7.1 OBJETIVOS

1 Aplicar os conceitos de unidades quimicas de concentragao no preparo de solugoes;
2 Aprender a preparar solugbes que servirao para o desenvolvimento de outros experimentos, utili-
zando recursos disponiveis no laboratorio.

7.2 CONSIDERACOES GERAIS

Solugbes sdo misturas homogéneas, constituidas de dois ou mais componentes: soluto e solvente. A razido
entre eles define a concentracio de uma solucdo. E de grande importancia o conhecimento da composicao das
solugoes utilizadas, tornando-se necessario estudar as unidades de concentragao e os calculos envolvidos no seu
preparo.

A maioria dos trabalhos experimentais em Quimica sao desenvolvidos quando os reagentes estdo em solucao.
Portanto, o seu estudo depende do conhecimento qualitativo e quantitativo da composicao das substancias que
delas participam.

A relagao entre o soluto e solucdo (ou solvente, dependendo do tipo de concentragao) define a concentracao
de uma solucao. Portanto, podemos estabelecer que:

B quantidade de soluto 5 quantidade de soluto
Concentragao = - — ou Concentragao = -
quantidade de solugao quantidade de solvente

De acordo com a conveniéncia nas medidas realizadas para a preparacao de uma solucdo, pode-se empregar
formas distintas de expressar a concentracao, conforme a tabela a seguir:

Concentragao Férmula Unidades comuns
Comum [C]= Msoluto g/L
‘/solucao
Molaridade M = selute. mol/L ; (molar*)
Vsolucao
Molalidade b= soluto mol/Kg ; (molal**)
Msolvente
Massa-massa  (%m/m) = Msoluto o 1 %
Msolucao
Msoluto
Massa-volume  (%m/v) = v X 100 %
solucao
o V:eoluto
Volume-volume  (%v/v) = v X 100 %
solucao

*1M = 1 mol/L, ou 1 mol L™!

* 1 molal = 1 mol/kg, ou 1 mol kg™*

A solubilidade do soluto em uma solvente, em uma determinada temperatura, permite classificar as solugoes
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em insaturada, saturada ou super saturada. Quando falamos em solucdo sem mencionar o solvente estamos
querendo dizer "soltivel em 4gua a temperatura ambiente'. Dizemos que é insaturada' aquela em que ainda
é possivel dissolver mais soluto. Solugao saturada se a concentracao é tal que ndo é mais possivel adicionar
soluto sem que se forme corpo de fundo (ou precipitado). Solugdo super saturada aquela em que foi dissolvido
mais soluto que o valor maximo esperado, sendo, portanto, instavel e facilmente se convertendo em uma solucao
saturada com corpo de fundo.

7.2.1 PREPARO E DILUICAO DE SOLUCOES

O preparo de solugées utilizando um soluto sélido é um procedimento corriqueiro em laboratoério, e requer
uma sequéncia especifica de operacoes. Muitas vezes, uma solucdo mais concentrada é preparada para servir
de solugao estoque, a partir da qual outras solugdes mais diluidas sao preparadas. Esse procedimento, além de
mais pratico, elimina as etapas de pesagem, transferéncia e diluicdo de quantidades muito pequenas de sélidos.
Todo esse procedimento é mostrado na figura a seguir:

Molaridade
M; = ny/V

=

3/
Sl

q’ —
L |
Dissolucao Diluicao Afericao

w Molaridade <
e M, = nN 14 Molaridade

M2 = n2/V2

15

)

n
10 "

Vi

L o

[ Il |
Solucao Afericdo de V,
Estoque

Afericao

Diluicao

Figura 7.1: As etapas de 1 a 9 sdo referentes a preparagdo de uma solugdo a partir de um soluto sélido, atingindo
molaridade M, a partir da qual (etapas 9-15) uma solu¢do mais diluida, com molaridade M é obtida por
diluigdo. Para a preparacao de uma solucao cujo soluto é um liquido, a etapa abreviada é a pesagem, pois
pode-se conhecer a quantidade em mol deste através do seu volume, densidade e composicao.

Quando uma solugao ¢é diluida, seu volume aumenta e a concentragao diminui, porém a quantidade de soluto,
n em mol, permanece constante (ny = ngy). Assim, se duas solugoes tém diferentes concentragoes, mas contém
as mesmas quantidades de soluto, em volumes diferentes, apresentam a seguinte relagao:

‘/1X01=‘/2X02 (71)

Tanto as quantidades quanto a concentragdo podem ser expressos em unidades fisicas ou quimicas. A dife-
renga entre essas unidades é que, nas quimicas, se considera também a quantidade de matéria (mol). Exemplos:

LConsidera-se, normalmente, uma substancia "insoltivel"quando ela nio se dissolve mais que 0,1 mol/L.
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(1) Unidades fisicas: percentagem em massa e em volume; densidade; partes por milhdo (ppm), partes por
bilhdo (ppb) e outras.
(2) Unidades quimicas: mol/L, mol/kg, fragdo molar.

7.2.2 PADROES PRIMARIO E SECUNDARIO

Para preparar uma solugao, vocé deve procurar saber se o soluto é um padrao primario ou secundario.

Padroes primarios sdo substincias estaveis e nao higroscopicas, de facil purificagdo, que servem para o
preparo de solugoes de concentracao definida, utilizdveis na determinacdo de concentracao exata de padroes
secundérios. Como exemplo, temos: carbonato de sédio (Na,COs), dcido oxdlico (H,C,0,) e outras.

Padroées secundarios sao solugoes de substancias higroscépicas, volateis ou alterdveis, que tém sua con-
centragao determinada por um padrao primdrio. Sdo exemplos de padroes secundérios: acido cloridrico (HCI),
dcido sulfirico (HySO,), hidréxido de s6dio (NaOH) e hidréxido de potassio (KOH).

A determinacdo da concentracido exata de um padrao secunddrio, na maioria das vezes é feita usando a
técnica de volumetria ou titulagdo, que sera vista na préxima pratica (Padronizagdo de Solugdes).

7.3 PRE-LABORATORIO

Responda as seguintes questoes:
e Defina solucéo;
o Explique como se deve proceder para preparar uma solugao diluida a partir de uma solugao con-
centrada (em estoque) de uma determinada substéncia;
Calcule o volume de HCI necessario para preparar:
(a) 250 mL de solucao de HCI - 0,500 mol/L, partindo de uma solugdo de HCI a 37,0% em massa e p
= 1,19 g/mlL;

(b) 25,0 mL de solugao de HCI - 0,100 mol/L, partindo da solugdo de HCI preparada no item (a);
(¢) 25,0 mL de solugao de HCI - 0,200 mol/L, partindo das solugdes preparadas nos itens (a) e (b);
(d) O volume de H,SO, necessario para preparar 25,0 mL de solugdo de H,SO, 3,00 mol/L, partindo

de uma solugao de H,SO, a 97,0% em massa e p = 1,84 g/mL; Calcule a massa de:
NaOH necessiria para preparar 250,0 mL de solu¢ao de NaOH - 0,500 mol/L. ;
H,C,0, -2H,0 necessaria para preparar 50,0 mL de solucao de H,C,0, -2 H,0 0,250 mol/L.

)
— @
~— —

7.4 MATERIAIS E REAGENTES

Antes de iniciar o procedimento experimental confira (/) se o material listado nas Tabelas 7.1 e 7.2 estao
disponiveis para o seu grupo em quantidade suficiente.

Tabela 7.1: Lista de materiais e quantidades para cada grupo.

Materiais Capacidade | Quantidade
Balao volumétrico 25 mL 01
Balao volumétrico 250 mL 01

Bastao de vidro - 01
Becker 50 mL 01
Becker 250 mL 01

Conta-gotas - 01

Funil simples pequeno 01
Funil simples médio 01

Pipeta graduada 5 mL 01

Pipeta graduada 10 mL 01
Pisseta 500 mL 01
Proveta 100 mL 01
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Tabela 7.2: Lista de substancias para cada grupo.

Substancia Férmula | Massa molar (g/mol) Apresentacio
Acido cloridrico HCI 36,5 37%, p = 1,19 g/mL
Hidréxido de sédio NaOH 40,0 (s), pastilhas
Acido sulftrico H,SO, 106,0 98%, p = 1,84 g/mL

7.5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

7.5.1 SoLucgAo 1

» 250,0 mL de solucdo de HCI - 0,500 mol/L

Na capela, meca em uma pipeta 10,4 mL de HCI concentrado;

Transfira o volume do acido medido para um balao volumétrico de 250 mL, contendo cerca de 100 mL
de dgua destilada, medidos em uma proveta. Use o funil para a transferéncia;

Deixe o balao esfriar até a temperatura ambiente e complete o seu volume com agua destilada até o
menisco (para um melhor aferimento, use o conta gotas);

Homogeneize por inversao;

Transfira a solugao preparada para um frasco indicado pelo professor e rotule com os dados da solucéo e
de seu grupo.

Acondicione a solugao preparada em frasco adequado e o guarde no armario indicado pelo
professor.

7.5.2 SOLUGAO 2

» 25,0 mL de solugdo de HCI - 0,100 mol/L

Meca 5,00 mL da solucdo preparada no item 1 e transfira para um baldo de 25,0 mL;
Complete o volume do baldo com agua destilada até o menisco;
Homogeneize por inversao, coloque em um becker de 50,0 mL e reserve.

7.5.3 SOLUGAO 3

» 25,0 mL de solugdo de HCI - 0,200 mol/L

Mega 6,2 mL da solugdo de HCI - 0,500 mol/L;

Transfira para um baldo volumétrico de 25,0 mL e complete até o menisco com a solugao de HCI - 0,10
mol/L, que foi colocada no becker;

Transfira as solugoes de HCI - 0,100 e 0,200 mol/L para os recipientes indicados pelo professor.

7.5.4 SOLUGAO 4

» 25,0 mL de solugdo de H,SO, - 3,00 mol/L

Na capela, mega em uma pipeta, 4,1 mL de H,SO, concentrado;

Transfira o volume do acido medido para um baldo volumétrico de 25,0 mL, contendo cerca de 10 mL de
agua destilada;

Deixe o baldo esfriar até a temperatura ambiente e complete o volume do baldo com agua destilada até
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0 menisco;
Homogeneize por inversao;
Transfira a solugdo preparada para um frasco indicado pelo professor;

Acondicione a solugao preparada em frasco adequado e o guarde no armario indicado pelo
professor.

7.5.5 SOLUCAO 5

» 250 mL de solugdo de NaOH - 0,500 mol/L

Pese 5,0 g de NaOH em um becker de 250 mL, limpo e seco;

Dissolva o NaOH pesado, no proprio becker, com agua destilada. Use um bastao de vidro;

Transfira a solugao para um baldo volumétrico de 250 mL. Coloque mais um pouco de agua destilada no
becker e transfira-a novamente para o baldo. Repita esta operagdo até observar que nao ficou nenhum residuo
de NaOH no becker. Finalmente complete o volume do balao até o menisco, com dgua destilada;

Coloque a solucao preparada em um frasco de pléastico e rotule com os dados da solugao e de seu grupo.

Acondicione a solugao preparada em frasco adequado e o guarde no armario indicado pelo
professor.

& Disposicdo de residuos: Esta préatica ndo gera residuos. As solugdes de HCl 0,5 M e NaOH 0,5 M serao
utilizadas no préximo experimento.

DI1SCcUSSAO

e Discuta os fatores experimentais que influenciam no preparo de solucées partindo de um soluto sélido;

e Discuta porque s6 se deve homogeneizar com inversao o conteiido de um baldo volumétrico apos a afericao;

e Discuta porque nao se deve aferir o contetido de baloes volumétricos se as solugoes estao em uma tempe-
ratura muito alta;

7.6 MATERIAL SUPLEMENTAR

o Video com os experimentos deste capitulo: https://www.youtube.com/watch?v=qAxM2VTwaUU

7.7 POS-LABORATORIO

Vamos além desta aula! Calcule e compare como seria a preparacido de 500 mL de uma solugdo NaOH
0,001 mol/L:
e partindo do sélido e dispondo de um baldo volumétrico de 500 mL;
 partindo de 1 L de uma solugéo estoque de NaOH 1,000 mol/L e dispondo de baldes volumétricos
de varias capacidades.
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8 PADRONIZACAO DE SOLUCOES

8.1 OBJETIVOS

1 Padronizar uma solugao béasica e uma solucao acida;
2 Verificar o efeito da escolha do indicador no resultado das titulagoes.

8.2 CONSIDERACOES GERAIS

A titulacdo ou anélise volumétrica (ou ainda, Volumetria) é uma importante técnica, utilizada para
determinar a quantidade de uma substéncia (concentragdo) em uma solucgdo. Ela consiste na medida do volume
de duas solugoes que reagem entre si. Uma delas apresenta concentragao previamente conhecida, atuando como
padrdo de medida. A outra contém a espécie de concentragdo desconhecida que se deseja analisar. Geralmente,
a solucao padrao é adicionada gota a gota por meio de uma bureta a solucdo de concentragao desconhecida
(presente em um erlenmeyer) contendo também um indicador.

Os métodos volumétricos, de acordo com a natureza da reacdo envolvida, classificam-se em:

Volumetrla

[Neutrallzagao] / \ ox|rredugao ‘

Complexacao [ Precipitacao j

As reagoes de neutralizagdo, precipitacao e formacgdo de complexos envolvem combinacoes de fons. Nas
reacOes de redox, a caracteristica é a transferéncia de um, dois ou mais elétrons de uma espécie reagente para
outra.

Substéancias como o HCl e NaOH sao relativamente instaveis. O HCI é um géas e solugdes aquosas concentradas
costumam perder quantidades consideraveis de HCI, sendo a concentracao, entdo, variavel com o tempo. O
NaOH ¢ higroscopico e reage com o CO, do ar formando carbonato. Por outro lado, substancias como o
carbonato de sédio e o hidrogenoftalato de potassio (KHP), sdo muito estdveis e mantém-se puras por longos
periodos. Estas substancias sdo denominadas padrées primarios.

A concentracao da espécie desconhecida é determinada a partir dos volumes utilizados e da concentracao da
solucdo padrao. Isso decorre do fato de que o volume adicionado da solucdo padrdao contém certa quantidade
de constituinte, que é quimicamente equivalente ao volume da espécie de concentragao desconhecida, tendo-se,
entdo, o ponto de equivaléncia ou ponto estequiométrico (p.e.) da reagdo. Neste momento, deve ser
suspensa a adicao da solugdo padrao, isto é, deve-se fechar a torneira da bureta. Como nao é possivel perceber
visualmente o ponto de equivaléncia, é necessario o uso de um indicador, para que através da mudanga de cor,
possamos detectar o ponto final (p.f.) da titulacao. A diferenca entre o p.f. e o p.e. da titulacdo, damos nome
de erro de titulacao.

Indicadores: de uma maneira geral, sdo bases ou acidos organicos fracos, apresentando cores diferentes
quando nas formas protonadas ou néo protonadas. A cor do indicador dependerd do pH da solugdo. Na tabela
abaixo sdo apresentados alguns indicadores e a faixas de pH.

62
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Tabela 8.1: Indicadores acido-base comuns e suas mudancas de cores conforme o pH.

Indicador Intervalo de Transicdo (pH) | Cor (Acido) | Cor (Base)
Alaranjado de metila 3.1-4.4 Vermelho Amarelo
Verde de bromocresol 3.8-5.4 Amarelo Azul

Vermelho de metila 4.8-6.0 Vermelho Amarelo
Azul de bromotimol 6.0-7.6 Amarelo Azul
Fenoftaleina 8.0-9.6 Incolor Cor de rosa

Quando se titula um acido fraco com uma base forte, o pH da solugado, no p.e., situa-se na regido basica,
sendo necessério escolher um indicador que apresente uma viragem de cor nessa regiao. Ao contrario, titulando-
se uma base fraca com um &acido forte, serda obtida uma solugao cujo pH, no p.e. é acido, sendo necessario um
indicador que mude de cor na regiao acida de pH. No caso da titulagdo de acido forte com base forte, no p.e.
o pH = 7 porque a solugao final é neutra. Neste caso poderemos utilizar um indicador com viragem um pouco
acima ou abaixo de 7.

a ) Titulante b) 14 0‘
[C] conhecida o
V a determinar =
g fenoftaleina
m— ©
(o]
©
o 7.0 azul de bromotimol
S
=
o
w0
. © alaranjado de metila
pva Titulado ;
[C] a determinar o
V conhecido 0.0 o
Volume adicionado do titulante =
E—— Curva de titulacao acido forte/base forte

Figura 8.1: Variagdo de pH em funcado do volume de base adicionado numa titulagdo de um acido forte com
uma base forte.

Para que uma reagio quimica seja utilizada como base de um método volumétrico (Titulacdo), é necessério
que esta apresente alguns requisitos, tais como:

e Ser praticamente instantanea — reagao rapida ou possivel de ser catalisada por aquecimento ou adicao de
um catalisador;

e As solugoes devem reagir entre si de modo estequiométrico, isto é, quantitativo;

o Nao estar sujeita a ocorréncia de reac¢oes paralelas;

¢ O ponto final da titulacao deve ser facilmente perceptivel mediante uso de indicadores ou variagoes bruscas
de certas propriedades fisico-quimicas.
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8.3 PRE-LABORATORIO

Responda as seguintes questoes:
o Defina (a) Titulagdo e (b) Ponto estequiométrico de uma reagao;
e Porque devemos fazer a titulagdo das solugoes de NaOH e HCI1?
o Explique quando se deve suspender a adi¢ao de solucao padrao em uma titulagao.
e Suponha que vocé colocou em um erlenmeyer 10,00 mL de solugdo de NaOH 0,500 M. Em seguida,
imagine as seguintes etapas de um experimento:
(a) Vocé adicionou ao erlenmeyer 5,00mL de HCI 0,500M.
(b) Vocé adicionou ao erlenmeyer um total de 9,00mL de HCI 0,500M
(c) Vocé adicionou ao erlenmeyer um total de 10,00mL de HCI 0,500M
(d) Vocé adicionou ao erlenmeyer um total de 11,00mL de HCI1 0,500M
(e) Vocé adicionou ao erlenmeyer um total de 12,00mL de HCI 0,500M
Para cada uma das etapas do experimento determine as quantidades solicitadas no quadro abaixo,
utilizando as equagdes: pH = —log[H"], pOH = —log[HO~], [H*][HO~] = 10714, pH + pOH = 14.

Resultante (no Erlenmeyer)
HC1 Vv

Adicionado

NaOH

V(HCI)/mL
0,500 M

HCI ad.
(mol)

restante
(mol)

excesso | solucao
(mol) (mL)

[HCI]
(mol/L)

[NaOH]
(mol/L)

pH

pOH

0,00

5,00

9,00

10,00

11,00

12,00

Faca um gréfico, colocando o volume de acido adicionado no eixo horizontal e o pH resultante no eixo

vertical.

Antes de iniciar o procedimento experimental confira (/) se o material listado nas Tabelas 8.1 e 8.2 estao

8.4 MATERIAIS E REAGENTES

disponiveis para o seu grupo em quantidade suficiente.

Tabela 8.2: Lista de materiais e quantidades para cada grupo.

Materiais Capacidade | Quantidade
Becker 50 mL 01
Becker 100 mL 01
Bureta 25 mL 01

Erlenmeyer 125 mL 02

Funil simples - 01
Pipeta volumétrica 5 mL 01
Proveta 10 mL, 01

Conta-gotas - 01

Pisseta 500 mL 01
Garra para bureta - 01
Suporte para bureta - 01
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Tabela 8.3: Lista de substancias para cada grupo.

Substancia Férmula Massa molar (g/mol) | Concentragio
Acido cloridrico HCl 36,5 ~ 0,5 mol /L
Hidréxido de sddio NaOH 40,0 ~ 0,5 mol/L
Carbonato de sédio NaCOg4 106,0 0,20 mol/L
Alaranjado de metila | C;,H;,N;NaO;S 327,3 1%
Fenoftaleina CyoH140, 318,3 1%

8.5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

» ATENCAO: Toda titulacio deve ser repetida para garantir que o ponto final esteja o mais préximo
possivel do estequiométrico, diminuindo, dessa maneira, o erro de titulacdo. Caso obtenha-se uma diferenca
entre as duas titulagoes de 0,5 mL ou mais, o experimento terd que ser executado uma terceira vez.

» ATENCAO: O 4cido e a base que vocé ird padronizar sio as solucdes preparadas no experimento do
CapriTULO 7.

8.5.1 PADRONIZAGAO DA SOLUGAO DE ACIDO CLORIDRICO

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Utilize a solucao de HCI = 0, 500 mol/L;

Com o auxilio de um funil, encha a bureta com a solu¢ao de acido cloridrico, aproximadamente 0,500
mol/L (preparada na experiéncia do capitulo 7);

Abra a torneira da bureta e deixe escoar a solugdo para um becker de 100 mL, até o desaparecimento de
bolhas;

Complete o volume da bureta com a solugdo e zere-a (verificar o menisco);

Pipete 5,0 mL de solugdo padrao de carbonato de sédio e transfira para um erlenmeyer de 125 mL;

@ Junte ao erlenmeyer 5,0 mL de dgua destilada e duas gotas de solucao de alaranjado de metila;

Abra cuidadosamente a torneira da bureta, de modo que a solu¢ao do acido seja adicionada gota a gota
ao erlenmeyer, em agitagio, até que a mistura adquira uma coloracio vermelha. Anote o volume de HCI gasto;

Repita toda a operagao e anote o segundo volume de HCI gasto;

@ Calcule a média do volume de HCI gasto;

Calcule a concentragao real da solu¢do de HCI;

Realize mais uma titulagao substituindo agora o indicador alaranjado de metila pela fenolftaleina.

» TRATAMENTO DOS DADOS

Preencha a tabela a seguir e determine a concentragdo da solu¢ao de HCI com base na titulacdo. Discuta
os resultados em grupo.

Etapa Valor medido ou calculado
Vaci(1) / (mL
Vi (2) / (mL

@ Vmedio/ (mL
[HC]] / (mol/L

~— | — | | —

8.5.2 PADRONIZAGAO DA SOLUGAO DE HIDROXIDO DE SODIO

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Utilize a solu¢do de NaOH = 0,500 mol/L (preparada no experimento do capitulo 7);

Com o auxilio de um funil, encha a bureta com a solugao de acido cloridrico e repita as operagoes anteri-
ores, substituindo a solucao de carbonato de sédio pela solucao de hidroxido de sédio, aproximadamente 0,500
mol/L (preparada na experiéncia da aula anterior) e o indicador alaranjado de metila pela fenolftaleina;

Anote o volume de HCI gasto;
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Repita toda a operagao;

Calcule a média do volume de HCI gasto;

@ Calcule a concentracao real da solugado de NaOH,;

Realize mais uma titulagdo substituindo agora o indicador fenolftaleina pelo alaranjado de metila.

» TRATAMENTO DOS DADOS

Preencha a tabela a seguir e determine a concentragdo da solugdo de NaOH com base nesta titulagao.
Discuta os resultados em grupo.

Etapa Valor medido ou calculado
Vici(1) / (mL)
Vaci(2) / (mL) =

)
)

Vmedio/ (mL
(6) [NaOH] / (mol/L) =

& Disposicio de residuos: As solugdes nos Erlenmeyers (apés as titulagbes) encontram-se neutralizadas.
Como nao hé fons de elevada toxicidade, estas poderao ser dispostas na pia. Ja as sobras de dcido remanescentes
na bureta podem ser devolvidas ao seu frasco original.

8.6 POS-LABORATORIO

o Descreva o que acontece em cada ponto (a-e) do grafico B da Figura 8.1;

e Como se procederia em uma titulagio acido-base para a qual ndo se dispée no laboratério de um
indicador para determinar o ponto de viragem?

8.7 MATERIAL SUPLEMENTAR

[ > | Video com os experimentos deste capitulo: https://www.youtube.com/watch?v=SUz13sq7qp0
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9 DETERMINACAO DA DENSIDADE DE SOLUCOES
E SOLIDOS

9.1 OBJETIVOS

1 Familiarizar o aluno com técnicas de determinagao de densidade.;
2 Determinar a densidade de uma solucao e de um sélido.

9.2 CONSIDERACOES GERAIS

A densidade absoluta ou massa especifica, simbolizada por p, de um corpo é definida pela razao entre
sua massa e o seu volume, geralmente expressa em g/mL ou g/cm?®. E uma propriedade que ndo depende da
extensao do corpo, mas varia com a natureza da substancia, sendo fungdao da temperatura e da pressao.

A densidade relativa, simbolizada por d, de um corpo é a relagdo entre sua massa especifica e a massa
especifica de outro material tomada como padrao para comparacao. Como consequéncia da propria defini¢ao
de mililitro (1 milésimo do volume de 1 kg de dgua pura a 4°C e 1 atm), a massa especifica da dgua nessas
condigoes é unitdria (p = 1 g/mL). Por isso, essa substdncia é frequentemente utilizada como padrio para
medidas de densidade relativa, sendo esta numericamente igual & sua densidade absoluta. A densidade, d, é,
portanto, adimensional.

Existem dois principios nos quais se fundamentam os diferentes métodos de determinagao de densidades: o
absoluto e o relativo.

9.2.1 METODO DE DENSIDADE RELATIVA

Método baseado no Principio de Arquimedes, consistindo na medigdo (geralmente indireta) do efeito
de empuxo, que é diretamente proporcional a massa de liquido deslocada por um corpo sélido imerso ou
flutuante. Basicamente, determina-se a massa de uma amostra do sélido e entdo se transfere essa massa para
um instrumento volumétrico graduado apropriado (ex.: proveta ou bureta), parcialmente cheio com dgua. O
solido deslocara um volume de liquido igual ao seu volume.

A densidade dos liquidos pode ser determinada analogamente a densidade dos sélidos, medindo-se sua
massa e determinando seu volume. Entretanto, no caso dos liquidos, uma alteracdo relativamente pequena na
temperatura pode afetar consideravelmente o valor da densidade.

9.2.2 METODO DE DENSIDADE ABSOLUTA

Consiste na medigdo da massa de uma substancia que ocupa um volume conhecido (ou vice-versa). O
principal método é o da picnometria.

A picnometria é um método que consiste na determinacao bastante precisa de massa e volume de substancias
liquidas e sélidas. Essa determinacao é feita usando-se um aparelho chamado picnémetro. Ele é um recipiente
de vidro com tampa esmerilhada, vazada por tubo capilar, que permite seu completo enchimento com liquidos.
A capacidade volumétrica do instrumento é, portanto, facilmente determinada pela pesagem de um liquido
tomado como padrio de densidade (geralmente dgua) na temperatura da operagao.

Para medir a densidade de um liquido, determina-se a massa necessiria para encher completamente um
picndémetro de volume conhecido. Ja a medida de densidade de um sélido é feita pesando-se um picnémetro de
boca larga, preenchido parcialmente com uma determinada quantidade de sélido, aproximadamente, a metade.
Em seguida, completa-se o volume do picnémetro com agua. No caso de haver intera¢des entre o sélido e a agua,
deve-se substituir a agua por outro liquido, de densidade conhecida, que nao interaja com o sélido. Pesa-se a
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mistura, determinando-se o volume do sélido por diferenca.

Uma vez que o volume de uma substancia é funcao da temperatura (lembre-se da dilatagdo e contracao dos
corpos), ou seja, V = f(T) ou V(T), e como p é fungdo do volume, portanto p = f(T) ou p(T). Na tabela a
seguir vocé encontrard os dados de massa especifica da dgua e do ar em vérias temperaturas (vocé precisard
desses dados para os célculos do volume do picnémetro e das densidades das solugoes).

Tabela 9.1: Massas especificas da dgua e do ar em fungao da temperatura, a p = 1 atm

Temperatura (°C) [fgn;;dade (ga/rmL)
20 0,99820 | 0.0012046
21 0,99799 | 0,0012004
22 0,99777 | 0,0011964
23 0,99754 | 0,0011925
24 0,99730 | 0,0011882
25 0,99704 | 0,0011843
26 0,99678 | 0,0011803
27 0,99651 | 0,0011764
28 0,99623 | 0,0011725
29 0,99594 | 0,0011686
30 0,99565 | 0,0011647
32 0,99503 | 0,0011570
34 0,99437 | 0,0011448
36 0,99369 | 0,0011420

Dado que a densidade absoluta, p, de uma substancia é definida como sendo a relagdo entre a sua massa
(m) e o seu volume (V), entdo:

= — 9.1
=1 (9.1)

A medida de p é determinada através de um picnémetro, cujo volume (Vpicnometro) independe da aferi¢do
individual do menisco, e é medido enchendo-o com agua destilada, pesando-o e assim determinando-se a massa
de dgua (mm,0) nele contido a uma determinada temperatura.

— D0 (9.2)
PH,0

Vpicnometro

Como o volume interno do picnémetro é uma constante, para uma determinada temperatura, pode-se calcular
a massa especifica de uma solugao, pseiuceo COMO:

Msol
Psolucao = V. oo (93)

picnometro

Em tese, esta equagao estaria satisfatéria, mas para fins praticos pode ser melhorada com relagdo a deter-
minagao da massa da solucdo. Lembre-se que a massa EXATA de repouso de qualquer material é aquela medida
no vacuo. Em qualquer outro meio material (ar, 4gua ou outro fluido), a massa verificada é a aparente e precisa
ser corrigida levando em consideracdo o enpuxo'. Assim, correcdes de empuxo sdo mais importantes quanto
menor a massa especifica da amostra sendo pesada, devendo-se realizar a correcio por meio da equacio?®

Meorrigida (@MOSEra) = Maparente(@mostra) |1 — Par — Par (9.4)

Paparente (amostra) Pmassa padrao

~1

A Mmgparente € a verificada na balanca, dada pela diferenga entre as massas do picnémetro cheio da amostra
e vazio. Os valores de p,, sdo tabelados em fungdo da temperatura, e o valor de pmassa padrao = 8,50 g/mL é
constante e depende apenas do peso-padrao utilizado na calibragao da balanca.

1O empuxo é uma forga que se opde ao peso e com intensidade igual ao peso do fluido que ocuparia volume igual ao da amostra
20bs.: Nas pesagens por diferenca, o empuxo s6 afeta a diferenca de massas.
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Portanto, apds as devidas corregoes para as massas da agua e das solugoes, deve-se utilizar a equacgao:

Meorrigida (s0lucao)

Pcorrigida solucao = (95)
Vpicnometro

Para a densidade, utilizam-se os valores corrigidos de p com relagéo a dgua pura no estado H,O(4°C, 1 atm),
cuja massa especifica é exatamente pﬁ;co = 1,00g/mL:

1
dsolucao = psiféao (96)
PH,0

Ao realizar os experimentos, tenha em mente as possiveis fontes de erros da picnometria:

e Evaporagao do liquido durante a pesagem:;

e Absorcao de umidade ambiente na superficie do frasco durante a pesagem;
o Flutuacoes de temperatura;

e Presenca de bolhas de ar.

9.3 PRE-LABORATORIO

Responda as seguintes questoes:
o Explique a diferenca entre densidade absoluta e densidade relativa.
o Em que consiste o0 método da picnometria?
o Fornega uma explicacdo para a variagao da densidade com a temperatura.
e A presenca de bolhas de ar no picnémetro introduz erros experimentais. Serao erros aleatérios ou
sistematicos? Justifique.

9.4 MATERIAIS E REAGENTES

Antes de iniciar o procedimento experimental confira (/) se o material listado nas Tabelas 9.1 e 9.2 estao
disponiveis para o seu grupo em quantidade suficiente.

Tabela 9.2: Lista de materiais e quantidades para cada grupo.

Materiais Capacidade | Quantidade

Becker 50 mL 01
Funil simples pequeno 01
Picnémetro 25 mL 01
Pipeta 5 mL 01
Pisseta 500 mL 01
Proveta 10 mL 01
Termoémetro -10 a 110°C 01
Vidro de relégio - 01

Tabela 9.3: Lista de substancias para cada grupo.

Substancia Férmula | Massa molar (g/mol) | Apresentagio
Acido cloridrico HC1 36,5 ~ 0,5 mol/L
Hidréxido de sodio NaOH 40,0 ~ 0,5 mol/L
Metal * - -

*Se tudo ocorrer como esperado vocé descobrird qual o metal através da sua massa especifica.
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9.5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

9.5.1 METODO 1 - MEDIDA DA DENSIDADE DE UM SOLIDO UTILIZANDO A PROVETA

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Pese aproximadamente 5,000 g de uma amostra de metal em um vidro de relégio e anote sua massa;

Com o auxilio da pisseta coloque 8,0 mL de dgua destilada em uma proveta de 10 mL. Ajuste o menisco
e anote o volume;

Coloque na proveta com dgua o metal previamente pesado (Obs.: incline a proveta um pouco para evitar
o impacto da amostra com o fundo da proveta evitando que a dgua espirre para fora). Anote o novo volume
apoés bater levemente na lateral da proveta algumas vezes para eliminar possiveis bolhas de ar;

Mega o volume deslocado, Viinai — Viniciai: & diferenga entre o volume inicial (sem metal) e o volume
final (com metal). Esta medida fornecerd o volume da amostra;

& Disposicao de residuos: Esta préatica ndo gera residuos. Devolva o material metélico aos frascos indicados.

» TRATAMENTO DOS DADOS

Com os resultados obtidos, calcule a massa especifica da amostra:

Mmetal
Pmetal = Vme = (97)
metal

e preencha a tabela:

Tabela 9.4: Lista de substancias para cada grupo.

Etapa | Valor medido ou calculado
Massa da amostra (g) =
Volume inicial (mL) =
Volume final (mL)
Volume deslocado (mL) =
Massa especifica da amostra (g/mL) =

9.5.2 METODO 2 - MEDIDA DA DENSIDADE DE UM SOLIDO UTILIZANDO O PICNOMETRO

> ATEN(;AO: Antes de iniciar os experimentos, certifique-se que os picnémetros estejam limpos e secos.
Anote a temperatura da dgua e os dados de todas as pesagens.

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
Determinacao do Volume do Picnéometro

Pese o picnometro (com a tampa) vazio e seco. Anote o resultado;

Com a pisseta contendo dgua destilada, encha o picnéometro. Introduza o termdémetro no picnémetro
durante 3 minutos e meca a temperatura3 da agua nele contida;

Complete o picnéometro com agua destilada, coloque a tampa capilar e verifique se esta ficou totalmente
preenchida. Enxugue cuidadosamente o excesso de liquido e pese;

» TRATAMENTO DOS DADOS

Determine o volume do picnéometro seguindo o quadro a seguir:

3QGuardaremos o simbolo T para a temperatura em Kelvin e 6 para °C
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Tabela 9.5: Resultados referentes a determinacao do volume do picnémetro.

Grandeza Representacao Resultado
Temperatura da dgua no picnémetro (°C) 0
Massa do picnémetro vazio (g) Mypic.vazio
Massa do picnémetro com agua (g) Mpic+agua
Massa aparente da dgua (g) Map.agua = Mpictagua — Mpic.vazio
p da (Hy0) na temp. da medida (g/mL) PH,0
p do (ar) na temp. da medida (g/mL) Par
Massa corrigida da dgua (g) Meor.agua = Map.agua(l — Par/PH0 — Par/8,5)
Volume do picnémetro (mL) Vpic = Meor.agua/ PH,0

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Determinagao da Densidade do Metal Utilizando o Picnémetro

Pese uma amostra seca de 5,000 g de metal. Anote esta massa;

Adicione a amostra de metal ao picndometro. Complete o volume do picnémetro com agua destilada.
Tome cuidado para nao ocorrer a formacao de bolhas.

Coloque a tampa de maneira que o excesso de agua escorra pelo capilar. Enxugue o picnémetro e pese-o
novamente.

» TRATAMENTO DOS DADOS Determine a densidade da amostra utilizando o quadro abaixo.

Tabela 9.6: Resultados referentes a determinacao da densidade do metal utilizando o picnémetro.

Grandeza Representacao Resultado
Massa do picnémetro vazio (g) (j4 medida) Mpic.vazio
Massa da amostra (g) Mamostra
Massa do picnémetro 4+ amostra (g) Mpict+amostra = Mpic.vazio T Mamostra
Massa (picnometro + amostra + dgua)(g) Miotal
Massa da dgua (g) MH,0 = Miotal — Mpictamostra
Volume da dgua Vi,0 = mu,0/p1,0
Volume da amostra Vamostra = Vpic.wazio — VH,0
Massa especifica da amostra Pamostra = Mamostra/ Vamostra
DiscussAo

e Utilize a tabela abaixo para a identificacdo do metal utilizado na pratica.

Tabela 9.7: Valores de massa especifica para alguns metais e ligas metalicas a 25°C.

Metal / Liga Metalica | Massa especifica (g/cm?)
Magnésio 1,70
Aluminio 2,70

Cromo 6,92
Zinco 7,00
Manganés 7,42
Bronze 7,70
Ferro 7,85
Latao 8,50
Cobre 8,92
Chumbo 11,35

Com o auxilio do quadro abaixo compare os valores de densidade obtidos com o valor tabelado. Em cada
caso, calcule o erro percentual e tente explicar as diferencas observadas.
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Tabela 9.8: Valores de massa especifica para o cobre com seus respectivos erros relativos.

Método
Referéncia

Grandeza Resultado

Massa especifica tabelada (g/mL)

Massa especifica medida (g/mL)
Erro relativo (%)

Massa especifica medida (g/mL)

Erro relativo (%)

Proveta (método 1)

Picnometro (método 2)

9.5.3 MEDIDA DA DENSIDADE DA SOLUGAO DE NAOH UTILIZANDO O PICNOMETRO

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Esvazie o picnémetro;

Lave internamente o picndémetro com cerca de 5,0 mL da solu¢do de NaOH a ser analisada e despreze
esta solugdo na pia;

Com o auxilio de um funil preencha o picnémetro com a solucdo de NaOH, pese e anote o resultado na
tabela seguinte;

Devolva a solucao de NaOH para o frasco de origem.

» TRATAMENTO DOS DADOS

Usando o quadro a seguir e os dados obtidos determine a densidade da solu¢do de NaOH.

Tabela 9.9: Resultados referentes a determinagdo da massa especifica do NaOH por picnometria.

Grandeza NaOH
Massa do picnémetro vazio (g)

Massa do picnémetro com solugio (g)

Equacgao

Mpic.vazio

nlpic+sol

Massa aparente da solugao (g)

Map.sol = Mpict+sol — Mpic.vazio

p aparente da solugao (g/mL)

Pap.sol = map.sol/vpic

Massa corrigida da solugédo (g)

Mecor.sol = mup.sol(l - par/pap.sol — par/& 5)

p corrigida da solugao (g/mL)

Pcor.sol = mcor.sol/vpic

9.5.4 MEDIDA DA DENSIDADE DA SOLUGAO DE HCl UTILIZANDO O PICNOMETRO

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Lave o picnémetro com detergente, dgua da torneira, dgua destilada e enxdgue internamente com a so-

lucdo de HCIL;

Repita para o HCl os mesmos procedimentos realizados com o NaOH,;

» TRATAMENTO DOS DADOS

Usando o quadro a seguir e os dados obtidos determine a densidade da solucao de HCL.

Tabela 9.10: Resultados referentes a determinagdo da massa especifica do HCI por picnometria.

Grandeza

Equacao

HCl

Massa do picnoémetro vazio (g)

Mpic.vazio

Massa do picnémetro com solugdo (g)

Mpic+sol

Massa aparente da solugéo (g)

Map.sol = Mpic+sol — Mpic.vazio

p aparente da solugdo (g/mL)

Pap.sol = map.sol/v;;)ic

Massa corrigida da solugdo (g)

Meor.sol = "nap.sol(1 B par/pap.sol - par/87 5)

p corrigida da solucao (g/mL)

Pcor.sol = mcor.sol/vpic
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9.6 POsS-LABORATORIO

Vamos além desta aula! Pesquise os seguintes conceitos e questoes:
e Qual a diferenca entre massa especifica e densidade?
e Qual o elemento mais denso da tabela periodica?
o Pesquise tipos de picnometros diferentes dos utilizados nesta pratica e suas aplicagoes.

9.7 MATERIAL SUPLEMENTAR

[ > | Video com os experimentos deste capitulo: https://www.youtube.com/watch?v=20dGdnrCwDc

9.8 REFERENCIAS

[01] ATKINS, Peter; JONES Loretta; Principios de quimica: questionando a vida moderna e o meio ambiente. Tradugao
de Ignez Caracelli; Julio Zukerman-Schpector; Robinson Luiz Camillo; Francisco C. D. Lemos; Regina Helena de Almeida
Santos; Maria Tereza do Prado Gambardella; Paulo Celso Isolani; Ana Rita de Aratijo Nogueira; Elma Neide V. M.
Carrilho; Porto Alegre: Bookman, 1999.

[02] DANIELS, Farrington; WILLIAMS, J. W.; BENDER, Paul; ALBERTY, Robert A.; CORNWEL, C. Daniel; HAR-
RIMAN, John E. Experimental phisical chemistry. 7.ed., McGraw-Hill Book Company; New York; 1962.

[03] BUENO, Willie A.; DEGREVE, Léo. Manual de laboratério de fisico-quimica. Editora Mc-Graw-Hill; Sdo Paulo;
1990.


https://www.youtube.com/watch?v=2odGdnrCwDc

1 O RETROTITULACAO

10.1 OBJETIVOS

1 Determinar a massa de hidréxido magnésio em uma amostra de leite de magnésia, empregando o
Método da Retrotitulacao;
2 Calcular a porcentagem em massa do hidréxido magnésio no leite de magnésia.

10.2 CONSIDERACOES (GERAIS

Antidcidos s@o substancias amplamente usadas por pessoas que sofrem de perturbagoes gastricas, causadas
por uma produgdo excessiva de acido estomacal, o acido cloridrico. Os mais comuns apresentam em sua
composicao pelo menos uma das seguintes substancias: bicarbonato de sédio, carbonato de célcio, carbonato
de magnésio, hidréxido de aluminio, hidréxido de magnésio e trissilicato de magnésio.

O hidréxido de magnésio é uma substéncia pouco soltvel em agua, cuja solubilidade é cerca de 9 mg por
litro de agua, a 18°C.

O "leite de magnésia"é um dos antidcidos mais baratos, composto de uma suspensao de hidréxido de magnésio
em agua. A reacdo responsavel pela acdo antidcida deste medicamento é representada pela seguinte equacao
quimica:

Mg(OH)z(susp. aq) + 2HCl(aq exc.) = MgCly(aq) + 2H,0(1)

A andlise do teor de hidréxido de magnésio numa amostra de "leite de magnésia'ndao pode ser feita por
titulacao direta, devido a baixa solubilidade deste composto, que dificulta a determinacdo do ponto de equi-
valéncia da titulagdo. Por essa razao, utiliza-se o método de Retrotitulacao, no qual o hidréxido é totalmente
neutralizado por uma quantidade em excesso, porém conhecida de solucao acida padrao. Em seguida, o excesso
de 4cido (que néo reagiu com o hidréxido de magnésio) é titulado por uma solugéo bésica padrao.

As equagbes quimicas envolvidas no procedimento de Retrotitulacio sdo:

Mg(OH)2(susp. aq) + 2HCl(aq exc.) — MgCla(aq) + 2H20(1)
HCl(aq exc.) + NaOH(aq) — NaCl(aq) + H20(1)

10.3 PRE-LABORATORIO

Responda as seguintes questoes:

e Defina retrotitulacao.

o Explique porque o Mg(OH), nao pode ser determinado usando um método de titulacdo direta.

e O excesso de HCI, resultante de uma reagdo quimica para a analise de um determinado composto,
foi titulado usando-se 10,4 mL de solugdo padronizada de NaOH 0,25 mol/L. Sabendo-se que foram
usados 20,0 mL de solugdo 0,25 mol/L de HCI na reagdo quimica inicial, calcule a quantidade de
matéria (em mols) e a massa de dcido consumidos nesta reagdo.
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10.4 MATERIAIS E REAGENTES

Antes de iniciar o procedimento experimental confira (y/) se o material listado nas Tabelas 10.1 e 10.2 estao
disponiveis para o seu grupo em quantidade suficiente.

Tabela 10.1: Lista de materiais e quantidades para cada grupo.

Materiais Capacidade | Quantidade
Bastao de vidro - 01
Becker 50 mL 01
Bureta 25 mL 01
Erlenmeyer 125 mL 02
Pipeta volumétrica 10 mL 01
Agitador magnético - 01
Barra magnética - 01
Funil simples médio 01
Garra para bureta - 01
Pisseta 500 mL 01

Tabela 10.2: Lista de substancias para cada grupo.

Substancia Férmula | Massa molar (g/mol) | Concentracio
Acido cloridrico HCI1 36,5 ~ 0,5 mol/L
Solugao de fenoftaleina | CyqH,,0, 318,3 1%
Hidréxido de sédio NaOH 40,0 ~ 0,5 mol/L

10.5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
» ATENCAO: Os Erlenmeyers devem estar limpos e secos.

Agite o frasco que contém a amostra do leite de magnésia;

Tare a balanca com um erlenmeyer de 125 mL vazio e pese 1,00 g da amostra de leite de magnésia;
Anote a massa;

Adicione 10,0 mL de solugao do seu acido cloridrico e duas gotas de solu¢ao indicadora de fenolftaleina
ao erlenmeyer e agite. Encha e zere a bureta com a solugdo padronizada do seu hidréxido de s6édio. Em se-
guida, coloque o erlenmeyer sobre o agitador magnético e ligue-o para manter a mistura em agitacao constante,
deixando-o na posicao de iniciar a titulagao;

Efetue a titulacao da amostra até o aparecimento de uma coloragao rosea;

Repita todo o procedimento. Anote as observagoes.

» TRATAMENTO DOS DADOS

Etapa | Massa em (g) e Volume em (mL)

Massa da amostra =

Volume do NaOH na 1? titulagao
Volume do NaOH na 1? titulagdo =
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DisScussAO

Com os dados obtidos no experimento, responda:

n(HCI), em mol, em excesso =

n(HCl), em mol, que reagiram com o Mg(OH), =
m(HCl), em g, que reagiram com o Mg(OH), =

% em massa de Mg(OH), na amostra de comercial =

Equacione a reagao ocorrida:

& Disposicio de residuos: As solugbes nos Erlenmeyers (apés as titulagdes) encontram-se neutralizadas.
Como nao hé ions de elevada toxicidade, estas poderao ser dispostas na pia.

10.6 POs-LABORATORIO

Vamos além desta aula! Pesquise os seguintes conceitos e questoes:
o Pesquise sobre as vantagens e desvantagens de se utilizar o "leite de magnésia"como antiacidos;
o Pesquise quais outras substiancias ndo podem ser tituladas diretamente, necessitando, assim como
o "leite de magnésia'de uma retrotitulagdo para determinacao da concentragao por volumetria.

10.7 MATERIAL SUPLEMENTAR

o Video com os experimentos deste capitulo: https://www.youtube.com/watch?v=THIiF1KLurw

10.8 REFERENCIAS

[01] JEFFERY, G. H.; BASSET, J.; MENDHAM, J.; DENNEY, R. C.; VOGEL, A. I. Andlise quimica quantitativa.
5.ed. Rio de Janeiro: Editora Guanabara Koogan S.A., 1992.

[02] SILVA, Roberto Ribeiro da; BOCCHI, Nerilso; ROCHA FILHO, Romeu Cardozo. Introdugdo & quimica experimen-
tal. Sdo Paulo: McGraw — Hill, 1990.
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171 | Acua e HIDRATAGAO

11.1 OBJETIVOS

1 Aprender a reconhecer e classificar um hidrato;
2 Identificar os vapores liberados por uma substancia quando submetida a aquecimento;
3 Determinar a porcentagem e a quantidade de matéria de dgua (em mol), contida num hidrato.

11.2 CONSIDERACOES (GERAIS

Certos compostos, quando expostos a umidade, formam cristais que contém moléculas de dgua em sua
estrutura. Um exemplo é a massa utilizada para cobrir as paredes interiores de casas e edificios. Ela contém
cristais de sulfato de célcio, CaSQO,, que é formado por duas moléculas de dgua (H,0O) para cada unidade de
CaSO,. A ligacao das moléculas de dgua com esses cristais é fraca e a 4gua pode ser retirada ao aquecermos os
cristais. Se, depois de desidratados, eles forem expostos a umidade novamente, a dgua serd absorvida e voltara
a se ligar aos cristais.

A notacao quimica geral dos hidratos utiliza um ponto na prépria férmula, dividindo a nomenclatura do sal
anidro da quantidade de dgua, em mol, contidas no hidrato:

hidrato = anidro - nH,O

Algumas vezes, a desidratagao de cristais causa alteracgoes na cor da substancia. O sulfato de cobre pentahi-
dratado, por exemplo, que pode ser utilizado na agricultura como fungicida e herbicida, forma cristais azuis cuja
férmula é CuSO, -5 H,0, indicando que ha cinco moléculas de adgua para cada molécula de CuSO,. Quando
os cristais azuis sdo aquecidos, a maior parte da dgua evapora e o sélido, CuSO,, é branco. Se o deixarmos

exposto ao ar, as moléculas de dgua do ar se ligarao novamente aos seus cristais e teremos novamente os cristais
azuis de CuSO, -5 H,O0.

A primeira vista, pode parecer um tanto estranho que um cristal contenha dgua fortemente ligada & sua
estrutura. Para se familiarizar com o conceito, observe e diferencie os sais hidratado e anidro do sulfato de
cobre na figura a seguir:

CuSO, - 5H,0 CuSO,

Figura 11.1: Exemplos das reagoes reversiveis de hidratacao de um cristal. O simbolo A sobre a seta da reacao
direta indica aquecimento. Observe que as moléculas de dgua estao ligadas no seio do cristal. Os atomos em
azul, amarelo, vermelho e branco representam o Cu, S, O e H, respectivamente. Os poliedros em azul e amarelo
destacam as coordenagoes do [CuOg] e [SO,]. As linhas pontilhadas ressaltam as ligagdes hidrogénio (O- - - H)
no hidrato.

7
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A tendéncia de certos compostos para reter umidade tem aplicagdes praticas. O cloreto de calcio, CaCl,, por
exemplo, forma, entre outros compostos hidratados, o CaCl, -2 H,O. Comercialmente, encontramos materiais
porosos contendo CaCl,, os quais, quando colocados em ambientes imidos, retém a dgua, reduzindo a umidade
e retardando o crescimento do mofo.

Para estudar o comportamento das substancias em relagdo ao meio onde se encontram, consideraremos as
espécies que retém agua. O estudo dessas espécies requer o conhecimento de conceitos fundamentais, como os
que serao vistos a seguir.

1. Hidratos: sdo substancias constituidas de um composto e moléculas de dgua. A maioria dos hidratos
contém moléculas de dgua isoladas, sejam ligadas aos cations por intermédio do dtomo de oxigénio, sejam aos
anions ou a outros atomos com muitos elétrons, através de ligagbes de hidrogénio, ou ambos, conforme os
exemplos que seguem. Em muitos casos, quando o hidrato é aquecido, a agua pode ser retirada deixando o
composto anidro; esta dgua é chamada 4dgua de hidratacdo. Em outros casos, no entanto, além da 4gua, hé
desprendimento de outras substincias. Por exemplo, muitos cloretos de hidratos desprendem HCI formando
oxocloretos:

ScCls - 6H2O(s) — ScOCI(s) + 2HCl(g) + 5H20(g)

A perda de agua de hidratagdo pelo aquecimento ocorre porque, ao se elevar a temperatura, a pressao de
vapor do sélido hidratado também se eleva até que ultrapasse a pressao parcial de 4gua na atmosfera.

2. Substancias eflorescentes: sao substancias hidratadas que perdem sua dgua de hidratagdo espontanea-
mente. Isso se deve ao fato da pressao de vapor do hidrato ser maior que a pressao parcial de 4gua na atmosfera.
Por exemplo, a pressdao de vapor do carbonato de sddio decahidratado (Na,CO, - 10 H,O) geralmente ultrapassa
a pressao de vapor da agua na atmosfera, e, assim, esses compostos eflorescem, ou seja, perdem parte de sua
agua de hidratacdo e suas superficies adquirem aparéncia pulverulenta.

3. Substancias dessecantes: sdo compostos que absorvem dgua da atmosfera, podendo ser usadas para
secar outras substancias. Esses compostos sao chamados de higroscépicos. Exemplos: Sélidos - CaCl,, P,O5 €
Liquido - HySO,

Alguns tipos de dessecantes, pelo fato de absorverem grande quantidade de dgua da atmosfera, chegam a
ser dissolvidos na sua prépria dgua de hidratacdo. Esses compostos sdo chamados “deliqiiescentes”. Exemplos:
NaOH e KOH.

11.3 PRE-LABORATORIO

Responda as seguintes questoes:
o Defina substincia (a) Deliqiiescente e (b) Eflorescente.
o Explique como um hidrato perde a sua agua de hidratacao através de aquecimento.
e Uma amostra de 1,596 g de Na,CO; hidratado fornece, apdés aquecimento, 0,591 g de Na,CO4
anidro. Calcule a quantidade de matéria (em mol) de dgua presentes em um mol de hidrato.
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11.4 MATERIAIS E REAGENTES

Antes de iniciar o procedimento experimental confira (y/) se o material listado nas Tabelas 11.1 e 11.2 estao
disponiveis para o seu grupo em quantidade suficiente.

Tabela 11.1: Lista de materiais e quantidades para cada grupo.

Materiais Capacidade | Quantidade

Bastao de vidro - 01
Cadinho 30 mL 02
Vidro de Reldgio - 05
Espatula - 01
Fogareiro elétrico - 01
Papel indicador - 01
Pinca de madeira - 01
Pinca de metal - 01
Pisseta 500 mL 01
Tela de amianto - 02

Tabela 11.2: Lista de substancias para cada grupo.

Substancia Férmula Massa molar (g/mol)
Carbonato de célcio CaCOq 100.1
Carbonato de sédio decahidratado Na,CO;-10H,O 286.1
Cloreto de calcio dihidratado CaCl, - 2H,0 147.0
Cloreto de magnésio hexahidratado MgCl, - 6 H,O 203.2
Hidrato; sulfato de magnésio heptahidratado | MgSO, -7H,0 246.3
Sulfato de cobre pentahidratado CuSO, -5H,0 249.6

11.5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

11.5.1 EXPERIMENTO 1 - DELIQUESCENCIA E EFLORESCENCIA

» ATENCAO: Os cadinhos e os vidros de relégio devem estar limpos e secos.
» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Selecione trés vidros de relégio e numere-os;

Com a balanca zerada, pese o vidro de relégio 1, e anote;

Sem tirar o vidro de relégio da balanca, pese aproximadamente 0,5 g de CaCO; e anote o resultado;

Apés a pesagem, deixe o vidro de relégio em observacéo sobre a bancada durante uma hora e meia, livre
de corrente de ar;

Ao completar o tempo pese o vidro de reldgio com a amostra novamente e anote;

(6) Repita as etapas anteriores para as substancias Na,CO; - 10 H,O e CaCl, - 2H,O utilizando respectiva-
mente os vidros de relégio 2 e 3.

& Disposicao de residuos: Ao final deste experimento o CaCOj devera ser colocado em frasco indicado pelo
professor. Os residuos dos vidros de relogio 2 e 3 devem ser diluidos e descartados na pia.
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» TRATAMENTO DOS DADOS

Etapa Massa em g

Massa do vidro de relogio 1 =

Massa do vidro de relégio 1 + m(CaCO;) =

Massa do vidro de relégio 1 + m(CaCOy) apés 1,5 h =
Variacao da massa da amostra com o tempo =

Etapa Massa em g

Massa do vidro de reldgio 2 =

Massa do vidro de relégio 2 + m(Na,CO4-10H,0) =

Massa do vidro de relégio 2 + m(Na,CO5 - 10H,0) apés 1,5 h =
Variacao da massa da amostra com o tempo =

Etapa Massa em g

Massa do vidro de relégio 3 =

Massa do vidro de relégio 3 + m(CaCl, - 2H,0) =

Massa do vidro de relégio 3 + m(CaCl, -2H,0) apds 1,5 h =
Variacao da massa da amostra com o tempo =

DiscussA0 DO EXPERIMENTO 1

Com base na variagao da massa da amostra exposta a atmosfera do laborotaroério, repondas:

CLASSIFICAGAO DO CaCOj:

CLASSIFICAGAO DO Na,CO4 - 10H,0:

CLASSIFICAGAO DO CaCl, -2H,O0:

11.5.2 EXPERIMENTO 2 - REVERSIBILIDADE DE HIDRATAGAO

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Com o auxilio de uma espétula, adicione uma pequena quantidade (cerca de 0,5 g) de cristais de
CuSO, -5H,0 a um cadinho limpo e seco e coloque para aquecer em um fogareiro elétrico sob uma tela de
amianto;

Quando o sulfato de cobre adquirir uma coloracgéo cinza, desligue o fogareiro;

Retire o cadinho do aquecedor com auxilio da garra metalica e coloque-o sobre a outra tela de amianto
que se encontra na bancada. Deixe o cadinho esfriar na prépria tela até a temperatura ambiente;

Depois de frio, separe o material aquecido em duas porgoes e coloque cada parte em um vidro de relégio;

Deixe um dos vidros de relégio contendo uma por¢ao do CuSO, exposto ao ar, durante 1 hora. No
outro, adicione apenas uma ou duas gotas de dgua destilada e anote o que ocorreu nas distintas porgoes.



CAPITULO 11. AGUA DE HIDRATACAO 81

& Disposicao de residuos: Os residuos de cobre devem ser descartados em recipiente indicado pelo professor.
Por favor, nao utilize 4gua para remocao do cobre presente no vidro de relégio, apenas retire o excesso com a
espatula.

DiscussAo DO EXPERIMENTO 2

Com base na variagao de cor da amostra de sulfato de cobre, reponda:

e Qual o efeito esperado da umidade do ar sobre a perda/ganho de H,O do sulfato de cobre;

o Experimentos mais controlados mostram que a ultima molécula de dgua abandona a estrutura do sulfato
de cobre acima de 180°C. Se as moléculas de dgua hidratacao nao estivessem retidas na estrutura cristalina,
vocé esperaria uma temperatura tao elevada ?

o Escreva as 4 primeiras etapas de desidratagao consecutivas do CuSO, -5 H,O.

11.5.3 EXPERIMENTO 3 - CALCULO DA PORCENTAGEM EM MASSA E DO NUMERO DE MOL
DE AGUA NO HIDRATO

» ATENCAO: A manipulacio do cadinho apés o aquecimento deve ser feita somente com pinca ou garra
metéalica, para evitar que a gordura da sua mao influencie na pesagem. Cuidado para ndo provocar uma mudanca
brusca de temperatura do cadinho, porque este pode quebrar.

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Seque em uma estufa a 110°C durante 10 minutos um cadinho previamente lavado. Ao completar o
tempo, retire-o, deixando-o esfriar até a temperatura ambiente.

Com a balanca zerada, pese o cadinho frio e anote o valor de sua massa.

Sem retirar o cadinho da balanca, pese aproximadamente 1,00 g da amostra do hidrato. Anote o resultado
e o valor da massa molar do hidrato, o qual devera estar escrito no rétulo do frasco que o contém.

Aqueca em um fogareiro elétrico, com tela de amianto, o cadinho contendo o hidrato pesado, durante 15
minutos. Depois de transcorrido esse tempo, desligue o fogareiro e deixe esfriar um pouco. Em seguida, retire
o cadinho do fogareiro, deixando esfriar sobre a bancada (usando a segunda tela) até temperatura ambiente e
pesando-o em seguida

Repita o procedimento do item até obter duas pesagens constantes, porque assim vocé terd a certeza
que toda a adgua de hidratacgao foi removida.

& Disposicao de residuos: Como nao hé ions de elevada toxicidade, este hidrato pode ser descartado na pia.

» TRATAMENTO DOS DADOS

Etapa Massa em g

Massa do cadinho vazio, temperatura ambiente =
Massa da amostra do hidrato =

Massa molar do hidrato =

Massa do cadinho + residuo =

Massa do cadinho + residuo apds 2° aquecimento =
Massa do cadinho + residuo apés 3° aquecimento =

DiscussAo Do EXPERIMENTO 3

Com base nas informacoes coletadas, calcule:

A porcentagem de agua no hidrato =
A quantidade de matéria de Agua por mol de hidrato =
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11.5.4 EXPERIMENTO 4 - IDENTIFICAGAO DA NATUREZA DOS VAPORES LIBERADOS

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Com o auxilio de uma espétula, coloque alguns cristais de MgCl, - 6 H,O (cerca de 0,5 g) em um cadinho
e leve ao aquecimento em um fogareiro com tela de amianto.

Coloque um papel indicador na borda do cadinho e fique segurando-o de maneira que este possa absorver
o vapor desprendido. Anote o que acontece quando o vapor entra em contato com o papel indicador.

& Disposigdo de residuos: Como nao hé fons de elevada toxicidade, este hidrato pode ser descartado na pia.

DiscussA0 DO EXPERIMENTO 4

Com base nas informagoes coletadas, responda:

Cite as substéancias liberadas no aquecimento:

Equacione a reacao ocorrida:

11.6 POs-LABORATORIO

Vamos além desta aula! Pesquise os seguintes conceitos e questoes:
e Qual técnica analitica pode ser utilizada avaliar quantitativamente a perda de massa de uma
amostra em funcao da temperatura?
o Pesquise sobre o perfil de perda de massa do CuSO, -5 H,O em fungdo da temperatura.
o Pesquise sobre aplicagoes desta técnica na sua drea/curso.
e Pesquise sobre a aplicagao de agentes dessecantes.

11.7 MATERIAL SUPLEMENTAR

[ > Video com os experimentos deste capitulo: https://www.youtube.com/watch?v=tiBYK3RMRCg
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1 Z PROJETO: SINTESE DO FeSO, - 7H,0,
PURIFICACAO E CARACTERIZACAO

12.1 OBJETIVOS

1 Sintetizar, purificar e identificar o sulfato ferroso heptahidratado a partir de fontes de baixo custo;

2 Aplicar procedimentos, métodos e conceitos aprendidos nas préticas anteriores em um projeto
integrado;

3 Aplicar conceitos de Quimica Verde por meio de processos com baixo impacto ambiental.

12.2 CONSIDERACOES (GERAIS

O ferro (26Fe®34%) ¢ o elemento quimico mais comum na Terra, em termos de massa. Possui configuracio
eletronica [Ar]3d®4s? e estados de oxidagdo varidveis, entre -2 e +7. Seus estados de oxidagdo mais comuns sdo
Fe®T (ion ferroso), Fe* (ion férrico) e Fe5* (fon ferrato).

O sulfato ferroso FeSO, -xH,O pode ser obtido a partir de diversas fontes a base de ferro, como residuos
metalirgicos e "ferro velho'"em geral, contendo os 6xidos de ferro FeO, Fe;O, e Fe;,O4. O tratamento desses
residuos contribui com questoes ambientais, econdmicas e tecnoldgicas, desenvolvendo um produto alternativo
de valor agregado, como corantes para industria e suplemento nutricional. Para se ter um exemplo, ainda sao
comerQCializados comprimidos e drageas de sulfato ferroso para o tratamento de anemias decorrentes da caréncia
do Fe*t1,

O sulfato ferroso pode estar nas fases cristalinas anidra FeSO, e hidratadas FeSO,-H,0, FeSO, -4 H,0,
FeSO, -5 H,0 e FeSO, - 7TH,0. As mudangas de grau de hidratagdo dependem da disponibilidade de dgua no
meio e da temperatura. A 90°C, por exemplo, a fase heptahidrata perde dgua da hidratacdo de maneira a
formar um monoidrato de cor amarelo-claro, também chamado de "vitriolo verde".

A sintese do sulfato ferroso é baseada na reacao de ferro metélico (ou seus 6xidos) com &cido sulftrico diluido,
sob aquecimento:

Fe(s) + H,SO,(aq) — FeSO,(aq) + Hy(g)

A reacao deve ser conduzida em banho-maria a 60°C. Deve-se ter controle da temperatura, pois a reagao
com &cido sulfdrico concentrado em temperaturas mais elevadas produz ferro (IIT) e diéxido de carbono (se
houver carbono no meio, como no Aco).

A oxidacao do fon ferroso para fon férrico pelo oxigénio molecular, O4(g), pode ser descrito pela seguinte
equagdo, em meio acido:

4Fe* (aq) + O, + 4H' (aq) == 4Fe*" (aq) + 2H,0(1)

A identificacdo e diferenciacio? do ferro (II) e ferro (III) pode ser realizada de forma qualitativa através de
reacoes que geram produtos de cor diferentes, como:

IExistem outras fontes de ferro (IT) com maior biodisponibilidade.
2Em outras disciplinas, como na Quimica Analitica, vocé vera que existem métodos instrumentais que possibilitam a quantificacio
de elementos em uma concentragdo muito baixa, como ppm e ppb.

83
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Fe’t(aq)  + [Fe(CN)g)*~(aq) = Fe3T(aq) + [Fe(CN)g]*™ (aq)
———— —_—

Verde azulado claro Azul intenso

Fe**(aq) + NH4SCN(aq) — FeSCN?T(aq) + NH] (aq)
———— —_———

Laranja claro Vermelho intenso

Uma forma rdpida de determinar a presenca de sulfatos em solucgao, SO427(aq), é por meio da reacgao de
precipitacio com Ba®T (aq), formando um sal insolivel:

Ba®" (aq) + SO,* (aq) — BaSO4(s)
———
Precipitado

12.3 PRE-LABORATORIO

Responda as seguintes questoes:
e Quais as utilizagoes do sulfato ferroso?
e Como é possivel diferenciar o sulfato ferroso do sulfato férrico?
s~ . = F 2+ F 3+ 2 ?
e Em que condicbes pode ocorrer a oxidacao do Fe“" para Fe"™ e como evitar esse processo?
e Como identificar ions sulfato em solucao a partir da reagdo com ions Ba2+(aq)?

12.4 MATERIAIS E REAGENTES

Antes de iniciar o procedimento experimental confira (/) se o material listado nas Tabelas 12.1 e 12.2 estao
disponiveis para o seu grupo em quantidade suficiente.

Tabela 12.1: Lista de materiais e quantidades para cada grupo.

Materiais Capacidade | Quantidade
Balanca analitica - 01
Balao volumétrico 250 mL 01

Bastao de vidro - 01
Becker 100 mL 01
Becker 500 mL 01

Erlenmeyer 125 mL 02

Funil - 02
Kitassato - 01
Pipeta graduada 5 mL 01
Pipeta graduada 10 mL 01
Proveta graduada 100 mL 01

Tubos de ensaio - 06

Vidro de relogio - 01

Argola para funil - 01

Papel de filtro - 02

Pinca - 01

Suporte universal 01

Tela de amianto - 01
Termdmetro - 01

Chapa aquecedora elétrica - 01
Cuba de gelo - 01

Bomba de vacuo - 01
Suporte para tubos de ensaio - 01
Estufa - 01
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Tabela 12.2: Lista de substancias para cada grupo.

Substancia Férmula Massa molar (g/mol) Apresentacio
Acido sulftrico H,S0, 98,079 98% m,/m
Alcool etilico CH,CH,OH 46,07 95% v /v
Palha de aco Fe/C - (s), fios, amostra comercial
Cloreto de bario dihidratado BaCl, - 2H,0 244,26 11,2%
Cloreto de ferro 111 FeCl, 162,2 0,50 M
Hexacianoferrato (III) de potéssio | K;[Fe(CN)g] 329,24 1%
( Gelo ( H,O ( 18,06 ‘ (s), picado

12.5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

12.5.1 PARTE I - PREPARAGQAO DA SOLUGAO DE H,SOy(aq)

» ATENCAO: O 4cido sulftirico é comercializado em solugdo aquosoa 98% m/m, cuja densidade a 25°C
vale aproximadamente 1,84 g/mL. Quando preparada em grande quantidade, o baldo volumétrico deve ser
mantido em banho de gelo durante adigao do acido a agua, devido a intensidade do calor liberado em sua
diluicdo. A afericao ocorre & temperatura ambiente.

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Adicione proximadamente 10 mL de dgua destilada a um baldo volumétrico de 25 mL;

Na capela, mega 4,1 mL de 4cido sulftirico concentrado e transfira para o baldo volumétrico de 25 mL;
Complete o balao com dgua destilada;

Aguarde o resfriamento da solugao até uma temperatura préxima da ambiente para a afericdo homogenize.

12.5.2 PARTE II - SINTESE DO FeSO, - 7TH,O

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Pese, em um erlenmeyer de 100 mL, aproximadamente 2,5 g de palha de aco comercial;

Em capela, adicione no béquer os 25 mL da solu¢@o aquosa do H,SO, preparado;

Coloque o béquer em banho-maria (60 °C)? - que pode ser um bécker de 500 mL contendo dgua - agitando
a mistura constantemente até a palha de aco se fragmentar por completo e ndo houver mais liberacao de Hy(g).
Utilize um bastao de vidro auxiliar na agitacao da palha de aco e uma garra para sustentar o erlenmeyer quente.
Ao final de reacao tem-se uma mistura de restos da esponja, sulfato ferroso, e impurezas diversas;

Retire o erlenmeyer do aquecimento e o ponha em uma tela de amianto sobre a bancada.

» ATENCAO: Devido a impurezas contidas na palha de aco, ocorre liberacio de gases téxicos. Por isso,
a reagao deve ser conduzida em capela com sistema de exaustao ligado.

12.5.3 PARTE III - PURIFICAGAO

» FILTRACAO SIMPLES

Nas filtragoes simples destinadas a analises gravimétricas ou separagao de precipitados, o interesse maior
estd no material retido no papel de filtro. J4 para a remomcao de impurezas em solugoes, o material de maior
interesse € o filtrado.

» ATENCAO: Nesta etapa, use 4gua morna (60°C) para lavar a vidraria ao transferir o lavado para o
filtro. Agite o contelido do erlenmeyer antes de verter a solucao sobre o papel de filtro.

Coloque 50 mL de 4dgua destilada em um bécker de 100 mL para o aquecimento na chapa aquecedora;
Monte o sistema de filtragao simples utilizando um erlenmeyer para coletar o filtrado;

30 aquecimento poderia ser diretamente na chapa, mas hd um risco de perder o controle da temperatura, levando & formagio
significativa de Fe3t.
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Filtre a mistura utilizando um papel de filtro pregueado (dobrado em pregas), conforme indicado na
Figura 12.1;

Recupere o residuo no erlenmeyer com um pouco da dgua morna;

Observe a diferenga de cor entre o filtrado e a solucdo mae.

N

Figura 12.1: Dobradura do papel de filtro pregueado para filtracdo simples.

& Disposicado de residuos: Descarte o papel de filtro com o residuo da filtracdo em um frasco indicado pelo
professor.

> PRECIPITAQAO DO SULFATO FERROSO

O sulfato ferroso é mais solivel em dgua (29 g/100 mL de dgua) que em &lcool etilico (< 1 g/100 mL
de CH;CH,OH), de modo que usaremos esta propriedade para separar os cristais. Como o abaixamento da
temperatura também diminui a solubilidade, podemos aumentar o rendimento do processo trabalhando em
banho de gelo.

» ATENCAO: mantenha o 4lcool etilico distante da chapa aquecedora ou qualquer outra fonte
de calor utilizada!!!

Adicione ao filtrado (coletado no erlenmeyer) 25 mL de dlcool etilico, e agite por 3 minutos em banho de
gelo;

Pare a agitagao e observe se houve a formagao de um precipitado verde claro (sulfato ferroso heptahidra-
tado), caso contrario adicione mais 4lcool e agite novamente por mais 3 minutos. No final deste tempo, existe
no béquer uma mistura heterogénea: fase sélida contendo sulfato ferroso e uma fase liquida contendo alcool,
dgua e parte do FeSO,(aq) ndo precipitado.

» SEPARAGAO DOS CRISTAIS POR FILTRAGAO

Os cristais obtidos podem ser separados de duas formas: por decantacdo do sobrenadante (seguido de
evaporacao do solvente) ou por filtraciao. Realizaremos a filtragdo, por conveniéncia.

» ATENCAO: Utilize 4lcool etilico para lavar a vidraria ao transferir o lavado para o filtro.

Faga a montagem do sistema de filtragao simples;

Apés a filtracdo transfira o papel de filtro para um vidro de reldgio;

Leve o vidro de relégio com a amostra para a estufa a 50°C para a evaporagao do solvente (aproximada-
mente 15 min). Verifique a massa do material obtido para o célculo de rendimento do processo.

& Disposicdo de residuos: Ao final da filtragdo a vacuo, raspe o residuo do papel e descarte no recipiente
indicado pelo professor. O papel pode ser descartado no lixo sélido comum.
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DiscussAo DO PARTE 111

Com base nas informagées coletadas, responda:

Por que a filtracdo com papel pregueado tende a ser mais rapida que a filtragdo com papel com dobra-
dura simples?
Por que o etanol tende a precipitar o sulfato ferroso?

12.5.4 PARTE IV - CARACTERIZACAO DO FeSO,

A caracterizagdo do sulfato ferroso se dara por meio de reagdes cladsicas, ja conhecidas, e sua diferenciagao
frente & solucdo de ferro (III), FeCl,.

» PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Transfira uma pequena parte do seu solido final para um béquer de 100 mL e solubilize em 4gua;

Organize 4 tubos de ensaio no suporte e nomeio-os como A, B, C e D;

Transfira aproximadamente 3 mL de solugdo FeSO, - 7H,O para os tubos A e B;

Transfira aproximadamente 3 mL de solugdo FeCl; 0,5 M para os tubos C e D;

Para a diferenciacio do Fe?t e Fe3* | adicione 2 gotas de hexacianoferrato (IIT) de potdssio aos tubos A
e C. Observe as modificagoes e anote;

@ Para a identificagdo do SO427: adicione 2 gotas de solugdo de cloreto de bario aos tubos B e D. Observe
as modificagbes e anote.

DiscussAo DO PARTE IV

Equacione a reacdo de identificacdo do Fe?™:

Equacione a reacao de identificacao do SO427:

12.6 POs-LABORATORIO

Vamos além desta aula! Pesquise os seguintes conceitos e questoes:

o Existem outras fases hidratadas do sulfato ferroso, e nao apenas o cristal com 7 moléculas de dgua
por féormula minima. Pesquise em quais condigoes estas outras fases existem.

e Se, em vez de uma fonte de ferro metalico, fossem utilizadas fontes de "ferro velho"contendo ferro
metélico com impurezas de 6xido de ferro (III), a reagdo com H,SO, levaria ao sulfato ferroso?
Por que?

o Apresente as semi-reacoes de oxidagao e reducao envolvidas nas reagoes desta pratica.

o Escreva a reagao de oxidagao do ferro (II) para ferro (III) utilizando peréxido de hidrogénio
H,0,(aq).

12.7 MATERIAL SUPLEMENTAR

[ > | Video com os experimentos deste capitulo: https://www.youtube.com/watch?v=51EdHpbAQNg

12.8 REFERENCIAS

[01] VOGEL, A. I; Quimica Analitica Qualitativa. Mestre Jou, 5* ed. Sao Paulo: Editora Mestre Jou, p. 271 e 378.
1981.

[02] AVILA, S. G.; MATOS, J. R. Compostos coloridos do ferro: uma propostade experimentacéo utilizando materiais
de baixo custo. Educacién Quimica (2017) 28, 254-261.
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Tabela 13.1: Lista completa de frases de risco.

Cddigo Frase de risco

R1 Explosivo em estado seco.

R2 Risco de explosao por choque, fricgdo, fogo ou outras fontes de ignicéo.
R3 Grande risco de explosao por choque, friccao, fogo ou outras fontes de ignicao.
R4 Forma compostos metdlicos explosivos muito sensiveis.

R5 Perigo de explosao em caso de aquecimento.

R6 Explosivo em contato e sem contato com o ar

R7 Pode provocar incéndios.

RS Perigo de incéndio em caso de contato com materiais combustiveis.
R9 Perigo de explosao se misturado com materiais combustiveis.
R10 Inflamavel.

R11 Facilmente inflamével.

R12 Extremamente inflaméavel.

R13 Gas liquefeito extremamente inflamavel.

R14 Reage violentamente com a dgua.

R15 Reage com a agua libertando gases extremamente inflamaveis.
R16 Explosivo se misturado com substancias comburentes.

R17 Inflama-se espontaneamente em contato com o ar.

R18 Pode formar misturas de ar-vapor explosivas/inflaméveis durante a utilizacao.
R19 Pode formar peréxidos explosivos.

R20 Nocivo por inalagao.

R21 Nocivo em contato com a pele.

R22 Nocivo por ingestao.

R23 Téxico por inalagao.

R24 Toéxico em contato com a pele.

R25 Toxico por ingestao.

R26 Muito toxico por inalagao.

R27 Muito téxico em contato com a pele.

R27a Muito téxico em contato com os olhos.

R28 Muito téxico por ingestao.

R29 Em contato com agua libera gases toxicos.

R30 Pode inflamar facilmente durante o uso.

R31 Em contato com acidos libera gases toxicos.

R32 Em contato com acidos libera gases muito téxicos.

R33 Perigo de efeitos cumulativos.

R34 Provoca queimaduras.

R35 Provoca queimaduras graves.

R36 Irritante para os olhos.

R36a Lacrimogéneo.

R37 Irritante para as vias respiratorias.

R38 Irritante para a pele.

R39 Perigo de efeitos irreversiveis muito graves.

R40 Possibilidade de efeitos irreversiveis.

R41 Risco de lesbes oculares graves.

R42 Possibilidade de sensibilizagao por inalagao.

R43 Possibilidade de sensibilizacdo em contato com a pele.
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R44 Risco de explosao se aquecido em ambiente fechado.
R45 Pode causar céancer.
R46 Pode causar alteragoes genéticas hereditarias.
RA47 Pode causar ma formacao congénita.
R48 Risco de efeitos graves para a satide em caso de exposicao prolongada.
R49 Pode causar cancro por inalacdo.
R50 Muito toxico para os organismos aquaticos.
R51 Toxico para os organismos aquaticos.
R52 Nocivo para os organismos aquaticos.
R53 A longo prazo pode provocar efeitos negativos no ambiente aquatico.
R54 Toxico para a flora.
R55 Toxico para a fauna.
R56 Toéxico para os organismos do solo.
R57 Téxico para as abelhas.
R58 A longo prazo pode causar efeitos negativos no meio ambiente.
R59 Perigoso para a camada de ozo6nio.
R60 Pode comprometer a fertilidade.
R61 Risco durante a gravidez com efeitos adversos para a descendéncia.
R62 Possiveis riscos de comprometer a fertilidade.
R63 Possiveis riscos, durante a gravidez, de efeitos indesejaveis na descendéncia.
R64 Pode causar danos nos bebés alimentados com o leite materno.
R65 Nocivo: pode causar danos nos pulmoes se ingerido.
R66 Pode provocar secura da pele ou fissuras, por exposicao repetida.
R67 Pode provocar sonoléncia e vertigens, por inalagao dos vapores.
R68 Possibilidade de efeitos irreversiveis.
Tabela 13.2: Lista completa de frases de risco combinadas.
Cédigo Frase de risco combinadas
R14/15 Reage violentamente com dgua, liberando gases extremamente inflaméaveis.
R15/29 Em contato com agua, libera gases téxicos e extremamente inflaméveis.
R20/21 Nocivo por inalagao e contato com a pele.
R20/22 Nocivo por inalacdo e por ingestao
R20/21/22 Nocivo por inalagao, por ingestao e em contato com a pele.
R21/22 Nocivo em contato com a pele e por ingestao.
R23/24 Toéxico por inalagao e contato com a pele.
R23/25 Toxico por inalagdo e por ingestao
R23/24/25 Toéxico por inalagao, por ingestdao e em contato com a pele.
R24/25 Toéxico em contato com a pele e por ingestao.
R26/27 Muito toxico por inalacdo e contato com a pele.
R26/28 Muito téxico por inalacao e por ingestao.
R26/27/28 Muito toxico por inalacdo, por ingestao e em contato com a pele.
R27/28 Muito téxico em contato com a pele e por ingestao.
R36/37 Irrita os olhos e as vias respiratoérias.
R36/38 Irrita os olhos e a pele.
R36/37/38 Irrita os olhos, a pele e as vias respiratorias.
R37/38 Irrita os olhos, a pele e as vias respiratdérias.
R39/23 Toxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves por inalagao.
R39/24 Toxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves em contato com a pele
R39/25 Toéxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves por ingestao.
R39/23/24 Toxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves por inalacdo e contato com a pele.
R39/23/25 Téxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves por inalagdo e ingestdo.
R39/23/24/25| Toxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves por inalacdo, contato com a pele e
ingestao.
R39/26 Muito téxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves por inalacao.
R39/27 Muito toxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves em contato com a pele.
R39/28 Muito téxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves por ingestéo.
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R39/26/27 Muito toxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves por inala¢do e contato com a pele.

R39/26/28 Muito toxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves por inalacgdo e ingestao.

R39/26/27/28| Muito téxico: perigo de efeitos irreversiveis muito graves por inalagdo, contato com a pele e
ingestao.

R40/20 Nocivo: possibilidade de efeitos irreversiveis por inalagao.

R40/21 Nocivo: perigo de efeitos irreversiveis em contato com a pele.

R40/22 Nocivo: perigo de efeitos irreversiveis por ingestao.

R40/20/21 Nocivo: perigo de efeitos irreversiveis por inalagao e contato com a pele.

R40/20/22 Nocivo: perigo de efeitos irreversiveis por inalacdo e ingestao.

R40/21/22 Nocivo: perigo de efeitos irreversiveis em contato com a pele e ingestao.

R40/20/21/22| Nocivo: perigo de efeitos irreversiveis por inalacdo, contato com a pele e ingestao.

R42/43 Possibilidade de sensibilizagdo por inalagao e contato com a pele.

R48/20 Nocivo: perigo de efeitos graves para a satide em caso de exposi¢io prolongada por inalagao

R48/21 Nocivo: perigo de efeitos graves para a saude em caso de exposi¢do prolongada pro contato
com a pele.

R48/22 Nocivo: perigo de efeitos graves pra a saude em caso de exposicao prolongada por ingestao.

R48/20/21 Nocivo: perigo de efeitos graves para a saiide em caso de exposi¢do prolongada por inalacao
e em contato com a pele.

R48/20/22 Nocivo: perigo de efeitos graves para a saide em caso de exposi¢do prolongada por inalagao
e por ingestao.

R48/21/22 Nocivo: perigo de efeitos graves para a saude em caso de exposicao prolongada em contato
com a pele e por ingestao.

R48/20/21/22| Nocivo: perigo de efeitos graves para a saude em caso de exposicao prolongada por contato
com a pele e ingestao.

R48/23 Toxico: perigo de efeitos graves para a saiide em caso de exposicao prolongada por inalacdo.

R48/24 Toxico: perigo de efeitos graves para a saide em caso de exposicao prolongada por contato
com a pele.

R48/25 Téxico: perigo de efeitos graves para a satde em caso de exposigdo prolongada por ingestéo.

R48/23/24 Toxico: perigo de efeitos graves para a satide em caso de exposi¢ao prolongada por inalagao
e em contato com a pele.

R48/23/25 Toxico: perigo de efeitos graves para a satde em caso de exposi¢ao prolongada por inalacao
e por ingestao.

R48/23/24/25| Téxico: perigo de efeitos graves para a satde em caso de exposi¢ao prolongada por inalagao,
em contato com a pele e por ingestao.

R50/53 Muito toxico para os organismos aquaticos, podendo provocar a longo prazo efeitos negativos
no meio ambiente aquatico.

R51/53 Toéxico para os organismos aquaticos, podendo provocar a longo prazo efeitos negativos no
meio ambiente aquatico.

R52/53 Nocivo para os organismos aquaticos, podendo provocar a longo prazo efeitos negativos no
meio ambiente aquético.

Tabela 13.3: Lista completa de frases de seguranca.

Cédigo Frase de seguranca

S1 Conservar bem trancado.

S2 Manter fora do alcance das criancas.

S3 Conservar em lugar fresco.

S4 Manter longe de lugares habitados.

S5 Conservar em . .. (liquido apropriado a especificar pelo fabricante) (1).

S6 Conservar em ... (gés inerte a especificar pelo fabricante) (2).

ST Manter o recipiente bem fechado.

S8 Manter o recipiente ao abrigo da umidade.

S9 Manter o recipiente em lugar bem ventilado.

S10 Manter o conteido imido.

S11 Evitar o contato com o ar.

S12 Nao fechar o recipiente hermeticamente.

S13 Manter longe de comidas e bebidas, incluindo de a dos animais.

S14 Manter afastado de ... (materiais incompativeis os quais serdo indicados pelo fabricante).
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S15 Conservar longe do calor.

S16 Conservar longe de fontes de igni¢do. Nao fumar.

S17 Manter longe de materiais combustiveis.

S18 Abrir e manipular o recipiente com cautela.

S20 Nao comer nem beber durante a utilizacao.

S21 Nao fumar durante a utilizagao.

S22 N&o respirar o po.

523 Nao respirar o vapor/gas/fumo/aerossol.

S24 Evitar o contato com a pele.

S25 Evitar o contato com os olhos.

526 Em caso de contato com os olhos lavar imediata e abundantemente com agua e chamar um
médico.

S27 Retirar imediatamente a roupa contaminada.

528 Em caso de contato com a pele, lavar imediata e abundantemente com (produto adequado
indicado pelo fabricante).

S29 Nao jogar os residuos nos esgotos.

S30 Nunca adicionar dgua no produto.

S33 Evitar o acimulo de cargas eletrostaticas.

S34 Evitar choques e fricgoes.

S35 Eliminar os residuos do produto e os seus recipientes com todas as precaugdes possiveis.

S36 Usar vestudrio de protecao adequado.

S37 Usar luvas adequadas.

S38 Em caso de ventila¢do insuficiente, usar equipamento respiratorio adequado.

S39 Usar protecao adequada para os olhos/rosto.

S40 Para limpar o solo e os objetos contaminados com este produto utilizar.... (especificado pelo
fabricante).

S41 Em caso de incéndio e/ou explosdo nao respirar os fumos.

S42 Durante as fumigagdes/pulverizacoes, usar equipamento respiratério adequado (denomina-
cao(des) adequada(s) a especificar pelo fabricante.

S43 Em caso de incéndio usar . . . (meios de extingao a especificar pelo fabricante. Se a 4gua aumentar
os riscos acrescentar "Nio utilizar dgua').

S44 Em caso de indisposi¢ao consultar um médico (se possivel mostrar-lhe o rétulo do produto).

S45 Em caso de acidente ou indisposi¢do consultar imediatamente um médico (se possivel mostrar-
lhe o rétulo do produto).

S46 Em caso de ingestao consultar imediatamente um médico e mostrar o rétulo ou a embalagem.

S47 Conservar a uma temperatura inferior a --- °C (a especificar pelo fabricante).

548 Conservar timido com - -- (meio apropriado a especificar pelo fabricante) (1).

S49 Conservar unicamente no recipiente de origem

S50 N&o misturar com --- (a especificar pelo fabricante).

S51 Usar unicamente em locais bem ventilados.

S52 N&ao usar sobre grandes superficies em lugares habitados.

S53 Evitar a exposigao - obter instrucoes especiais antes de usar.

SH4 Obter autorizacao das autoridades de controlo de contaminacao antes de despejar nas estagoes
de tratamento de dguas residuais.

S55 Utilizar as melhores técnicas de tratamento antes de despejar na rede de esgotos ou no meio
aquatico.

S56 Nao despejar na rede de esgotos nem no meio aquético. Utilizar para o efeito um local apro-
priado para o tratamento dos residuos.

S57 Utilizar um contentor adequado para evitar a contaminacao do meio ambiente.

S58 Elimina-se como residuo perigoso.

S59 Informar-se junto do fabricante de como reciclar e recuperar o produto.

S60 Elimina-se o produto e o recipiente como residuos perigosos.

S61 Evitar a sua libertagdo para o meio ambiente. Ter em atencdo as instrugoes especificas das
fichas de dados de Seguranca.

S62 Em caso de ingestao ndo provocar o vomito: consultar imediatamente um médico e mostrar o
réotulo ou a embalagem.
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Tabela 13.4: Lista completa de seguranca combinadas.

Cddigo Frase de seguranga

S1/2 Conservar bem trancado e manter fora do alcance das criangas.

S3/7/9 Conservar o recipiente num lugar fresco, bem ventilado e manter bem encerrado.

S3/9 Conservar o recipiente num lugar fresco e bem ventilado.

S3/9/14 Conservar num local fresco, bem ventilado e longe de ... (materiais incompativeis a especi-
ficar pelo fabricante).

S3/9/14/49 Conservar unicamente no recipiente original num local fresco, bem ventilado ¢ longe de
... (materiais incompativeis a especificar pelo fabricante).

S3/9/49 Conservar unicamente no recipiente original, em lugar fresco e bem ventilado.

S3/14 Conservar em lugar fresco e longe de ... (materiais incompativeis a especificar pelo fabri-
cante).

S7/8 Manter o recipiente bem fechado e num local fresco.

S7/9 Manter o recipiente bem fechado e num local ventilado.

S20/21 Nao comer, beber ou fumar durante a sua utilizagao.

S24/25 Evitar o contacto com o s olhos e com a pele.

S36/37 Usar luvas e vestuério de protegdo adequados.

S36/37/39 Usar luvas e vestudrio de protegdo adequados bem como protegdo para os olhos/cara.

S36/39 Usar vestudrio adequado e protegao para os olhos/cara.

S37/39 Usar luvas adequadas e protecdo para os olhos/cara.

S47/49 Conservar unicamente no recipiente original e a temperatura inferior a --- °C (a especificar
pelo fabricante).

(1) poderd ser dgua, parafina liquida, petréleo ou outro, dependendo da substancia em causa,
(2) podera ser azoto, argonio, ou outro, dependendo da substancia em causa;

(3) poderd ser dgua, solucao de sulfato de cobre a 2%, propilenoglicol, polietilenglicol/etanol (1:1), d4gua e sabdo ou
outro, dependendo da substancia em causa.
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