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Informacoes Gerais

INTRODUCAO

A disciplina de Quimica Inorganica Experimental visa proporcionar ao aluno a oportunidade de
desenvolver suas habilidades praticas através do manuseio de reagentes e equipamentos, estimular o
desenvolvimento do raciocinio légico, integrando os conteudos abordados em sala de aula com os
desenvolvidos no laboratorio.

O desenvolvimento de atividades de carater experimental é importante para o desenvolvimento
de profissionais de qualquer area de estudo, pois é neste ambiente que sdo observados na prética os
conhecimentos teoricos estudados.

Observacdo: A realizacdo dos experimentos aqui indicados ndo deve ser entendida como um trabalho
mecanico. O aproveitamento para efeito de aprendizagem serd consequéncia da
interpretacdo dos fatos observados.

DINAMICA E CONTEUDO DAS AULAS PRATICAS

O desenvolvimento das aulas préaticas sera em grupos e cabe ao professor limitar o nimero de
alunos por grupo e supervisionar os alunos durante a realizacdo das aulas préaticas, o qual pode contar
com o auxilio de monitores. O aluno tera tolerancia de 10 minutos do horario marcado para o inicio da
aula. Passado este tempo ele ndo mais podera ingressar no laboratorio. A data, aplicacdo e o tipo de
avaliacdo sdo determinados pelo professor ministrante da disciplina. A utilizacdo de bata ou jaleco,
6culos de seguranca e 0 manual das aulas préaticas sdo pré-requisitos para o ingresso dos alunos nos
laboratdrios em que serdo ministradas as aulas.

Observacdo: O uso de luvas ficara a critério dos alunos.

a) Dinémica das Aulas Préticas

e Leitura com antecedéncia, pelos alunos, do assunto a ser abordado durante a aula
experimental;

e Resolucdo do Pré-laboratorio;

e Discussdo inicial, com o professor, dos aspectos tedricos e praticos relevantes;

e Execucéo dos experimentos pelos alunos conforme descrito no manual das aulas praticas;

e Interpretacéo e discussédo dos resultados juntamente com o professor;

e Apresentacdo dos resultados de cada experimento em relatério (segundo orientacBes do
professor).
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10.

RECOMENDACOES AOS ALUNOS

O uso do manual de préatica da disciplina é imprescindivel a partir da primeira aula experimental.
O aluno devera tomar conhecimento, a partir da primeira aula, das instalacdes do laboratorio,
bem como de suas normas de funcionamento.

E obrigat6rio, por razdes de seguranca, o uso de jaleco e ténis, durante as aulas.

Ao entrar no laboratorio guardar mochilas, livros e pastas em armarios ou bancadas especificas
para este fim, conforme orientacdo do professor.

O material do laboratério deve ser utilizado sempre de maneira adequada e somente aqueles
reagentes e solucdes especificadas para a aula experimental.

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

A bancada de trabalho deve ser limpa.

Apds o uso deixar os reagentes utilizados nos devidos lugares.

Devem ser evitadas conversas em voz alta, e sobre assuntos alheios a aula.

As normas de seguranca relacionadas no texto "Seguranca no Laboratério™ devem ser lidas
atentamente.

NORMAS DE SEGURANCA

E muito importante que todas as pessoas que desenvolvem atividades em laboratério tenham uma

noc¢ao bastante clara dos riscos existentes e de como diminui-los. Nunca é demais lembrar que o melhor
combate aos acidentes é a sua prevencao e que o descuido de uma Unica pessoa pode colocar em risco
todos que estdo no laboratdrio. Por esta razdo, sdo necessarios o conhecimento e 0 cumprimento destas
normas de seguranca. E importante ressaltar que o laboratorio ndo € o local para brincadeiras, pois estas
podem causar graves prejuizos a saude de todos. Segue abaixo algumas normas que serdo rigorosamente
seguidas:

1.

Sera exigido de todos os estudantes e professores o uso de bata ou jaleco no laboratorio. A nao
observéancia desta norma pode acarretar em danos as roupas provocadas por agentes corrosivos,
além de queimaduras, etc.

Os alunos ndo devem realizar reagdes quimicas que ndo sejam especificadas pelo professor.
Reacdes desconhecidas podem causar resultados indesejados.

E terminantemente proibido fumar em qualquer laboratério.

E proibido trazer comida ou bebida para o laboratdrio, por razdes 6bvias. Da mesma forma, ndo
se deve ingerir qualquer substancia do laboratorio, mesmo que inofensiva.

N&o se deve cheirar um reagente quimico diretamente.

Né&o usar sandalias no laboratério. Usar sempre algum tipo de cal¢ado que cubra todo o pé.
Nunca acender um bico de gas quando alguém no laboratério estiver usando algum solvente
organico. Os vapores de solventes volateis, como éter etilico, podem se deslocar através de
longas distancias e se inflamar facilmente.
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8. Na&o deixar nas bancadas livros, blusas e outros objetos desnecessarios a aula pratica.

9. Nunca despejar agua em um acido, mas sim o acido sobre a agua. Além disso, o acido deve ser
adicionado lentamente, com agitacdo constante.

10. Aprender a localizacéo e a utilizagdo do extintor de incéndio existente no laboratorio ou corredor.

11. Néo descartar absolutamente nada nas pias do laboratorio.

12. Cabelo comprido deve ser preso atras da nuca para evitar acidentes.

13. Evitar utilizar lentes de contato, mesmo com os 6culos de seguranca, pois a existéncia de vapores
de solventes e acidos pode danificar a lente.

14. Procure identificar os frascos para descarte dos reagentes utilizados na pratica.

15. Finalmente, lembrar que a atencio adequada ao trabalho evita a grande maioria dos acidentes. E
muito importante ter a certeza de que se sabe perfeitamente bem o que se esté fazendo.

16. Produtos volateis e/ ou toxicos devem sempre ser manipulados na capela e em casos especiais,
com mascaras de protecdo adequadas a cada caso.

17. Comunicar imediatamente ao professor qualquer acidente ou imprevisto ocorrido.

MODELO DE RELATORIO

Os relatérios devem ser redigidos pelos alunos considerando que outras pessoas, além do
professor, possam estar interessadas em obter informacgdes sobre os fatos observados durante o
experimento. Por isso sua elaboracdo deve apresentar uma linguagem clara, objetiva e devem apresentar
bons argumentos sobre a validade das conclusdes tiradas. O relatério devera ser entregue
obrigatoriamente no prazo estipulado pelo professor. Em caso de atraso poderad acarretar perda de
pontuacdo ou da nota do relatdrio.

O relatorio deve apresentar 0s seguintes itens:
a) Capa.

Deve conter a identificacdo do (s) aluno (s) e o titulo da aula experimental.
b) Introducéo.

Deve conter a apresentacdo do assunto de forma clara, abordando a fundamentacdo teorica
necessaria para o entendimento do assunto a ser discutido no relatério, bem com sua importancia e
possiveis aplicacfes. Ndo deve ser copiada do manual, assim como nado deve ser copiado integralmente
de livros e paginas da internet. (No minimo duas paginas).

c) Objetivo.
Descricdo sucinta dos objetivos centrais do experimento. (Nao deve ser copiado do manual)
d) Parte Experimental.

Nesta etapa, devem ser descritos os reagentes e materiais utilizados na aula préatica, bem como
0s procedimentos experimentais. Portanto, deve conter dois subitens, sendo o primeiro deles referente a
Reagentes e Materiais, onde devem ser listados todos os materiais (reagentes, vidrarias, etc..) necessarios
para a execucdo do experimento e Procedimento Experimental, onde os procedimentos experimentais
devem ser descritos de forma sucinta.
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e) Resultados e Discussao.

Apresentacdo dos resultados obtidos nas etapas do experimento com a devida discussédo dos
mesmos, baseando-se na fundamentacdo tedrica e apresentando as equag¢Bes quimicas devidamente
balanceadas para todas as reagdes realizadas.

f) Concluséo geral.
Devera expressar a concluséo do experimento e apresentar relacdo direta com os objetivos.
g) Referéncias Bibliograficas

Relacéo de todas as fontes (artigos, livros, apostilas, paginas na internet) consultadas para
elaboracao do relatério.



QUIMICA INORGANICA EXPERIMENTAL




QUIMICA INORGANICA EXPERIMENTAL

Experimentos

EXPERIMENTO I: Espectroscopia eletronica

I - Objetivos

Identificar substancias pelo teste da chama, que consiste em observar as cores da chama
produzida pelo aquecimento da amostra.

I1- Introducéo

A fim de compreender as operacdes envolvidas nos ensaios de coloracdo da chama, é necessario
ter algum conhecimento da estrutura da chama ndo luminosa do bico de Bunsen. Uma chama ndo
luminosa de Bunsen consiste em trés partes, ver figura abaixo:

Zona oxidante 15400C
da chama 1560°C
1540°C
Zon_a x s _
redutora: w_ | ar secundério
ry .
- 530°C
Zona 300°C
de gases I
ainda ndo
queimados
I
f
Corpo
Anel de
regulagem
Entrada de Jg do ar primdrio
ar primério

Base

a) Zona Externa: Violeta palida, quase invisivel, onde os gases francamente expostos ao ar sofrem
combustdo completa, resultando CO- e H20. Esta zona é chamada de zona oxidante.

b) Zona Intermediaria: Luminosa, caracterizada por combustdo incompleta, por deficiéncia do
suprimento de O2. O carbono forma CO o qual se decompdem pelo calor, resultando diminutas
particulas de C que, incandescentes ddo luminosidade a chama. Esta zona € chamada de zona
redutora.

€) Zona Interna: Limitada por uma “casca” azulada, contendo os gases que ainda ndo sofreram
combustéo.
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Em 1913 Neils Bohr incorporou aos estudos dos atomos a teoria quantica postulada e
comprovada por Max Planck, em 1900. Bohr propds a existéncia de uma eletrosfera atomica dividida
em um conjunto de niveis de energia quantizada. Cada elétron possuiria uma determinada quantidade de
energia, que variaria de acordo com a camada em que estivesse.

Quando se adiciona energia a um elétron, este a absorve e neste novo estado energético, o elétron
é promovido a uma camada superior. Como o elétron deixou sua camada de origem desocupada, a sua
tendéncia natural é retornar a esta camada de origem. Nesta situacdo, a energia absorvida pelo elétron é
liberada e esta energia pode ser observada na forma de calor, luz ou algum outro tipo de radiagdo (UV,
IV, etc.). Estas transi¢des ocorrem com os elétrons mais externos (camada de valéncia). Uma vez que 0s
atomos de cada elemento quimico possuem distribuicdes eletrbnicas particulares, estas energias
liberadas pelos elétrons no seu retorno podem ser utilizadas para identificacdo de elementos presentes
nos materiais. A técnica que utiliza este principio é chamada de Espectroscopia, onde sdo medidos 0s
comprimentos de onda que os elétrons liberam e convertidos a uma forma de interagéo.

Os elétrons também podem ser excitados facilmente a um nivel energético mais elevado, por
exemplo, no teste de chama. Para executar esse teste, uma amostra do cloreto do metal, ou de qualquer
outro sal, é aquecido sobre um fio de platina ou de niquel-cromo na chama de um bico de Bunsen (ou
outra fonte de aquecimento). O calor da chama excita um dos elétrons externos a um nivel energético
mais alto. Quando o elétron excitado retorna ao nivel energético original, ele libera a energia adicional
absorvida. Essa energia E se relaciona com o nimero de onda (v) através da relacdo de Einsten:

E = hv (onde h é constante da Planck)

Para 0s metais a energia emitida aparece como luz visivel, provocando a cor caracteristica da
chama. A cor surge, na realidade, de transicdes eletrdnicas em espécies de vida curta que se formam
momentaneamente na chama. A chama é rica em elétrons, e no caso do so6dio os ions sao
temporariamente reduzidos a &tomos.

Na* + e —» Na

A linha do sddio (que na realidade é um duplete com comprimentos de onda 589,0 nm ; 589,6
nm)surge transicao eletronica 3s'— 3p* num atomo de sédio formado na chama. As cores de diferentes
elementos ndo se devem todas a mesma transi¢do, ou mesma espécie. A linha vermelha do litio se deve
a espécie LiOH de curta duracdo formada na chama. Essas diferentes coloracdes da chama dos espectros
de emissdo sao utilizadas para a determinacdo analitica destes elementos pelo método da espectrometria
de chama. Uma solucgéo de um sal do Grupo 1 é aspirada para uma chama oxigénio-gas num fotdmetro
de chama. A energia da chama excita um elétron a um nivel de energia mais alto, e, quando o elétron
retorna ao nivel de energia mais baixo, a energia adicional é emitida na forma de luz.

Os metais do Grupo 1 podem ser determinados alternativamente pela espectroscopia de absorgao
atbmica. Usa-se aqui uma lampada que emite um comprimento de onda apropriado para uma
determinada transicao eletronica, e que irradia a amostra na chama. Assim, uma lampada de sédio é
usada para determinar sodio na amostra: outras lampadas sdo utilizadas na determinacdo de outros
elementos. A quantidade de luz absorvida, neste caso pelos atomos no estado fundamental, pode ser
medida e é proporcional a quantidade do elemento presente na amostra que esta sendo testada.
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A cor dos compostos surge porque a energia absorvida ou emitidos nas transicGes eletronicas
corresponde aos comprimentos de onda da regifo da luz visivel. lons metalicos quando submetidos a
um aquecimento, apresentam cores diferentes.

Veja a tabela com os diferentes sais e suas cores caracteristicas: pois

Tabela 1 - Ocorréncia das linhas no espectro

Elemento Descricéo da linha Comprimento de onda (nm)
Na Amarela - dupla 589,0  589,6
Vermelha - dupla 766,5 769,9
K
Violeta - dupla 404,4 404,7
Vermelha 670,8
Li
Laranja fraca 610,3
Faixa laranja 618,2 - 620,3
Ca Verde amarelada 555,4
Violeta (fraca) 422,7
Faixa vermelha 674,4 - 662,8
Sr Laranja 606,0
Azul 460,7
Faixa verde 553,6; 534,7; 524,3; 513,7
Ba
Azul (fraca) 487,4

As diferentes cores sdo observadas quando os elétrons dos ions metalicos retornam para niveis
menores de energia (mais internos), emitindo radiagdes com a coloragdo caracteristica de cada “salto”
energético (diferentes comprimentos de onda).

I11- Materiais

- Alca de niquel-cromo ou platina;

- Lamparina a alcool;

- Sais ou solucdes de alguns elementos quimicos;

- Solugéo de HCI concentrado.

10



QUIMICA INORGANICA EXPERIMENTAL

IV- Procedimento Experimental

Limpar a alca de platina ou NiCr, mergulhando-a numa solucdo de acido cloridrico concentrado
e em seguida levando-a a chama da lamparina, na sua parte externa;

Mergulhar a alga na amostra;

Colocar a extremidade da alga com a amostra na chama;

Observar e anotar a cor da chama;

Ap0s cada teste lavar a alga metalica com uma solucéo de HCI e levar a chama;

Repetir o procedimento para as demais amostras;

Anotar as observacfes e montar uma tabela de cores, comparando com os dados ja informados.

Sal ou Solugéo Cor da chama

V- Questionario

1. Quais sdo as cores observadas na chama para cada substancia? Cologue sua resposta em forma
de tabela.

2. Qual o motivo da lavagem da alca metalica com solucdo de HCI concentrado apds cada teste?

3. Como vocé poderia explicar o aparecimento de cores diferentes, relacionando elétrons e niveis
de energia?

4. Pesquisar algumas aplicacdes da espectroscopia eletrénica.

11
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5. Em que se baseia a identificacdo de substancias através do teste de chama?

6. Existe diferenga, em termos do fendmeno, entre cores observadas por emisséo e cores observadas
por absor¢éo? Justifique.

VI - Referéncias Bibliogréaficas

[1] Brady, J. E. ; Humiston, G. E. ; Quimica Geral, 22 edicéo, Livros Tecnicos e Cientificos Editora
S. A.;1992.

[2] Mahan, B . M. ; Myers, R. J. ; Quimica um curso universitario; Editora Edgard Blucher Itda, Séo
Paulo - S.P.; 1993.

[3] LEE, J. D. ; Quimica Inorganica ndo tdo concisa -5 edicdo - Editora Edgard Blucher Itda., Sdo
Paulo-SP,1996.

[4] Vogel, A.; Quimica analitica qualitativa; Editora Mestre Jou, S&o Paulo-SP, 1981.

[5] COTTON, S. A. & Wilkinson, G., Quimica Inorganica, 12 edicéo, livros técnicos e cientificos.
Editora S. A.

[6] VOGEL, I. Analise Quimica Quantitativa. 5ed. Rio de Janeiro: LTC, 1992,
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EXPERIMENTO II: Reatividade Quimica dos metais

I - Objetivos

Verificar experimentalmente que os metais menos nobres (mais reativos) deslocam 0s mais
nobres (menos reativos) dos compostos em reacBes entre metais e solugdes ibnicas.

Il - Introducéo Tedrica

Os metais que tém maior tendéncia de ceder elétrons sdo mais reativos e aparecem no inicio da
fila de reatividade dos metais. Os metais menos reativos, com menor tendéncia de ceder, aparecem no
final da fila. Os metais reativos doam elétrons para 0s menos reativos espontaneamente, estabelecendo
assim, as reagdes espontaneas. Quando ocorre o inverso, ou seja, um metal menos reativo cede elétrons
para um metal mais reativo, constitui-se uma reacdo ndo espontanea.

Maior reatividade, menor nobreza

<

Li, K, Rb, Cs, Ba, Ca, Na, Mg, Al, Mn, Zn, Fe, Co, Ni, Pb, H, Cu, Hg, Ag, Pd, Pt, Au

Escala de nobreza dos metais.

Os metais estdo colocados em uma série de reatividade quimica, em ordem decrescente de ou em
ordem crescente de nobreza.

Quanto maior for a reatividade (eletropositividade) de um metal, maior seré a sua capacidade de
doar elétrons.

A série eletroquimica é uma lista em ordem crescente de reatividade quimica de diversas espécies
quimicas, entre elas metais. Isto €, as séries eletroquimicas, organizadas com base nos potenciais padroes
de reducdo, é uma listagem de espécies quimicas ordenadas de acordo com uma tendéncia crescente a
se oxidarem. No caso especifico dos metais, no topo da lista estdo os metais com menor tendéncia a se
oxidar e na parte inferior a com maior tendéncia a se oxidar. A seguir, esta um exemplo de fila
eletroquimica de alguns metais mais comuns.

Série Eletroguimica: listagem de alguns metais em ordem crescente de suas tendéncias a se
oxidarem (note que o hidrogénio também esta incluido nesta listagem).

Ouro (ndo reativo) < Platina (menor tendéncia a se oxidar) < Prata < Mercurio < Cobre <
Hidrogénio < Chumbo < Estanho < Niquel < Cobalto < Ferro < Cromo < Zinco < Manganés <
Aluminio < Magnésio < Sédio < Calcio (grande tendéncia de se oxidar) < Potassio (reativo)

14
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Na presenca de uma solucdo aquosa, a reacao de oxidacdo desses metais pode ser representada
pela seguinte equacdo quimica:

Mes) —>Me" (ag) + Ne”

Os metais ao final da lista sdo extremamente reativos, ou seja, as reacoes de oxidacdo acima tém
grande tendéncia a ocorrer. Ja 0s metais no topo da lista ndo sdo reativos e os metais no meio da lista
sdo moderadamente reativos. Portanto, os metais ao final da lista sdo fortes agentes redutores, pois tém
grande tendéncia a se oxidar. O hidrogénio foi incluido nesta listagem, apesar de ndo ser um metal, pois
sua posicao na lista separa os metais que reagem com acido liberando hidrogénio gasoso (metais abaixo
do hidrogénio, na lista) daqueles que ndo reagem com &cido liberando hidrogénio (metais acima do
hidrogénio, na lista):

H"@g) + & — Hz(g)

Os varios metais que reagem com &cido (ou mesmo com agua) para liberar hidrogénio gasoso
apresentam diferentes velocidades de reagcdo. Note que os metais listados na Tabela 1, abaixo do
magnésio sao tao reativos que eles reagem diretamente com agua fria.

Os metais desde o ferro até 0 magnésio somente reagem com agua em ebulicdo ou com vapor
d’agua, liberando hidrogénio gasoso. Os metais acima do ferro, mas abaixo do hidrogénio s3o menos
reativos e liberam hidrogénio de acidos, mas nao de agua; por exemplo:

2Sns) + 2HCl gy — SnCla(ag) + Hag)

Quando os metais utilizados neste experimento forem colocados em contato com o &cido
cloridrico, diferencas marcantes poderdo ser observadas nas suas reatividades.

O magneésio reagird imediatamente e bastante vigorosamente, liberando hidrogénio e
"desaparecendo™ (os ions magnésio ficam dissolvidos, gerando uma solucdo de cloreto de magnésio). O
zinco reagira um pouco menos vigorosamente que o magnésio. O aluminio, que esta entre 0 magnésio e
0 zinco na série eletroquimica, também reagird vigorosamente, mas somente apds um determinado
tempo (o0 aluminio metalico esta recoberto com um filme protetor de 6xido de aluminio, resultante da
reacao do aluminio com o oxigénio do ar; a demora na reacdao do aluminio com o acido deve-se ao tempo
que leva para o &cido reagir com o filme de 6xido, assim removendo-0). O ferro reagird bem mais
lentamente com o acido cloridrico. Assim, somente depois de certo tempo é que algumas bolhas de
hidrogénio se tornardo visiveis, juntamente com uma colora¢do amarela decorrente da formacéo do ion
ferro (I11), Fe3*. No caso do estanho, qualquer reacdo serd visivel na forma de pequenas bolhas de
hidrogénio na superficie do metal, mas somente depois de 10 minutos a 15 minutos.

J& o cobre ndo reagird, embora uma leve coloragcdo amarela possa ser observada no béquer em
decorréncia da formagéo do ion complexo [CuCls]*(aqg) resultante da reagio do acido com o fino filme
de 6xido que recobre o cobre. O comportamento do cobre pode ser previsto com base na fila
eletroquimica apresentada na pagina anterior, pois ela indica que o hidrogénio tem maior tendéncia a se
oxidar que o cobre. A série de atividade quimica é organizada por reacdes deste tipo. A tabela 1 mostra
a série de atividade quimica para um bom nimero de metais.
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Tabela 3 - Série de atividade quimica dos metais

Potenciais de oxidacédo Potenciais de reducédo
(E°0x), em volt (E°red).
em volt
+3,04 L|+ + 1e ‘:‘ Lio —3,04
+2,87 Ca2t +2e — ca’ —2,87
N
G t2.1 Nat +1e ¥ — Na’ —2,71 C
M +2,36 Mg2+ +2e ‘_—‘ Mgo _2,36 M
E +1,66 Al + 3¢ = Al° ~1,66 ;
N
T +076 Zn2+ +2¢ == zn° 0,76 T
A +044 Fe2t + 2¢ ¥~ Fe’ —0,44 A
o] +0.28 Col* +2e = Co’ 0,28 o]
+0,25 Ni2t + 26 = Ni° -0,25 C
2 +0,14 Sn2t 408 == gn° 0,14 A
R +0,13 Pb2+ + 2e .S Pbo —0,13 A
A T
T 0,00 oHt + 2 T— Ho 0,00 £
E —0,34 CU2+ + 2e = CUO +0,34 R
R . —
—0,40 H,0+ % 0, + 2e =2 (OH) +0,40 0
R 0,80 Agt + e == AgO +0,80 >|‘
D A
U -1,07 Br, + 2e ~ 2Br_ +1,07 N
g 1,23 2H+ % 0, + 2 == H,0 +1,23 :
R -1,36 C|2+ 2e _ 2C|_ +1,36
1,50 AWt +30 = AL +1,50
2,87 Fo + 2¢ ~— 2F +2,87

Do lado esquerdo a seta indica 0s metais com tendéncia crescente para atuar como agente redutor.

Do lado direito a seta indica os ions com tendéncia crescente para atuar como agente oxidante

11 - Materiais e Reagentes:

- Tubos de ensaios; - Solucéo de cloreto de sdédio 0,5 Mol/L — NacCl,
- Pinca madeira - Acido nitrico concentrado (1:1) - HNOs.

- Pipetas de 5 mL - Magnésio metalico em fita — Mg

- Solucéo de sulfato de cobre 0,5 Mol/L - Cobre metélico — Cu

- Solugéo de nitrato de prata a 2% - AgNOg; - Zinco metalico — Zn

- Solucéo de &cido cloridrico 6,0 Mol/L — HCI; - Aluminio metélico — Al

- Solucdo de hidroxido de sédio 0,5 Mol/L — - Ferro metalico - Fe

NaOH;
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IV - Procedimento Experimental
Etapa I: ReagOes de metais com sais

1.1. Colocar uma lamina de zinco em trés tubos de ensaio.

1.2. Ao primeiro, adicionar 2 mL de solugéo de sulfato de cobre (0,5 mol/L) .
1.3. Ao segundo, adicionar 2 mL de solucéo de cloreto de sodio (0,5 mol/L).
1.4. Ao terceiro, adicionar 2 mL de solucéo de nitrato de prata (0,5 mol/L).
1.5. Aguardar 10 minutos.

1.6. Agitar e observar.

e Em quais tubos houve reacao?

e Escrever as equagdes das reacdes ocorridas.

e Em que tubo de ensaio ndo houve reacgdo?

e Justifique.

Etapa Il: Reacdes de metais com acidos

2.1. Numerar 5 tubos de ensaio;

2.2. Colocar 2 mL de HCI 6 Mol/L em cada um dos tubos numerados;

2.3. Adicionar a cada tubo aparas de metais, segundo a tabela abaixo;

2.4. Anotar o tempo que leva para ocorrer cada reacdo (aproximadamente);

Tubo | Metal Observa-se Conclui-se Tempo
1 Mg
2 Al
3 Zn
4 Fe
5 Cu

e Ordenar os metais em ordem crescente de reatividade de acordo com o tempo gasto na reagéo;

Ordem crescente de reatividade:
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2.5. Colocar um pequeno pedaco de cobre em um tubo de ensaio;
2.6. Adicionar 2 mL de HNO3 (1:1) (Usar a capela. N&o aspirar 0s vapores, porque sdo toxicos)

Observacoes:

e Escrever a equacao da reagdo ocorrida:

Etapa I11: Reacgdes de metais com agua

3.1. Colocar 4 mL de 4gua em trés tubos de ensaio.

3.2. Adicionar ao primeiro, um pequeno pedaco de aluminio.
3.3. Adicionar ao segundo, um pequeno pedaco de cobre.
3.4. Adicionar ao terceiro, um pequeno pedaco de ferro.

3.5. Aquecer cada tubo e observar.

Observacoes:

Etapa IV: Reac6es de metais com bases ou hidroxidos

4.1. Em quatro tubos de ensaio, colocar 3 mL de solugdo de NaOH.
4.2. Adicionar um pequeno pedago de aluminio ao primeiro.

4.3. Adicionar um pequeno pedaco de cobre ao segundo.

4.4. Adicionar um pequeno pedaco de ferro ao terceiro.

4.5. Adicionar um pequeno pedaco de zinco ao quarto.

4.6. Aquecer e observar.

e Em quais tubos houve reagéo?

e Escrever as equacdes das reacdes ocorridas.

e Em que tubo de ensaio ndo houve reagdo?

e Justifique.
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V — Questionario:

1. Por que o cobre reage com o &cido nitrico concentrado?

2. Qual é a equacdo quimica balanceada que representa a reacdo entre aluminio metalico e &cido
cloridrico? E entre niquel metalico e acido cloridrico?

3. Completar as equacdes abaixo em caso de ocorréncia. Caso a reacdo ndo ocorra justifigue.
a)Zn+HNOz —»
b) Cu+ H2SO4 (conc.) —
c) Mg + ZnSOs —»

d)Ca+H0 —
e)Cu+H0 —»
f)Au+HCl —>
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EXPERIMENTO Il1I: Sistemas e Reac¢des Quimicas

I - Objetivos

e Estabelecer critérios que possam caracterizar a ocorréncia de reagdes quimicas.
e Reconhecer tipos de precipitados
e Classificar reacdo através de uma equagdo quimica

Il - Introducéo

O termo reacgdo quimica, refere-se ao reagrupamento dos atomos entre as substancias de um dado
sistema. Ela é representada esquematicamente por uma reagdo quimica, que da informacdes quantitativas
e qualitativas. A equacdo escrita deve fornecer a descricdo da reacdo que ocorre, quando 0s reagentes
sdo misturados. Para escrever uma reacdo quimica é necessario conhecer as formulas dos reagentes
(substancias que estdo a esquerda) e dos produtos (substancias que estdo a direita). Para se chegar a tal
informacdo é preciso observar o curso da reacdo tentando a identificacdo do produto atraves de
observagéo e/ou analise quimico.

Em primeiro lugar deve-se deduzir se houve uma rea¢do quimica ao colocar em contato duas ou
mais substancias. Obtém-se evidéncia de reacdo quimica no laborat6rio quando aparecem diferencas
perceptiveis e significativas entre o estado inicial e estado final, estados estes correspondem
respectivamente aos reagentes antes de serem colocados em contato e o que resulta apds. E possivel
utilizar-se critérios quantitativos e qualitativos para detectar esta mudanca. Critérios qualitativos sdo
baseados em observacGes macroscopicas utilizando os 6rgdos dos sentidos (exceto pelo paladar):

1. Formacdo de produtos gasosos - 0s produtos gasosos sao identificados por um borbulhamento na
solucdo;

2. Formagcdo de precipitado - um produto sélido insoltvel que se forma quando a quantidade de um
dos produtos formados durante a reacdo excede sua solubilidade no solvente. Um sal é considerado
soltvel se sua solubilidade é maior que 19/100 mL e insolvel quando a solubilidade é menor que
0,19/100 mL. Casos intermediarios sdo considerados pouco soluveis;

3. Mudanca de cor - aquelas ndo resultantes de dilui¢do ou de simples combinacdo de cores, mas sim
da formacao de uma nova substancia;

4. Mudanca de odor - devido a formacdo de um produto ou consumo de um reagente que tenha odor
caracteristico;

5. Transferéncia de energia - muitas reacGes quimicas vém acompanhadas de mudanca de
temperatura. Se a temperatura da mistura de reacdo aumenta, calor esta sendo liberado e a reacao
é dita exotermica. Se a temperatura decresce durante a reacdo, calor esta sendo absorvido e a
reacao é endotermica.

Entre os efeitos que indicam claramente a ocorréncia de uma rea¢do quimica, um dos mais
marcantes € o da formacdo de um precipitado. Reacdo de precipitacdo € um tipo comum de experimento
envolvendo ions que reagem para formar sélidos poucos soltveis. Muitas substancias quimicas tipo sais,
podem ser facilmente dissolvidos em &gua. Uma vez dissolvido, o sal estd completamente ionizado.
Exemplo:

NaCls) — Na'(ag) + Cl(ag)
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Em uma mesma solucdo, quando dois ou mais sais estdo dissolvidos seus ions positivos e
negativos estdo livres para interagir. A interacdo eletrostaticamente mais favoravel prevalece. Desta
nova associacao poderd surgir um precipitado. Exemplo:

AgNOs(s) + KCl) —> Ag'(ag) + NO3'(ag)+ K'(ag) + Cl'(ag) = AGCl(s) + K'(ag) + NOs'(g)

A formacéo do precipitado de AgCl indicada pela seta implica, portanto, na retirada de ions Ag*
e Cl da solucéo.

Os tipos de precipitado variam de acordo com o tamanho e forma das particulas produzidas.
Existem os seguintes tipos de precipitado:

a) Cristalino - o precipitado cristalino € reconhecido pela presenca de muitas particulas pequenas de
formato regular tendo superficie lisa. Os cristais de um precipitado cristalino parecem-se com 0s
cristais do sal de cozinha ou agticar. E o mais desejavel dos precipitados, uma vez que se sedimenta
rapidamente e é facil de filtrar, porém, de modo geral sua obtencéo depende de condicdes ideais;

b) Granular - consiste em pequenos e discretos grdos que se sedimentam com facilidade. Um
precipitado granular parece com café moido (ndo em pd). As pequenas particulas de forma
irregular podem ser facilmente distinguidas ainda que ndo tenham a forma regular do precipitado
cristalino;

c) Finamente dividido - formado por particulas extremamente pequenas. As particulas individuais
sdo invisiveis a olho nd. A aparéncia de farinha de trigo é descritiva deste exemplo. Este
precipitado é dificil de trabalhar, pois, devido ao tamanho das particulas, estas levam um tempo
muito longo para sedimentar;

d) Coloidal tipo gelatinoso - é aquele que forma uma massa compacta com aspecto de gelatina. E
dificil de trabalhar, pois na manipulacdo enclausura impurezas de forma a tornar sua lavagem
impossivel,

e) Coloidal finamente dividido - é o exemplo extremo de precipitado finamente dividido. As
particulas sdo tdo pequenas que dificilmente sedimentam e atravessam até os poros de um filtro.

A constatacdo visual de um precipitado deve levar em conta os aspectos descritos acima. Ha,
portanto, precipitados que tornam a solucéo opaca sem que haja necessariamente dep6sitos de sélido no
fundo do recipiente. A falta de transparéncia de uma solucdo tem duas origens principais: presenca de
particulas sélidas em suspensdo que impedem a passagem da luz ou elevada concentracdo de substancia
de cor escura o0 que resulta na completa absorcéo da luz. Outro item a ser discutido com cuidado é aquele
referente a mudanca de cor.

Se a nova cor observada é resultado de uma combinacdo das cores dos reagentes, ndo podemos
afirmar que houve uma reagdo quimica. O resultado aqui ndo é conclusivo. O teste sO € conclusivo (na
auséncia de outros indicios, como formacéo de precipitado ou mudanca de temperatura) quando a nova
cor observada é inesperada, isto €, ndo pode resultar da combinacao das cores dos reagentes. Uma vez
estabelecido que houvesse reagdo quimica podemos partir para uma classificacdo baseada em
caracteristicas no transcurso:

a) Reacdo de combinacdo - é aquela que tem como produto uma substancia mais complexa formada
pela unido de duas ou mais substancias (simples ou composta). E também denominada de reagdo
de sintese ou de adi¢do quando pelo menos uma das substancias reagentes é composta:

Cs) + O2(g) > COz(g) - combinacéio
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CaO¢) + COzg — CaCOs(s) - adigéo

b) Reacdo de decomposicdo - nessa reacdo um reagente da origem a duas ou mais substancias

distintas, e pode ser chamada de reacédo de analise.
Ca(OH)2s) — CaOgs) + H20(g)
Algumas reacdes de anélise recebem nomes especificos como:
Pirolise - decomposicao atraves do calor
CaCOs(s)— CaOs)+ COz(g)
Eletrolise - decomposicao pela passagem de corrente elétrica

Al203() > 4Alg+ 302()

c) Reacdo de Deslocamento - aqui ocorre uma substituicdo de atomo(s) entre as substancias, é

também chamada de reacdo de substitui¢éo ou troca:

Simples troca - quando um elemento constituinte de um composto é substituido por outro
elemento.

Pb) + CuSO4(ag) — PbSO4(q) + Cu(s)
Dupla troca - quando duas substancias permutam entre si dois elementos.
CaClag@g) + H2C204(aq) — CaC204¢)+ 2HClag)

Reacdo de precipitacdo - € aquela na qual realizada em presenca de reagente liquido ou em
solucdo, ocorre a formacdo de um material sélido insoltvel no meio.

Pb(NO3)2@q) + Na2CrOs(ag) — PbCrOss)+ 2NaNOz(g)

Reacdo de neutralizacéo - € aquela que ocorre entre um &cido e uma base, formando sal e 4gua
e é também uma reacdo de dupla troca.

Ca(OH)2)+ HClag) — CaCla(ag) + H2O(aq)

Reacdo de éxido-reducdo - quando ocorre uma variagdo no numero de oxidacdo de alguns
elementos que compdem os reagentes e produtos

0 +1 +1 0

2Nas) + 2H20() — 2NaOHag) + Ha(g)
Reacéo de polimerizacdo - consiste na transformagéo de uma dad substancia (monémera) numa
outra de massa molecular maltipla da primeira (polimero). Um polimero tipico contém cadeias
monomeéricas de vérias centenas de unidades moleculares.

2NO2(g) —> N204(g)
Si(OEt)s + 2H20 — SiOgs) + 4EtOH
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111 - Procedimento Experimental

Este procedimento sera dividido em duas etapas: Etapa |l e Il

3.1.Para a cada etapa ser utilizado tubos de ensaio;

3.2. Cada tubo de ensaio sera denominado por letras, que se referem aos reagentes denominados em cada
um dos sistemas que se encontram, abaixo.

3.3. Colocar, somente, 1 mL do primeiro reagente e adicionar 0,5 mL do segundo reagente;

3.4. Fazer o mesmo procedimento do item acima para todos 0s sistemas;

3.5. Anotar a cor da solugédo de cada reagente e o tipo de precipitado;

3.6. Observar e anotar as reagdes ocorridas em cada sistema;

Etapa I:
Sistema A:

Solucéo Representagéo s((:)?l:g(zj?\?) Sistema Observacéo
K4[Fe(CN)s] Al A1+ As
K2Cr207 Az A1+ As
FeSOa4 As A1+ A4
CuSOq4 A Az + A7
Na2S20s3 As A2+ As
Pb(NOs3)2 As Az + As
BaCl: A7 Az + Ag
AgNOs As As + A7
NaOH Ag As+ As
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Etapa Il:
Sistema B:
Solucéo Representacéo | Cor da solucéo Sistema Observagao
CuSOq4 B1 B1+ B2
Kl B2 B1+ Bs
NH4sOH B3 Bi1+ Bs
AgNO3 B4 Bs + Bs
Ni(NOs3):2 Bs Bs+ Bs
NaOH Bs Bs + Bs—> X
NaClO B~ X+ Bz
BaClz Bs Bo + B3
CoCl2 Bo Bo + Bs

IV - Questionario

1. Diferencie mudanca fisica de mudanca quimica.

2. O que é um precipitado? Que observac6es indicam a formacéo de um precipitado?

3. Toda mudanga de cor que ocorre quando duas substancias sdo misturadas implica necessariamente
em uma reagao quimica?
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4. Escreva as equacdes quimicas correspondentes a cada sistema justificando as suas observacdes.

5. Cite trés fatores que servem como indicativos dar ocorréncia de rea¢do quimica.

6. Indique se encontrou alguma reacdo exotérmica ou endotérmica e diga como chegou a esta
concluséo.

7. Baseado nas suas observacdes do estado inicial e final diga onde houve reacdo e qual observacao
utilizou para tirar esta concluséo.
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EXPERIMENTO IV: Preparacao e caracterizacdo de uma base

I - Objetivos

- Preparacéo das solugdes necessarias as anélises de caracterizagdo de uma base.
- Obtencédo de uma base.
- Anélise qualitativa e quantitativa da base obtida.

Il — Consideracgdes Gerais

Os cientistas desde longa data vém tentando reconhecer e identificar as propriedades das
substancias acidas e basicas. Pensavam-se, inicialmente substancias que apresentassem sabor azedo
eram acidas e aquelas que apresentassem um sabor adstringente basica. Em 1880, um quimico chamado
Svante Arrhenius associou o comportamento acido a presenca de ions H™ e 0 comportamento de base a
presenca de ions OH" em solucgdes aquosas. Entretanto sua teoria era limitada apenas para meio aquoso,
em 1923 Bronsted e Lowry propuseram uma teoria mais ampla, valida para todos os meios (meio
alcoolico, meio aquoso, etc.) no qual um &cido é definido com qualquer espécie quimica capaz de doar
prétons e base como espécie quimica que aceita protons. Desta forma temos: HBr @y + HOH ¢y —
HsO"ag) + Br ()

Neste mesmo ano G. N. Lewis, quimico americano propde uma definicdo ainda mais abrangente
para &cidos e bases, a defini¢do eletronica. Lewis definiu um acido, como uma espécie capaz de receber
pares de elétrons e base, como uma espécie capaz de doar pares de elétrons, formando ligagGes quimicas.

H'@g) + OH@) — H20q)

A definicdo de Lewis abrange todos os ions, sejam céations (bons receptores de elétrons) e anions
(bons doadores de elétrons), acidos e bases, respectivamente.

Cu®*ag) + 6F (ag) = [CUF6]* ag
N&o sé ions podem ser acidos ou bases de Lewis, compostos e elementos neutros, também podem.
Co%*(aq) + 6CO (g) = [Co(CO)6]* aq); 4&cido - Co?** e base — CO

A definicdo de Lewis abrange, ou seja, explica os casos das definicbes de Bronsted-Lowry e de
Arrhenius, sendo, portanto, a mais aceita. Entretanto, as definicdes de Arrhenius e de Bronsted-Lowry
também sdo utilizadas para explicar alguns casos.

E possivel medir exatamente o pH de uma solucdo de duas formas. Na primeira, usamos
compostos chamados de indicadores 0s quais sdo sensiveis ao pH. Estas substancias possuem cor que
mudam em uma faixa de pH (faixa de viragem) relativamente pequena e podem quando usadas
convenientemente determinar o pH de uma solugdo. Um dos indicadores mais usados é a fenolftaleina
que muda de incolor para vermelho quando o pH varia de 8 para 10. Um dado indicador é util para
determinar o pH somente na regido em que muda de cor. Existem indicadores disponiveis para medidas
de pH em todas as faixas de acidez e basicidade.

Na tabela 1 estdo representados alguns dos indicadores de pH mais comuns num laboratério. Os
indicadores normalmente exibem cores intermediérias a valores de pH dentro do intervalo de mudanga.
Por exemplo, a fenolftaleina tem uma coloracéo rosada entre pH 8,2 e pH 10,0. O intervalo de mudanca
pode variar ligeiramente, dependendo da concentracdo do indicador e da temperatura a que é usado.
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Tabela 4 — Faixas de viragem de alguns indicadores

Indicador Faixa de viragem Coloracéo
Vermelho de Metila 4,4-6,2 Vermelho-amarelo
Azul de bromotimol 6,0-7,6 Amarelo-azul

Fenolftaleina 8.2-10.0 Incolor-rosa

A titulacdo acido-base é um procedimento comum do laboratoério, de importancia substancial e
tem muitas aplicacdes em diversas areas. Este processo consiste essencialmente em determinar o volume
de solucdo (4cida ou basica) de concentracdo exatamente conhecida, requerida para reagir
quantitativamente com um dado volume de uma amostra de solu¢éo (&cida ou basica) sob determinacéo.
O ponto final ou ponto de equivaléncia é determinado pelo uso de indicadores que mudam de cor no
ponto de apropriado ou no ponto de equivaléncia. A faixa de viragem do indicador deve corresponder
ao pH da solugdo no ponto de equivaléncia o qual pode assumir diferentes valores, dependendo do
produto formado, o sal, que pode ser &cido, basico ou neutro.

Os metais alcalinos sdo elementos bastante reativos e possuem este nome porque reagem muito
facilmente com a dgua formando hidréoxidos (substancias alcalinas), liberando hidrogénio. Estes metais
também reagem facilmente com o oxigénio produzindo éxidos.

A equacéo quimica de um metal alcalino com a agua e com o oxigénio é mostrada a seguir.
2Na ¢ * 2HZC)(I) — 2NaOH (aq) t H-> (@
4Na ) + OZ(g) —> 2Na20(5)

Il - Procedimento experimental
Etapa I: Obtencdo de uma base

1.1. Com o uso de uma pinga retire um pedaco de sddio metélico, do recipiente em que se encontra.
Com uma faca retire a crosta escura e corte um pedaco do tamanho aproximado de um grdo de
milho. Seque-o rapidamente com um papel absorvente e coloque-o em um tubo de ensaio contendo
10 mL de etanol absoluto.

1.2. Apo6s o término da reagdo acima, coloque a solucéo obtida em um bal&o volumétrico de 50 mL.
Lave o tubo de ensaio com pequenas porcdes de agua destilada, adicionando esta agua de lavagem
no bal&o que contém a solucdo em estudo. Complete os 50 mL da solucdo final com agua destilada.
Tampe o baldo e agite para homogeneiza-la e armazenar em recipiente plastico.
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Etapa I1: Anélise qualitativa da base obtida

2.1. Tome duas aliquotas de 1,0 mL da solucdo preparada por vocé na etapa | e coloque-as em tubos
de ensaio, para os testes de identificacdo do ion hidroxido (OH"). Escreva para cada item a equagéo

ocorrida.
a) Adicione ao tubo 1 algumas gotas da solugdo de nitrato de prata (AgNOs3) até observar alguma
modificacéo.
b) Adicione ao tubo 2 algumas gotas da solucdo de sulfato de cobre (CuSOs) até observar alguma
modificacéo.

2.2. Tome duas aliquotas de 1,0 mL da solucdo preparada por vocé na etapa | e coloque-as em tubos

de ensaio, para os testes de pH.
a) Adicione ao tubo 1 trés gotas do indicador fenolftaleina. Anote suas observacdes.

b) Adicione ao tubo 2 trés gotas do indicador azul de bromotimol. Anote suas observacdes.

2.3. Molhe a ponta de um bastdo de vidro com solucdo preparada por vocé na etapa | e coloque em

contato com papel indicador de pH. Anote o valor do pH.

Etapa I11: Andlise quantitativa da base obtida
3.1. Encha uma bureta de 25 ml ou 50 ml com a solucdo de NaOH obtida em 1.2.
3.2.  Em um erlenmeyer de 250 ml, adicione 2 mL de solucdo de hidrogeno ftalato de potassio ou
biftalato de potassio, cerca de 5 ml de 4gua destilada e trés gotas de fenolftaleina.
3.3. Titule o acido com a solucdo em estudo (ha bureta), lentamente, gota a gota, sob agitacdo
constante, até ocorrer uma mudanga de coloragdo. Anote o0 volume gasto na titulag&o.

3.4. Repita as operagdes “3.1” “3.2” e “3.3, tomando nota do volume da solugdo em estudo, que foi

gasto na titulacéo.

Volume 1: mL; Volume 2: mL; Volume 3: mL; Volume 4: mL
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* Conhecendo a concentracdo e o volume da solucdo de acido utilizado na titulacdo, alem do
volume gasto da solugdo em estudo, determine a concentracdo da solucdo de NaOH obtida.

* Pelo valor obtido na questdo acima, determine a quantidade da base contida, inicialmente, no
baldo.

* Calcular a quantidade de metal envolvida na preparacdo da quantidade de base produzida.

1V — Pos-laboratorio

1. Quais sdo as principais caracteristicas do sédio metalico? Qual o produto da reacdo do sodio
metalico com a agua e com etanol escreva as rea¢des? Que cuidados devem ser tomados?

2. Quais os principais cuidados que se deve tomar quando se realiza uma titulacdo?

3. Pesquise a faixa de viragem do indicador fenolftaleina e a identifique como um indicador de acido
ou base.

4. Por que o tubo de ensaio e o erlenmeyer foram lavados repetidas vezes e estas dguas de lavagens
foram adicionadas no bal&o?
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5. Que tipo de solucédo é preparado com Hidrogeno ftalato de potassio ou biftalato de potassio?
Descreva a reacéo.

6. Escreva a equacéo da resultante da interacdo de sodio metalico com etanol.

7. Escreva a equacdo da reacdo, quando se adiciona agua a solucéo alcoolica de sédio.
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EXPERIMENTO V: Compostos de coordenacao

I - Objetivo
- Observar reagdes que envolvem a formacgdo de compostos de coordenacéo;
- Saber diferenciar entre sais duplos e sais complexos

- Sinteses de complexos de coordenacao.

Il — Consideragdes Gerais
O desenvolvimento da teoria da quimica dos compostos de coordenagdo remonta ao final do

século XIX e inicio do século XX com os trabalhos Alfred Werner e Sophus Mads Jorgensen. A
motivacdo que tiveram estes pesquisadores deveu-se ao fato de ter-se detectado naquela época
compostos que formalmente tinham caracteristicas dos entdo conhecidos sais duplos. Ao serem
analisadas, porém, algumas propriedades bem simples, como a solubilidade, apresentavam propriedades
diferentes. Vejamos o comportamento de ambos os sais duplos e os compostos de coordenacdo quanto
a solubilidade.

Sal duplo

NaKSO4(s) = Na*(aq) + K*(aq) + SO4*(aq)

Composto de Coordenacao
CoCl3.6NH3s(s) = [Co(NH3)s]**(aq) + 3CI

Podemos observar que, em solucéo, todos os ions do sal duplo dissociam-se enquanto que, nos
compostos de coordenacdo, algumas moléculas neutras ou mesmo anions permanecem ligados, ou seja,
temos menos espécies em solucdo. Outras caracteristicas, tais como condutividade, cor, compostos com
a mesma composi¢do molecular, mas com cor e momento de dipolo diferentes foram observadas nesta
nova classe de compostos. Dentre as divergéncias encontradas, destaca-se o fato de que as regras de
valéncia ndo eram respeitadas.

Por todos os motivos citados, estes compostos foram chamados de complexos. Atualmente,
muitas vezes nos referimos a eles como complexos, mas é melhor denomina-los de compostos de
coordenacao.

Um composto de coordenagdo consiste, sobretudo, em um atomo central, rodeado por certo
numero de outros &tomos, ions ou moléculas, que tém a propriedade de doar elétrons ao atomo central,
e sdo chamados de ligantes. O nimero de 4&tomos doadores é denominado numero de coordenacéo (NC).
A formula de um complexo é representada considerando o centro metalico e os ligantes escritos entre
colchetes. O balanco de carga é escrito fora dos colchetes. Por exemplo:

CU?* aq) + 4NH3 @) &=  [Cu(NH3)a]*" (axg)
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O fon Cu?* age como um acido de Lewis, aceitando 1 par de elétrons de cada molécula de NHs,
o0 qual atua como base de Lewis. Em outro exemplo, o ion Ag" tem seus dois orbitais preenchidos com
oClI.
A e+ 2Cl g &=  [Ag(Cl2]"

A seguir sdo listadas algumas definigdes de termos usados na quimica de composto de
coordenacao:
Espécie Central —atomo ou ion (céation ou &nion) ao qual estdo ligados por covaléncia as outras espécies
que compBGem o composto de coordenagdo, como, por exemplo, Co(lll), Fe(l1), V(0); V(-1).
Ligantes — moléculas, ion simples ou compostos que estdo ligados por covaléncia dativa a espécie
central, como, por exemplo, NHs, H20, CI', CN". Para que uma destas espécies seja um ligante, ela tem
que ter pelo menos um par de elétrons para doar ao metal.
Coordenacao de um ligante - quando um ligante se liga a espécie central, usamos a expressdo — o ligante
coordenou-se a espécie central.
Atomo doador — 4tomo pertencente a uma molécula ou ion composto que doa um par de elétrons, como,
por exemplo, na amdnia NHs, o &tomo doador é o nitrogénio; na dgua, € o oxigénio; no cianeto, tanto o
carbono quanto o nitrogénio podem ser o atomo doador, pois possuem um par de elétrons livres para
serem doados ao metal. No ion cloreto, ele é o préprio atomo doador.
Complexo e ion complexo — o conjunto formado pela espécie central e os ligantes, podendo ser uma
molécula neutra, um cation ou um anion, por exemplo: [V(CO)s], [Co(NHz3)s]**, [CoFe]*".
Contra-ion — cation ou anion usado para possibilitar a neutralizacdo de um ion complexo formando um
sal, como, por exemplo, [Co(NH3)s]Cls, Nas[CoFe], onde o Cl" e 0 Na* sdo os contra — ions.
Carga do ion complexo — o resultado da soma das cargas negativas e positivas oriunda dos ligantes e da
espécie central [Co(NH3)s]®". Neste complexo é 3+, pois a aménia tem carga neutra e, portanto, a carga
do ion complexo fica igual a da espécie central Co®". Para o [CoFs]*, a carga do ion complexo € -3
porque temos 6 F-, logo os ligantes dando uma contribuicdo de -6 e o cobalto uma carga +3, a soma sera
(-6) + (+3) = (-3).
Escrevendo a férmula molecular — sempre a férmula do ion complexo deve ser escrita entre colchetes
[Co(NHa)s]**, [CoFe]*; os ligantes quando sdo ions compostos e moléculas sio escritas entre parénteses
[Co(NH3)s]*" [Fe(CN)e]*.

COMPLEXOS DE COBALTO

Compostos de cobalto tém sido usados ha seculos, como pigmentos (azul cobalto) em vidro e
porcelana (um silicato duplo de cobalto e potéssio), o metal em si foi produzido em escala industrial
somente no século XX. O cobalto € um metal duro, branco-azulado e dissolve-se em &cidos minerais
diluidos. Os estados de oxidagdo mais importantes séo +2 e +3.

O ion [Co(H20)6]** € estavel em solugdo, mas a adicdo de outros ligantes facilita a oxidacéo a
Co®*. Por outro lado, o ion [Co(H20)s]*" é um agente oxidante forte oxidando H.O a oxigénio e sendo
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reduzido a Co?*. Contudo, ligantes contendo atomos de nitrogénio (como NHs e etilenodiamina =
NH2CH2CH2NHy) estabilizam o estado de oxidacéo +3 em solucdo aquosa.

As reagdes de formacgdo de complexos ocorrem pela substituicdo de moléculas de dgua por outros
ligantes (moléculas neutras: NHs, etilenodiamina, etc. ou &nions: CI-, OH", etc.) presentes na solucao,
seguida geralmente pela oxidac&o do fon Co?*. Ha uma reagdo inicial de substituicdo das moléculas de
agua e a seguir, o complexo formado é oxidado pelo oxigénio do ar ou entdo pela acdo da agua
oxigenada.

A reacdo do fon [Co(H20)s]?* com NHs em excesso, na presenca de catalisador (carvio ativado)
leva a formacdo de [Co(NHas)s]** pela oxidagdo com o oxigénio do ar. Na auséncia do catalisador e
usando-se H,02, obtém-se [Co(NH3)s(H20)]%*, que por tratamento com HCI concentrado da o complexo
[Co(NHs3)sCI]CI.

Portanto, a reacdo de formacido de [Co(NH3)s]** resulta da troca de moléculas de agua por
moléculas de NHz no complexo octaédrico [Co(H20)s]**, com posterior oxidagdo a Co* na presenca de
catalisador, conforme a reacdo:

4[Co(H20)6]?* + 4NH4* + 20NH3 + O2 — 4[Co(NH3)s]** + 26H20

O complexo [Co(NH3)sCI]Cl2 € um composto cristalino, de cor violeta-avermelhado, com
estrutura octaédrica, pouco solivel em agua fria, etanol e éter. Este composto decompde-se acima de
150°C liberando NH3(). A obtencéo pode ser feita por diversos processos, partindo, por exemplo, de
CoCl,.6H20, ou entdo dos complexos de Co** como [Co(NH3)sCO3]NOs.

A equacdo da reacgdo a partir de CoCl..6H20 pode ser escrita:
2C0Cl2.6H20 + 2NH4Cl + 8NH3 + H202 — 2[Co(NH3)sCI]Cl2 + 14H20

Um aspecto importante a ser considerado na prepara¢do dos compostos de coordenacdo é a
possibilidade de formacdo de isdmeros. Compostos de coordenacdo podem apresentar varios tipos de
isomeria: geométrica, optica, de ligacio, de ionizacdo, etc. Assim, complexos octaédricos de Co®* como
os fons [Co(en)2Cl2]* e [Co(NH3)4Cl,]* apresentam isomeria geométrica enquanto que o fon [Co(en)s]**
apresenta isomeria optica. Como exemplos de isdmeros de ligacdo podem ser relacionados os complexos
[Co(NH3)sNO2]*" e [Co(NH3)sONQ]?*, onde o ion NO2 coordena-se, no primeiro caso, através do atomo
de nitrogénio e no segundo, através do atomo de oxigénio.

11 - Procedimento Experimental

Etapa I: fons em soluc&o de um sal duplo

1.1 - Tome 3 tubos de ensaio e, em cada um, coloque 2 mL de solucdo de KAI(SOa4)>.
1.2 - Ao primeiro tubo, adicione algumas gotas de solugdo de NaOH.

1.3 Ao segundo, junte 0,5 mL de solucdo de BaClo.

1.4 - Ao terceiro, adicione 2 mL de solucéo de &cido tartarico.
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Etapa I1: Tons em solucéo de sal simples e de sal complexo

2.1 - Tome 2 tubos de ensaio e, em cada um cologue 2 mL de solucédo de FeClz. Ao primeiro, junte
solugéo de NH4OH e, ao segundo, adicione solu¢do de KSCN.

2.2 - Tome 2 tubos de ensaio e, coloque 2 mL de Ks[Fe(CN)g]. Ao primeiro, junte solugdo de NHsOH
e, ao segundo, adicione solucdo de KSCN.

Etapa I11: Tons complexos anidnicos

3.1 - Em um tubo de ensaio, adicione 4 gotas de solugdo de AgNO3z. Em seguida, adicione solucdo
concentrada de KI, até que o precipitado formado inicialmente seja dissolvido.

3.2 - Em um tubo de ensaio adicione 1 mL de solucdo de ZnCl,. Em seguida, junte solucdo de NaOH
até observar a formacéo de um precipitado branco, continue adicionando até notar nova modificacéo.

Etapa IV: lons complexos catiénicos

4.1- Em um tubo de ensaio, coloque 0,5 mL de solucdo de AgNO3 e 1 mL de solucdo de NaCl. Deixe
em repouso e, em seguida, decante a fase liquida e adicione solu¢do de NH4sOH ao precipitado até
dissolvé-lo completamente.

4.2- Em outro tubo de ensaio cologue 0,5 mL de solugdo de CuSO4 e 0,5 mL de solugdo de NH4OH.
Deixe em repouso, decante a fase liquida (se possivel) e continue a adicionar solucdo de NHsOH ao
solido até observar nova modificacao.

Etapa V: Sintese do complexo de cloreto de pentaminclorocobalto (111)
a) Dissolver 0,5 g de cloreto de am6nio em 3,0 mL de hidréxido de aménio concentrado (NH4OH)
em um erlenmayer de 50 mL.
b) Mexa vigorosamente a solu¢cdo com um agitador magnético.
c) Adicione 1 g de cloreto de cobalto (11) hexa — hidratado em pequenas por¢oes.

d) Mantendo a agitacdo, adicionar 1,5 mL de per6xido de hidrogénio 30 %, lentamente, pelas
paredes do recipiente, em pequenas por¢des. CUIDADO: o peroxido de hidrogénio nesta
concentragdo produz queimaduras graves.

e) Quando a reacdo parar, adicionar lentamente 3,0 mL &cido cloridrico concentrado (HCI).

f) Resfrie a mistura em banho de gelo e filtre o precipitado [Co(NH3)sCI]Cl>

g) Lave com 20 mL de etanol.

h) Deixe em dessecador.

i) Pese o papel de filtro. M =

j) Determine o rendimento teorico, real e percentual da reag&o.
Observacoes:

Etapa VI: Preparacao do complexo de cloreto de pentaminitritocobalto (111)
a) Dissolva 1,0 g de [Co(NHz3)sCI]Cl2 em 3,8 mL de solucgéo hidroxido de aménio concentrado com
agitacdo e suave aquecimento.
b) Adicione a solucéo € 1,25 g de nitrito de sodio seguido da adi¢do de 2,0 mL de HCI 6 Mol/L.
c) Resfrie a solugdo em banho de gelo e depois filtre.
d) Lave os cristais obtidos de [Co(NH3)sONO]CI> com 20 mL de etanol.
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e) Deixe em dessecador.

f) Pese o papel de filtro. M =

g) Determine o rendimento teorico, real e percentual da reacéo.

Observacoes:

IV — Questionario

1. Em que os sais duplos se diferenciam dos sais complexos?

2. O que sdo complexos de coordenacdo?

3. Qual a razdo de uma solugdo de CdCl. reagir com uma solucdo diluida de KOH formando um
precipitado de Cd(OH)2, enquanto que com uma solucdo de Cd(NHz3)4Cl; essa reacdo nao acontece?

4. Escreva as equacOes para as reacdes ocorridas durante a realizacdo da pratica, discutindo os
resultados obtidos.
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EXPERIMENTO VI: Caracterizacdo de Compostos de coordenacéo.

I - Objetivos

Analisar algumas propriedades dos complexos de coordenagéo formados e aprender a utilizar o
equipamento de UV-Visivel e interpretar espectros de infravermelho.

Il — Consideragdes Gerais

Existem varios métodos de caracterizacdo de uma substancia. Eles se complementam de forma
que se deve fazer uso do maior nimero possivel de técnicas para se obter uma caracterizacdo adequada.
Entre esses métodos podem ser citadas as diversas técnicas de analise elementar e as espectroscopias:
eletrdnica, de ressonancia magnética nuclear, Mossbauer, vibracional, dentre outras.

A Espectroscopia na Regido do Visivel e Ultravioleta é uma das técnicas mais difundidas e
utilizadas na caracterizacdo de composto de coordenagdo. Os elétrons nos atomos e moléculas estdo
distribuidos em niveis de energia. No estado fundamental sdo ocupados os niveis de energias mais baixos
possiveis. As radiacBes nas regides do visivel ou do ultravioleta incidindo sobre &tomos ou moléculas
podem ser absorvidas, provocando a promocéao dos elétrons de um estado de energia mais baixo para
outros de maior energia. Os niveis de energia dos elétrons, nos &tomos e moléculas, sdo quantizados e,
portanto, também a energia absorvida, isto é, apenas certos valores de energia radiante, caracteristicos
para cada atomo ou molécula, sdo capazes de provocar transicoes eletronicas.

A energia (E), o comprimento de onda () e a frequéncia (v) da radiacdo sdo relacionados pela

equacao:
E =hc/A =hv

Onde h é a constante de Plank (6,626 x 1034 J.s) e ¢ é a velocidade da luz no véacuo (2,998 x 108 m s™).

Pode-se concluir, entdo, que para um dado atomo ou uma dada molécula, apenas certos
comprimentos de onda podem ser absorvidos provocando a excitacdo dos elétrons. Os
espectrofotdmetros visivel e ultravioleta sdo aparelhos que medem a quantidade de luz absorvida por
uma amostra do composto em estudo para cada comprimento de onda. O resultado é registrado em um
papel movel. Deste modo obtém-se um grafico de absor¢édo versus comprimento de onda que € 0 espectro
na regido do visivel (ou do ultravioleta) da amostra. A maioria das aplicacfes da espectroscopia nas
regides do visivel ou do ultravioleta é para fins quantitativos: na determinacéo da concentracdo de dada
substancia, em medidas de velocidade de reacéo, etc.

Contudo, a interpretacdo dos espectros visivel de substancias inorganicas coloridas (a aplicagcdo
para substancias organicas coloridas é mais limitada) fornece informag6es muito Uteis sobre a estrutura
destas substancias. Ja4 o estudo dos espectros na regido do ultravioleta € mais usado na elucidagédo
estrutural de compostos organicos.
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Os complexos metalicos apresentam, em geral, quatro tipos caracteristicos de bandas em seus
espectros que sao atribuidas as seguintes transigdes eletronicas.

1. Transi¢Ges de campo de ligante (d—d) — Ocorrem entre 0s niveis de energia originados pelo

desdobramento dos orbitais d dos ions metalicos, decorrentes das interacdes eletrostaticas com os
ligantes.
2. TransicBes de transferéncia de carga ligante-metal (LMCT) — Ocorrem devido as transferéncias

de densidade eletronica dos orbitais dos ligantes para os orbitais de energias mais aproximadas ao
metal.
3. Transicdes de transferéncias de carga metal-ligante (MLCT) — Ocorrem devido as transferéncias

de densidade eletronica dos orbitais drt do metal para os orbitais de energias mais aproximadas ao
metal.
4. Transicdes interna dos ligantes — Sdo geralmente provenientes das transicdes n — n* e w1 — ©*

que os ligantes livres de coordenacgdo apresentam em seus espectros eletronicos.

Considere um fon Ti%*, de configuracdo d!, no centro de um campo octaédrico, como, por
exemplo, o [Ti(H20)s]3*. O elétron d ocupara um orbital t.g. A irradiacdo com luz de frequéncia igual a
10Dg/h, onde 10Dq é a diferenca de energia entre tog € eq € h € a constante de Planck, podera provocar a
absorcdo de um quantum de energia pelo ion e a conversao desta energia na transferéncia do elétron do
orbital tog para um orbital eg. A banda de absor¢do que resulta desse processo encontra-se na regido
visivel do espectro do complexo [Ti(H20)s]*" e é responsavel pela sua coloragéo violeta. Duas sdo as
caracteristicas importantes desta banda: sua posicdo e sua intensidade.

I11 - Procedimento Experimental

Etapa I: Determinacéo da solubilidade de complexos

a) Separe trés tubos de ensaio e, a cada um deles, adicione pequenas porc¢des do primeiro complexo
obtido;

b) Adicione no primeiro tubo 2 mL de metanol e agite um pouco.

c) Ao segundo tubo de ensaio adicione 2 mL de dimetilsulfoxido e agite um pouco.

d) No terceiro tubo 2 mL de agua e agite um pouco.

e) Observe e faga anotagdes sobre a solubilidade do complexo nestes solventes.

a) Separe trés tubos de ensaio e a cada um deles adicione pequenas por¢des dos complexos obtidos;
b) Adicione no primeiro tubo 2 mL de metanol e agite um pouco.

c) Ao segundo tubo de ensaio adicione 2 mL de dimetilsulfoxido e agite um pouco.

d) No terceiro tubo 2 mL de agua e agite um pouco.
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e) Observe e faca anotagdes sobre a solubilidade do complexo nestes solventes.

Etapa I1: Obtencdo dos espectros eletronicos dos complexos

a) Procure orientacdes do professor ou monitor sobre a utilizagdo do equipamento;

b) Faca a leitura inicialmente da solucdo de complexo na regido de 300 a 1000 nm, usando uma
cubeta com um percurso dptico de 1 cm.(OBS: s é necessario um grupo realizar).
c) Trace os espectros eletrénicos, transformando-os em gréficos de absorbancia.

d) ldentifique todas as bandas relevantes para cada composto e calcule o coeficiente de absortividade

molar ¢ (L .mol*.cm™) para cada banda, de acordo com a lei de Lambert-Beer:

A=¢.d.c (A=absorbancia, d= percurso otico, ¢ = concentracao).

Tabela de resultados para:

Comprimento
de onda (A)

Absorbancia

Comprimento
de onda (A)

Absorbancia

Comprimento
de onda (A)

Absorbancia
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Tabela de resultados para:

Comprimento | Absorbancia | Comprimento | Absorbancia | Comprimento | Absorbéncia
de onda (A) de onda (A) de onda (A)

Etapa I11: Obtencao dos espectros na regido do Infravermelho

a) Separe pequenas por¢des dos complexos formados, identifique-os e entregue ao professor para que
0 espectro na regido do Infravermelho possa ser obtido.

IV - Questionério

1. Descreva algumas diferencas existentes entre o Cloreto de pentaaminclorocobalto(l11) e o Cloreto
de pentaminitritocobalto(111)

2. Faga uma breve andlise sobre a solubilidade dos compostos.
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