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Normas de funcionamento do Laboratdrio de Ensino de Quimica
Geral

De acordo com as Normas de funcionamento dos Laboratério de Ensino de Graduacédo do
Instituto de Quimica, os alunos devem:

1. Cumprir rigorosamente o horério de inicio das aulas experimentais. O prazo de tolerancia
dado ao aluno no inicio das aulas é de 15 minutos, no maximo;

2. Cumprir as normas que regem o funcionamento dos Laboratdrios de Ensino de Graduacao
e 0s procedimentos de seguranca estabelecidos neste documento entre eles o uso de trajes
adequados ao laboratorio (bata, 6culos de protecdo, calgca comprida e sapato fechado),
ainda que seja para aula demonstrativa;

Evitar brincadeiras e conversas paralelas durante as aulas;

Conhecer a Cartilha de Primeiros Socorros, entre outros documentos disponiveis em cada
laborat6rio; recomenda-se a identificacdo de sua localizacéo e leitura nas primeiras aulas,
assim como a identificacao e localizacdo de EPC’s, como chuveiro, lava-olhos e os extintores
de incéndio;

5. Estar munido do roteiro do experimento que ira realizar, conhecendo todos os detalhes de
execucgao e seguir as orientagdes do docente e técnico responsavel,

6. Conhecer as FISPQ (Ficha de Informag&o de Seguranca dos Produtos Quimicos) os riscos
potenciais de cada operacdo que vai realizar/utilizar na execugdo do experimento
programado;

7. Utilizar corretamente os equipamentos e materiais disponiveis, de acordo com o manual do
equipamento e/ou instru¢des do docente e técnico responsavel;

8. Seguir sempre as orientacfes do docente; ndo executar nenhuma tarefa ou procedimento
gue ndo esteja descrito no roteiro de experimentos ou sem autorizagdo e orientagado prévias
do docente e técnico responsavel pela aula;

9. Proceder ao descarte adequado dos residuos quimicos gerados durante a aula, de acordo
com as orientacdes do docente e técnico do laboratorio;

10. Manter a bancada de trabalho limpa e livre de materiais estranhos ao trabalho; apés a
realizacdo do experimento, lavar as vidrarias, organizar e guardar os materiais utilizados,
deixando a bancada de trabalho sempre limpa e organizada;

11. Verificar se a organizagdo e a limpeza das vidrarias e dos materiais utilizados foram
realizadas de maneira satisfatoria e, se for necessario, fazer a limpeza dos mesmos;

12. Em caso de acidentes/incidentes, independente da gravidade, MANTENHA A CALMA,
interrompa o trabalho, advirta as pessoas proximas sobre o ocorrido, avise ao docente ou
técnico e siga as recomendacoes.
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Normas gerais para as disciplinas QUI0312/QUI0602-Quimica
Experimental

1. Prepare-se para cada experimento estudando o roteiro experimental antes de chegar ao
laborat6rio. Para cada aula prética, o aluno deve obrigatoriamente responder ao pré-laboratério,
que devera ser entregue no inicio de cada aula, a fim de colocar o discente previamente em
contato com o conteldo a ser ministrado durante a aula experimental. O aluno s6 podera assistir
as aulas experimentais apos entregar o pré-laboratério. Obs.: N&o seréo aceitos pré-laboratérios
digitados;

2. Cada aluno devera preencher o termo de responsabilidade e entregar ao professor no seu
primeiro dia de aula prética;
3. Caso o aluno falte a aula experimental, ndo havera reposi¢ao;

Ao aluno que néo participa de qualquer avaliacdo é atribuida nota zero. No entanto, o aluno
pode utilizar a avaliacdo de reposi¢céo para substituir a nota correspondente a uma unidade na
gqual ndo compareceu.
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Estratégias utilizadas para o controle organizacional do Laboratério
de Quimica Geral

Para que o Laboratério de Quimica Geral esteja sempre organizado, algumas regras sao

adotadas, semestralmente, de forma a facilitar o controle e a limpeza de bancadas e vidrarias.
Dessa forma, todas as turmas poderdo estudar em um ambiente mais limpo e mais seguro:

1.

Nas primeiras aulas, serao formados os grupos de alunos, os quais deverdo ser FIXOS, isto &,
deverdo trabalhar juntos ao longo de todo o semestre, salvo em circunstancias excepcionais.
Isso facilitara o controle organizacional do laboratério, que sera feito pelos professores e
técnicos, no caso de haver eventuais problemas, como quebra de vidraria ou existéncia de
materiais sujos e/ou fora das gavetas e armarios. Cada professor devera tomar as providéncias
necessarias, se forem detectadas situacdes como as supracitadas. Isso evitarAd que o0s
problemas encontrados se repitam.

Cada grupo de alunos ter4 1 arméario com os devidos materiais para trabalhar ao longo do
semestre, que deverao estar sempre limpos e organizados. O aluno devera zelar por seus
materiais.

O grupo devera guardar sempre sua vidraria, mesmo molhada, de volta ao local de onde ela foi
retirada.

Os alunos deverdo limpar seus materiais de trabalho ANTES e DEPOIS de realizar o
experimento. Nao € recomendavel confiar na lavagem de outras pessoas. Qualquer
contaminacéo existente podera comprometer o resultado da prética.

Caso sejam encontrados problemas, como falta/quebra de vidraria, falta de reagentes, duvidas
com respeito a algum equipamento, etc., o professor deve ser chamado.

Os materiais NUNCA devem ser retirados de outros grupos, mesmo daqueles em que nao
houver alunos trabalhando, sem consulta prévia ao professor. Isso evitara que outras turmas
encontrem os armarios desorganizados.

Quando terminar o experimento, antes de ir embora do laboratério, o professor devera verificar
se todo o material foi corretamente limpo e guardado em seu armario pelo aluno.
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Orientacdes gerais de seguranca em laboratério

O laboratério € 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 situacdes potencialmente perigosas. E preciso conhecer e aplicar uma
série de regras bésicas de seguranca e, também, usar sempre o0s equipamentos de protecdo
individual (EPI) e coletiva (EPC).

Os principais acidentes em laboratorios de quimica se devem a ferimentos provocados pela
guebra de pecas de vidro ou por contatos com substancias causticas, incéndios com liquidos
inflamaveis. E preciso, entdo, planejar cuidadosamente o trabalho a ser realizado e proceder
adequadamente no laboratério a fim de minimizar riscos. Também, deve-se sempre procurar
conhecer as propriedades toxicolégicas das substancias com que se trabalha, em termos agudos e
cronicos, e, caso as substancias sejam desconhecidas, deve-se tomar 0s cuidados necessarios
para evitar eventuais intoxicacdes. Dentro dos limites do bom senso, ao se trabalhar no laboratério,
deve-se considerar toda substéncia como potencialmente perigosa e evitar contatos diretos, seja
por inalagéo, por ingestao ou por contato com a pele.

Quando estiver trabalhando no laboratério tenha sempre as seguintes precaugdes:

1. Conhecga a periculosidade dos produtos quimicos a serem manuseados, acessando as
fichas de informagbes de segurancga dos produtos quimicos (FISPQ) disponiveis em cada
laboratério;

Leia com atengéo e previamente os roteiros das experiéncias a serem realizadas;

Planeje todo o trabalho a ser realizado no laboratério, separando todos os reagentes, bem
como vidrarias e equipamentos necessarios, e disponibilizando-os na proximidade da
bancada;

4. Verifique o local e o funcionamento dos dispositivos de seguranca no laboratério (extintores
de incéndios, chuveiros de emergéncia, saida de emergéncia, capela de exaustao, etc.);

5. Trabalhe com atencéo, calma e prudéncia e realizar somente os experimentos autorizados
pelo professor;

6. Vista roupa e calcados adequados: bata (de preferéncia de algod&o), calga comprida e
sapato fechado. Use Oculos de seguranca. Se tiver cabelos compridos, mantenha-os presos
atras da cabecga;

7. 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 laboratério.
Lave as maos ap0s o eventual contato com as substancias e ao sair do laborat6rio;

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

9. Ter cuidado com o uso de equipamentos elétricos. Verifique a voltagem antes de conecta-
los & tomada; observe os mecanismos de controle, especialmente para equipamentos de
aguecimento (chapas, mantas, banhos, fornos, estufas, etc);

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

11. Ndo jogue na pia papéis, palitos de fésforo ou outros materiais que possam provocar
entupimentos;

12.Nao despeje as substancias indiscriminadamente na pia. Informe-se sobre como proceder
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13.

14.

15.
16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24,

25.

26.

27.

a remocao ou o descarte adequado. Frascos especificos, faciimente identificados, serdo
disponibilizados para o devido descarte dos materiais utilizados ao longo das praticas. Fique

r .Y
sempre atento ao simbolo da reciclagem (@3) na sua apostila. Ele indica o que se deve
fazer com os materiais e as substancias preparadas ao longo das praticas;

Caso, durante o experimento, algum de seus materiais ou vidrarias tenham sido danificados,
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;

Ao aquecer um tubo de ensaio, ndo voltar a extremidade do mesmo para si ou para uma
pessoa proxima e nunca olhar diretamente dentro de um tubo de ensaio ou outro recipiente
em gue esteja ocorrendo uma reacao, pois o conteudo pode espirrar nos seus olhos;

Nunca realize rea¢des quimicas nem aqueca substancias em recipientes fechados;

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

Quando diluir acidos como sulfurico, &cido nitrico, &cido cloridrico, ou qualquer outro acido
forte, faca sempre o seguinte: ponha o &cido lentamente e com cuidado na agua. Nunca
adicione agua ao acido. A liberacédo de calor, gerado pela adicdo de agua ao acido, pode
provocar a quebra violenta do recipiente;

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

Nunca verifique o sabor de uma substancia quimica,

Comunique imediatamente ao professor ou técnico qualquer acidente ocorrido durante a
execucao dos trabalhos de laboratorio;

Se houver contato de acido ou base forte com a pele, 0 que pode ocasionar gueimaduras,
lave imediatamente o local afetado com bastante agua corrente;

Manter as bancadas sempre limpas, organizadas e livres de materiais estranhos ao trabalho
gue esta sendo realizado;

Ao finalizar as atividades no laboratério é preciso: encaminhar corretamente os rejeitos
guimicos, retornar os reagentes e 0s solventes para os devidos locais de armazenamento;

Fazer a limpeza e lavagem das vidrarias, proceder a limpeza dos equipamentos utilizados e
retornar o material utilizado limpo para os locais de origem;

Manter os acessos externos e internos do laboratério livre de obstaculos que possam
comprometer a livre circulacao;

Ao sair do laboratério, verificar se tudo estd em ordem. Caso for o Ultimo a sair, desligar os
equipamentos e as lampadas;

Durante as atividades nos laboratdrios, ndo é permitido:
a. Fumar ou conduzir cigarro aceso nas dependéncias do Instituto de Quimica;
b. Realizar comemoracdes e confraternizagdes no interior dos laboratérios de ensino;

c. Usar sanddlias, chinelos, calcados de salto alto (> 3 cm), shorts, bermudas, vestidos
e saias, mesmo que as aulas sejam de cunho demonstrativo;

d. Permanecer no laboratério com cabelos soltos durante a realizagdo dos
experimentos;

e. Usar lentes de contato, uma vez que podem ser danificadas por produtos quimicos,
com probabilidade de causar lesGes oculares (graves ou n&o);
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f. Usar telefones celulares ou equipamentos eletrénicos, mesmo com fone de ouvido;

g. Manipular e/ou consumir alimentos (ex.: balas, biscoitos, bombons, goma de mascar,
etc.) e bebidas em geral.

28. Em caso de urgéncia ligar para SAMU (192).
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Acidentes comuns em laboratdrio e primeiros socorros

a) Queimaduras por calor seco (causadas por contato com chamas ou objetos
aquecidos)

No caso de queimaduras leves, aplicar pomada para calor seco (disponivel no kit de primeiros
socorros). No caso de queimaduras graves, elas devem ser cobertas com gaze esterilizada. Se a
roupa estiver aderida a superficie da pele, ndos e deve tentar retird-la e sim, corta-la
cuidadosamente ao redor da &rea queimada.

b) Queimaduras quimicas

As vestimentas contaminadas devem ser imediatamente retiradas e a area afetada deve ser lavada
por pelo menos 15 minutos no chuveiro de emergéncia. Lavar a area afetada com sab&do neutro e
agua (nao use locdes, creme, solucbes neutralizantes, etc.).

c) Olhos atingidos por produtos quimicos

Nos laboratorios existem lavadores de olhos acoplados aos chuveiros de emergéncia. Em caso de
acidente, lave imediatamente os olhos durante 15 minutos. Procure atendimento médico o mais
rapido possivel.

d) Intoxicagdo por gases

Remova a vitima para um ambiente arejado, deixando-a descansar.

e) Cortes e arranhfes

Lave a regido com sabao e agua corrente e limpa. Em seguida, aplique antisséptico (disponivel no
kit de primeiros socorros) em todas as partes do ferimento. Em casos de ferimentos por perfuragéo,
nao remova materiais estranhos que estejam muito profundos nos ferimentos, pois ha perigo da
existéncia de materiais estranhos no corte e a impossibilidade de se alcangar o fundo do ferimento
com antissépticos. Encaminhe a vitima ao hospital.

f) Incéndios

Quando o fogo irromper em um béquer ou baldo de reagéo, tape o frasco com uma rolha, toalha ou
vidro de reldgio, de modo a impedir a entrada de ar.

Quando o fogo atingir a roupa de uma pessoa, proceda da seguinte forma: Leve-a para debaixo do
chuveiro de emergéncia ou se o acidentado correr, aumentando a combustéo, neste caso, derrube-
0 no chéo, rolando-o até o fogo ser exterminado ou use extintores para apagar o incéndio (jamais
use agua para apagar o fogo, use extintor de CO, ou de p6 quimico). Afaste os inflaméveis de
perto. Caso o incéndio fuja do seu controle, evacue o laboratério imediatamente. Desligue a chave
geral de eletricidade e chame o Corpo de Bombeiros (Telefone: 193), dando a exata localizacéo do
fogo.

IMPORTANTE: SEMPRE MANTENHA A CALMA!!
Qualquer acidente deve ser comunicado imediatamente ao professor.
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Materiais basicos de laboratério

1. Tubo de Ensaio: Usado em reacfes
guimicas, principalmente testes de reacgéo.

2. Béquer (ou Becker): Usado para
aquecimento de liquidos, reacbes de
precipitacéo, etc.

3. Erlenmeyer: Usado para titulacbes e
aguecimento de liquidos.

4. Baldo de Fundo Chato: Usado para
aquecimento e armazenamento de liquidos.

5. Baldo de Fundo Redondo: Usado para
aquecimento de liquidos e reacgdes com
desprendimento de gases.

6. Baldo de Destilagdo: Usado em
destilagbes. Possui saida lateral para a
condensagéo dos vapores.

7. Proveta ou Cilindro Graduado: Usado para
medidas aproximadas de volumes de
liquidos.

8. Pipeta Volumétrica: Para medir volumes
fixos de liquidos.

9. Pipeta Cilindrica: Usada para medir
volumes variaveis de liquidos.

10. Funil de Vidro: Usado em transferéncias
de liquidos e em filtragBes. O funil com colo
longo e estrias € chamado de funil analitico.

11. Frasco de Reagentes: Usado para
armazenamento de solucgdes.

12. Bico de Bunsen: Usado para aquecimento
de laboratério.

13. Tripé de Ferro: Usado para sustentar a
tela de amianto.

14. Tela de Amianto: Usada para distribuir
uniformemente o calor em aquecimentos.

15. Cadinho de Porcelana: Usado para
aguecimentos a seco (calcinagdes) no bico de
Bunsen e Mufla.

16. Tridngulo de Porcelana: Usado para
sustentar cadinhos de porcelana em
aguecimentos diretos.

17. Estante para Tubos de Ensaio: Suporte de
tubos de ensaio.

18 e 19. Funis de Decantacao: Usados para
separacdo de liquidos imisciveis.

20. Pinca de Madeira: Usada para segurar
tubos de ensaio durante aquecimentos
diretos.

Quimica Experimental-Instituto de Quimica/lUFRN
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21. Aimofariz e Pistilo: Usados para triturar e
pulverizar solidos.

22. Cuba de Vidro: Usada para banhos de

. gelo e fins diversos.

23. Vidro de Reldgio: Usado para cobrir
béqueres em evaporacdes, pesagens e fins
diversos.

24. Cépsula de Porcelana: Usada para
evaporar liquidos em solucgdes.

25. Placa de Petri: Usada para fins diversos.

26. Dessecador: Usado para resfriar
substancias em auséncia de umidade.

27. Pesa-Filtros: Usado para pesagem de
sélidos.

28. Lima Triangular: Usada para cortes de
vidro.

29. Bureta: Usada para medidas precisas de
liguidos. Usada em andlises volumétricas.

30. Frasco Lavador: Usado para lavagens,
remocéao de precipitados e outros fins.

31. Pisseta: Usada para os mesmos fins do
frasco lavador.

32. Baldo Volumétrico: Usado para preparar
e diluir solugdes.

33. Picnbémetro: Usado para determinar a
densidade de liquidos.

34. Suporte Universal: Usado para
sustentacéo de pecas.

35. Anel para Funil: Preso a haste do suporte

universal, sustenta o funil de filtracao.

36. Mufa: Preso a haste do suporte universal,
sustenta a garra metélica.

37. Garra Metdlica: Usada para sustentagao
de pecas, tais como condensador, funil de
decantacéo e outros fins.

38-39. Kitassato e Funil de Buchner: Usados
em conjunto para filtragdes a vacuo.

40. Trompa de Véacuo: Usada em conjunto
com o kitassato e o funil de Buchner.

Quimica Experimental-Instituto de Quimica/lUFRN
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41. Termbémetro: Usado para medidas de
temperatura.

42. Vara de Vidro: Usada para banhos de
gelo e fins diversos.

43. Bagueta ou Bastéo de Vidro: Usada para
agitar solucbes, transporte de liquidos na
filtragBes e outros fins.

44. Furador de Rolhas: Usado para furacdo
de rolhas.

45. Kipp: Usado para a producgdo de gases,
tais como: HzS, COz, etc.

46. Tubos em U: Usado geralmente em
eletrélise.

47. Pinca Metdlica: Usada para transporte de
cadinhos e outros fins.

48. Escovas de Limpeza: Usada para
limpeza de tubos de ensaio e outros
materiais.

49-50. Pinca de Mohr e Pinca de Hoffman:
Usadas para impedir ou diminuir fluxos
gasosos.

51. Garra para condensador: Usada para
sustentar condensadores na destilagéo.

52-53-54. Condensadores: Usados para
condensar 0S g@ases oOu vapores na
destilacéo.

55-56. Espétulas: Usadas para transferéncia
de substéancias solidas.

57. Estufa: Usada para secagem de materiais
(até 200°C).

58. Mufla: Usada para calcinacdes (até
1500°C).

Quimica Experimental-Instituto de Quimica/lUFRN
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Experimento n21
I. ASSUNTO — Manuseio de vidrarias, medidas de massa e volume e afericéo.

II. OBJETIVOS

1. Conhecer todos os equipamentos e vidraria disponiveis no laboratdrio.

2. Aprender a utilizar corretamente as vidrarias que serdo mais utilizadas nas aulas
experimentais de Quimica.

3. Aferir alguns recipientes volumétricos e analisar a precisédo das medidas.

4. Usar corretamente a balanca para pesar produtos quimicos.

lIl. CONSIDERAGOES GERAIS

Para o desenvolvimento de experimentos em um laboratério de Quimica Geral, vocé ja teve
uma descri¢cdo dos materiais mais usados e suas utilidades.

1. Manuseio e aferigdo de vidrarias

As principais vidrarias volumétricas usadas em laboratérios quimicos s&@o balbes
volumétricos, pipetas volumétricas, pipetas graduadas, béquer graduado, bastbes 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 agua
da torneira, e em seguida com agua destilada.

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 consideravel, que ndo escorrem facilmente, podendo com isso causar erro na leitura da
medida. Caso queira uma limpeza mais rigorosa, pode-se utilizar uma solugéo 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 esta 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 usam-se geralmente
cilindros graduados ou provetas. Nas que exigem precisdo, devemos usar pipetas, buretas ou
bal6es volumétricos. Estes materiais sdo chamados de vidraria volumétrica. Eles sdo calibrados
pelo fabricante, e a temperatura padrao de calibracédo é de 20°C ou 25°C.

A vidraria volumétrica deve ser calibrada ou aferida para aumentar a precisao 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 &gua como o liquido padréo para afericdo das vidrarias, pois seus
valores de densidade a diferentes temperaturas sdo facilmente encontrados na literatura.

Para que a afericdo seja bem feita é preciso levar em conta a expansado volumétrica das
solucdes e das vidrarias com relacéo a variagdo da temperatura; desta forma, é preciso conhecer a
temperatura do laborat6rio no momento em que as solug¢des séo preparadas e também no momento
em gue séo utilizadas.
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2. Pesagem

Antes de iniciar qualquer pesagem, verifique sempre se a balanca esta nivelada e também
se o0 prato ou pratos (se houver mais de um) estédo limpos. N&o a utilize se algum estiver sujo. Limpe-
o utilizando uma escova ou papel toalha, com a balanca desligada.

Zere sempre a balanga, antes de colocar no prato o material que deseja pesar. A operagao
de zerar a balanga consiste em deixar todas as casas de leitura do visor no zero. Ao fazer uma
pesagem, caso ndo precise da massa do recipiente, zere novamente a balanca. Essa operacado se
chama tarar a balanca. Ela fica zerada mesmo com o recipiente em cima do prato. Ao terminar a
pesagem nédo se esqueca de limpar e desligar a balanca.

3. Avaliacao dos erros experimentais: exatidao e preciséo

Toda medicdo envolve algum erro (ou incerteza). Como todas as leis da ciéncia séo
baseadas em observacdes experimentais envolvendo medidas quantitativas, é importante levar em
conta qualquer limitagdo na confiabilidade dos dados. O erro de medida € consequéncia de um
grande numero de fatores e pode ser classificado em: sistematico (ou determinado) quando causa
um erro na mesma direcdo e que podem ser identificado e corrigido como, por exemplo, um
equipamento ndo calibrado, reagentes impuros, erros no procedimento; randémico (ou
indeterminado) causado, por exemplo, por pequenas variagbes de temperatura durante o
experimento, absor¢édo de agua durante uma pesagem, diferenca na observacao da viragem de um
indicador, perda que pequenas quantidades de material durante a transferéncia ou filtragem de um
material. Erros randémicos podem afetar uma medida tanto na dire¢do positiva quanto negativa.
Neste caso, um grande numero de medidas é efetuado com o objetivo de se cancelar os efeitos
negativo e positivo. O valor médio é obtido somando-se todas as medig¢des individuais e dividindo-
se pelo numero total de medi¢cdes O valor médio deste conjunto de medigbes é o valor mais
provavel.

n
= 1 Xi
x —

Uma medida da dispersao dos valores individuais do valor médio é o desvio, & definido como
a diferencga entre o valor medido, x; e o valor médio, .

6 = |x; — x|

Podendo também ser expresso pelo desvio padrao, s:
(Z(xi - f)2>” ’
s=|l—
n—1
Para um numero pequeno de medicdes, 2 ou 3, o desvio padrdo pode ser aproximado pelo

desvio médio, que é o valor médio dos valores absolutos dos desvios, 6i:

Xlx—x
n

6=
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Existem dois aspectos diferentes quando queremos estabelecer a confiabilidade dos dados
experimentais: a precisdo e a exatiddo. A precisdo é uma medida da reprodutibilidade de um
método; para um conjunto de medidas de um mesmo fendbmeno podemos usar o desvio padrdo
para avaliar a precisdo de um método. A exatidao é uma medida de quanto o resultado esta préximo
do valor verdadeiro, sendo uma medida do acerto de uma medicao.

4. Propagacao de erros em célculos

As limitacbes de cada medicdo devem ser reconhecidas sempre que esta for usada. Os
digitos significativos sdo Gteis porque nos permitem estimar o erro nas quantidades calculadas.
Duas regras simples nos permitem fazer esta estimativa para as operacfes matematicas basicas:

4.1 Para a multiplicacdo e divisdo o produto ou quociente ndo deve possuir mais algarismos
significativos do que o fator menos preciso utilizado no célculo.

Ex.: 1,48 x 3,2887 = 4,87
3,457 /0,00015 = 2,3 x 10*

4.2 Para a adi¢do ou subtracao o ultimo digito significativo na resposta é o que se encontra mais a
direita e comum a todas as parcelas.

Ex.. 12,34 73,213 8,5672
+5,6 + 14,84 + 153
17,9 88,05 162

IV. PRE-LABORATORIO

Cite duas vidrarias usadas para medidas exatas de volume e duas para medidas aproximadas.
Cite dois fatores que podem causar erros nas medidas de volume.

Defina preciséo e exatidao.

Explique, dando exemplos, a diferenca entre erro sistematico e randémico.

Execute as operacdes abaixo e escreva a resposta com o numero correto de digitos
significativos.

arwdPE

a) 3,68/0,07925 =

b) 0,00957 x 2,9465 =

c) 0,01953 + (7,23 x 10%) =

d) (0,000738 — 8,3 x 10%) / (6,298 x 10°¢) =

V. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
1. Manuseio de vidrarias — medidas de volume

1.1. Usando a pisseta coloque no béquer de 100ml, 20 mL de agua destilada. Usando a pipeta
graduada pipete 5 mL da &gua contida no béquer e verifique o aferimento. Transfira 2,0 mL da 4gua
contida no béquer para um tubo de ensaio. Repita este procedimento até se sentir seguro na
operacao de transferéncia de liquidos.

1.2. Pipete 5,0 mL de 4gua, usando a pipeta volumétrica.

1.3. Com a pisseta, encha e afira 0 baldo volumétrico de 25 mL. Use o conta-gotas para uma
maior precisédo no aferimento.

1.4. Encha o picndmetro utilizando a pisseta.

1.5. Encha e zere a bureta. Transfira o contetado da bureta para o erlenmeyer de 50 ml. Verifique
se os volumes coincidem.
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2. Pesagem — medidas de massa

Em um vidro de reldgio pese 1,0 g de areia.

o
L T4 Disposicao de residuos: Apos a pesagem a areia devera ser devolvida ao seu recipiente de
origem.

3. Calibragdo — medidas de massa e volume

3.1. Coloque um pouco de dgua em um béquer de 100mL e meca a temperatura da agua

3.2. Em uma balanca pese um béquer de 50ml, uma proveta de 100ml e um baldo volumétrico de
50ml limpos e secos.

3.3. Coloque 50ml de 4gua destilada em cada um dos recipientes e pese-0s novamente. Anote 0s
resultados no quadro 1 a seguir:

Quadro 1 — Resultados referentes as medidas de massa e volume de diferentes vidrarias

Recipiente Massa da Massada [Massade agua= |Volume de agua | Erro percentual (%)
vidraria vidraria com Muiaon - Muidoa ~
vazia e 50ml de agua vid.agua vid.vazia V=mlp
seca (9) (@) Usar a

densidade da [|(Vcaic.-50)/50] x 100
agua (tabela 1)

Béquer 50ml

Proveta 100ml

Baldo vol. 50ml

.
LT Disposicéo de residuos: este experimento ndo gera residuos.

Tabela 1 - Densidade da agua a varias temperaturas

T(°C) p (9/cm?)
20 0,99820
21 0,99799
22 0,99777
23 0,99760
24 0,99730
25 0,99711
26 0,99678
27 0,99652
28 0,99623

3.4. Com o valor de densidade e massa de agua, calcule o volume de agua. Anote o resultado no
guadro 1 e determine o erro percentual de cada vidraria.

3.5. Compare os seus resultados com 0s dos outros grupos e determine a média para o volume do
béquer de 50ml, proveta de 100ml e baldo de 50ml.
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Quadro 2 — Volumes calculados

Grupo |

Grupo Il Grupo Il Grupo IV

Grupo V Média

Béquer 50ml

Provetal00ml

Balao vol. 50ml

3.6. Utilize os dados do Quadro 2 para estimar a exatiddo dos varios recipientes na medicao de

volumes.

3.7. Discuta a precisdo de suas medidas, comparando-as com as dos colegas e apresente uma
justificativa para os resultados obtidos.
3.8. Preencha o quadro 3 abaixo com os valores obtidos pelo seu grupo, os valores médios e calcule
o desvio (8), o desvio médio e o desvio padréo (s).

Quadro 3 — Valores médios e dispersdo

Volume Média Desvio, (3) Desvio médio Desvio padréo, s
calculado (quadro 2)
mL _ -
(mt) bi=lx-ml | g Zhod |y — 2P\
n n—1
Béquer 50ml
Provetal00ml

Baldo vol. 50ml

3.9. Escreva o volume de agua contido em cada vidraria analisada, considerando os valores
calculados acima e usando o numero correto de algarismos significativos.

Béquer 50 mL — volume = ........cccooivieiiinen. o
Proveta 100 mL - volume = .......ccovvvveeinnn, e TR
Baldo volumétrico 50 mL —» volume = .........ccoevveeeeenn.. o

Os resultados estdo de acordo com o esperado? Discuta.

VI. MATERIAIS E REAGENTES

Tabela 2 - Materiais

Materiais Capacidade Quantidade
Balédo volumétrico 50 mL 01
Baldo volumétrico 25mL 01
Béquer 100 mL 01
Béquer 50 mL 01
Bureta 25 mL 01
Conta-gotas - 01
Erlenmeyer 50 mL 01
Picnémetro 25 mL 01
Pisseta com agua destilada 500 mL 01
Pipeta graduada 5mL 02
Pipeta volumétrica 5mL 01
Pipetador - 02
Proveta 100 mL 01
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Seringa com latex 10 mL 01

Termbmetro - 01
Tubos/Estante para tubos - -
Vidro de relégio - 01

Tabela 3 — Reagentes

Reagentes

Agua

Areia

VII. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

CONSTANTINO, Mauricio Gomes; SILVA, Gil Valdo; DONATE, Paulo Marcos. Fundamentos de
guimica experimental. Sdo Paulo: EDUSP, 2004.

HAWLEY, Gessner. Dicionario de quimicay de productos quimicos. Traducao de Luis Garcia—
Ramos. Barcelona: Ediciones Omega, 1975.

RUIZ, Andoni Garritz; GUERRERO, José Antonio Chamiso. Quimica. Traduc¢do de Giovanni S.
Crisi. Sao Paulo: Prentice Hall, 2002.

SILVA, Roberto Ribeiro da; BOCCHI, Nerilso; ROCHA FILHO, Romeu Cardozo. Introducédo a
guimica experimental. Sao Paulo: McGraw — Hill, 1990.

Quimica Experimental-Instituto de Quimica/lUFRN 19



Experimento n2 2
I. ASSUNTO - Reacdes Quimicas.

II. OBJETIVOS

1. ldentificar a ocorréncia de uma transformacédo quimica.
2. Classificar os varios tipos de reacdes quimicas.
3. Manuseio de rejeitos quimicos.

lIl. CONSIDERACOES GERAIS

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

O mundo da experiéncia diaria — 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
condicdes controladas e entdo observamaos o0 que acontece.

O mundo submicroscopico dos atomos e moléculas — construido em nossa imaginacao,
para promover a interpretagdo atdmica ou molecular do mundo visivel.

Quando vir alguma reacdo acontecendo, tente pensar como esta observacdo pode ser
compreendida ou interpretada a nivel atbmico. Para tanto vocé precisa descobrir quais substancias
guimicas estéo presentes e construir ideias e imagens sobre os possiveis modos pelas quais elas
poderiam interagir. Uma parte importante deste processo consiste em escrever uma equagao
guimica com as féormulas quimicas das substancias utilizadas.

As mudangas visiveis mais comuns que acompanham as reac¢des quimicas sdo formacao de
um sélido insolavel, mudanca de cor visivel, desprendimento de um gas e liberacdo ou absorcao de
calor.

Nesta aula vocé ira realizar alguns experimentos no laboratdrio, nos quais tera oportunidade
de comprovar a ocorréncia de varias reagfes e assim poder associa-las com o seu dia a dia.

Durante as aulas de laboratério, muitas substancias obtidas sdo desprezadas, por isso
devemos ter o cuidado de dar um destino apropriado para tais produtos, pois eles podem formar
substéncias capazes de contaminar o meio ambiente, dentre eles os metais pesados tais como
manganés (Mn), prata (Ag), etc. Assim, vocé também aprender4 um pouco sobre 0s rejeitos ou
residuos quimicos e como trata-los. Por exemplo: solu¢gbes de acidos ou bases, tipo HCI ou NaOH,
oriundas de reagfes quimicas tais como utilizadas numa titulagdo podem ser neutralizadas e
descartadas na pia. Rejeitos de metais pesados devem sempre ser colocados em recipientes
rotulados, sob a orientacéo do responsavel pelo laboratério.

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

IV. PRE — LABORATORIO

1. Indique quais as evidéncias experimentais da ocorréncia de uma reacao quimica.

2. Explique o que é o reagente limitante de uma reacao quimica.

3. Defina agente oxidante e agente redutor de uma reag¢ao quimica.

4. Parte do acido da chuva acida é produzido pela seguinte reacao nao balanceada:
NO2(g) + H2O() — HNOs(ag.) + NO(Q)
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Se uma gota de chuva pesando 0,050g entra em contato com 1,0mg de NO2(g) quanto de HNOs(ag.)
pode ser formado? Qual o reagente limitante da rea¢do?

5. Leia o procedimento experimental abaixo, equacione e classifique todas as rea¢des quimicas que
ocorrem neste experimento.

V. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

1. Pese, em uma balanga, uma capsula de porcelana e um vidro de reldgio limpos e secos (juntos).

Massa (capsula + vidro de relogio) = ............oooeeeee. g
Pese, na cépsula, 0,4 g de bicarbonato de sodio.

Massa (cépsula + vidro de reldgio + bicarbonato de sédio) = ........cccceeenee g

Adicione ao bicarbonato de sédio, com o auxilio de uma pipeta 2,0 mL de 4gua destilada e cubra a
capsula com o vidro de reldgio. Levante o vidro de relégio e adicione, por meio de um conta-gotas,
acido cloridrico 6M, gota a gota, 3 gotas por vez, até que uma nova adicdo ndo mais provoque
efervescéncia. Retire o vidro de reldgio e aquecga a capsula em aquecedor elétrico com tela de
amianto, a fim de evaporar a agua. Quando o sal estiver comecando a cristalizar, recoloque o vidro
de reldgio sobre a capsula, pois a partir deste momento h4 uma tendéncia de gotas da solucéo
saltarem (fendmeno de crepitacdo) para fora da cdpsula. Continue o aquecimento até ndo haver
mais agua na capsula e no vidro de reldgio. Deixe esfriar e pese novamente o conjunto.

Massa (cépsula + vidro de relégio + sal) =................... g

Qual a evidéncia experimental da reagédo?

e Escreva a reacao quimica balanceada e identifique o produto formado.
Calcule a quantidade méaxima de produto que poderia ser obtida a partir de 0,4g de
bicarbonato (rendimento tedrico)

e Calcule o rendimento da reagéo.

2. Com o auxilio de uma espatula, retire uma quantidade do sal formado na capsula, e transfira
para um tubo de ensaio. Adicione, usando uma pipeta, 2,0 mL de agua ao tubo e homogeneize
com o bastdo de vidro até completa dissolugédo. A seguir, adicione ao tubo, 1,0 ml de solugéo
de nitrato de prata. Observe o precipitado. Com o auxilio de um bastéo 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. Em seguida,
desdobre o papel de filtro, coloque em um vidro de relégio e deixe-0 exposto a luz durante 15
minutos. Depois de transcorrido esse tempo, verifigue se ocorreu alguma mudanga de cor no
papel de filtro. Anote suas observacdes.

3. Coloque uma metade de papel de filtro em um vidro de relégio e com o auxilio de um conta-
gotas, coloque trés gotas da solucao de nitrato de prata no papel. Deixe-0 exposto a luz solar
durante 15 minutos em um vidro de reldgio. Anote as observag¢des sobre uma possivel mudanca
de cor ocorrida no papel de filtro.

e Explique o fenébmeno ocorrido apés se expor ao sol o0s sais AgCl e AQNOs.
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%
L T4 Disposicao de residuos: o residuo sdlido formado na capsula pode ser diluido com agua e
descartado na pia. Os papeis de filtro utilizados devem ser descartados em local indicado pelo
professor. O filtrado presente no Erlememyer deverd ser diluido e descartado na pia.

4. Separe 3tubos de ensaio de mesmo tamanho. Identifique-os de acordo com a tabela 1. Adicione
em cada tubo uma quantidade de solucédo de carbonato de sédio 0,50 M de acordo com 0s
volumes indicados na tabela 1. A seguir adicione uma quantidade de solucéo de cloreto de calcio
0,50 M conforme indicado na tabela 1. Tampe os tubos de ensaio e homogeneize-os. A seguir,
deixe os tubos em repouso por, no minimo, 15 minutos. Observe a quantidade de precipitado
formado em cada tubo.

Tabela 1
Tubo Volume de Na2COsz(aq) Volume de CaClz(aq) Reagente limitante Quantidade de
0,50M 0,50M matéria (mol) de
(mL) (mL) precipitado
A 10,0 2,0
B 6,0 6,0
C 2,0 10,0

Identifique o precipitado formado.

Identifique o reagente limitante da reagdo em cada um dos tubos.

Calcule a quantidade de matéria (mol) de produto formado em cada tubo.

Se adicionarmos uma quantidade extra de CaCl, em cada um dos 3 tubos, em qual deles
poderiamos observar um aumento na quantidade de precipitado formado? Justifique sua
resposta.

.
LT Disposicado de residuos: os residuos gerados nestes experimentos poderdo ser diluidos e
descartados na pia por ndo possuirem ions de alta toxicidade.

5. Separe 2 tubos de ensaio, coloque em cada um deles 5,0 mL de solugcéo de sulfato de cobre.
Para isso use uma pipeta graduada. No primeiro tubo, com a ajuda de um bastdo de vidro,
coloque um pequeno pedaco de palha de aco (Fe). No segundo, com o auxilio de uma espatula
cologue uma pequena porcdo de magnésio em fita. Observe os dois tubos por cerca de 15
minutos. Anote suas observacoes.

Em ambos os tubos ocorreu reagédo?

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

Indigue o agente oxidante e o redutor das reacoes.

Utilizando a tabela 2 de potencias de redugéo abaixo, explique os resultados encontrados.
Indique 0 metal com maior agéo redutora.

Tabela 2 — Potenciais padréo de redugéo

Potencial de Reducéo E°, volts
Mg?* + 2e — Mg(s) -2,370
2H20 + 2e — Hz(g) + 2(OH) -0,830
Fe* + 2e — Fe(s) -0,440
Cu?* + 2e — Cu(s) +0,337
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%
L T4 Disposicao de residuos: as solu¢des contendo cobre deveréo ser descartadas em recipiente
indicado pelo professor. O residuo de ferro podera ir para o lixo enquanto que o de magnésio devera
ser seco com papel toalha e recolhido em recipiente adequado.

6. Separe 2 tubos de ensaio. Adicione a cada tubo 2,0ml de solucao de perdxido de hidrogénio
3,0%. A seguir, adicione ao primeiro tubo 5 gotas de solucdo de acido sulfarico. Adicione em
cada tubo 1,0ml de solucdo de permanganato de potéssio.

¢ Quais as evidéncias da ocorréncia de uma rea¢ao quimica nestes procedimentos?
o Escreva as semi-rea¢des que ocorrem em meio acido e béasico, indicando as variacées nos
estados de oxidacdo do manganés, em cada caso.

o
L T4 Disposicdo de residuos: as solugbes contendo manganés deverdo ser descartadas em
recipiente indicado pelo professor.

VI. MATERIAIS E REAGENTES

Tabela 3 - Materiais

Materiais Capacidade Quantidade
Cépsula de porcelana 25mL 01
Basté&o de vidro - 01
Béquer 50 mL 01
Conta-gotas - 01
Erlenmeyer 50 mL 01
Espatula - 01
Estante para tubos de ensaio - 01
Fogareiro - 01
Funil simples médio - 01
Papel de filtro - 02
Pinca de madeira - 01
Pipeta graduada 5mL 02
Pipeta graduada 10 mL 01
Pipetador - 02
Pisseta 500 mL 01
Proveta 100 01
Tubo de ensaio - 05
Vidro de relégio - 03

Tabela 4 - Reagentes sdlidos

Fita de magnésio
Palha de aco (Fe)
Bicarbonato de sédio (NaHCO:3)
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Tabela 5 - Reagentes em solucéo

Reagentes Concentracéo
Carbonato de s6dio (Na2CO3) 0,5 mol/L
Cloreto de calcio (CaClz) 0,5 mol/L
Permanganato de potassio (KMnQO4) 0,1 mol/L
Nitrato de prata (AgNO3) 0,1 mol/L
Peroxido de hidrogénio (H202) 3,0%
Sulfato de cobre (CuSOa) 0,01 mol/L
Acido sulftrico (H2S04) 3,0 mol/L
Acido cloridrico (HCI) 6,0 mol/L
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Experimento n23
I. ASSUNTO - Destilagdo Simples

II. OBJETIVOS

1. Estudar a técnica da destilagdo como um método de purificagao.
2. Purificar um liquido através da destilacao simples.

lIl. CONSIDERACOES GERAIS

Destilacdo é um método ou processo fisico de separacdo de uma misturas homogéneas
(solucdes) de natureza sélido-liquido ou liquido-liquido. Esse processo é caracterizado pelo fato de
o vapor formado possuir uma composicao diferente do liquido residual. O fracionamento do petréleo,
a obtencédo de alcoois e a extracdo de esséncias sdo apenas alguns exemplos de processos em
gue a destilacédo € empregada na industria.

A destilagdo simples baseia-se na diferenca do ponto de ebulicdo.

Se um liquido for introduzido em um recipiente onde se fez vacuo, ele evaporara ou
desprendera vapor, até que atinja uma pressao definida, que depende apenas da temperatura. Diz-
se, entdo, que o vapor esta saturado e esta pressao é definida como pressao de vapor do liquido.

A experiéncia mostra que, a certa temperatura, a pressao de vapor de uma substancia
liqguida em contato com seu préprio liquido é constante e independente da quantidade absoluta de
liquido e vapor presentes no sistema. Exprime-se a pressao de vapor, usualmente, em termos da
altura de uma coluna de mercurio 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 a pressao 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 a pressao externa a que o liquido est4 submetido, a temperatura,
normalmente, ndo se modifica. Se o fornecimento de calor aumenta, a velocidade de formacédo de
bolhas também aumenta e o calor de vaporizagéo € absorvido.

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

Frequentemente a ebulicdo de um liquido, principalmente quando for impuro, ndo se da de
forma regular e grandes bolhas de vapor sdo formadas subitamente, produzindo pequenos
“estouros”, geralmente seguido de intensa ebuli¢do, assim, nestas condigbes é impossivel realizar
uma destilacdo eficiente. Para isto, € imprescindivel uma ebulicdo suave. A melhor maneira de
reduzir esse problema é provocar uma agitagdo. Quando a agitacdo ndo € possivel, pode-se
também obter bons resultados juntando uns poucos fragmentos de “porcelana porosa”. Estas
libertam pequenas quantidades de ar e promovem ebulicdo regular. A “porcelana porosa” é
adicionada ao liquido frio, antes que se inicie a destilacdo. Nunca devemos coloca-la em um liquido
gue j& foi aquecido até a ebulicdo 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. Outros
materiais que podem ser usados sao os fragmentos de pedra-pomes ou de “carborundum” (SiCy),
pequenos pedacos de fita de teflon (polimero de tetrafluoretileno), pedacos de fio de platina, pedras
de vidro, que tém a propriedade de absorver grandes quantidades de gases.

O processo mais frequente usado para separar e purificar liquidos é a destilacdo. Esta
consiste em aquecer o liquido na sua temperatura de ebulicdo, utilizando aparelhagem mostrada
na figura 1.
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Dados correspondentes a Figura 1

Baldao de destilacéo
Condensador
Béquer

Fogareiro

Tela de amianto
Suporte de ferro
Garra para condensador
Termbmetro
Entrada de agua
Saida de agua
Garra para baléao

Figura 1 — Aparelho de destilagdo simples.

s

Quando o liquido é aquecido, formam-se vapores que vao subindo, mas sofrem
condensacédo ao encontrarem as paredes frias do baldo. Com a continuagdo do processo, formam-
se maiores quantidades de vapor de modo que as paredes do baldo véo ficando aquecidas. Nesse
ponto, observa-se a formacdo de um anel do liquido, que vai se elevando no frasco até atingir a
extremidade superior do baldo onde se encontra com o termémetro e o tubo lateral do baldo de
destilacdo, por onde se encaixa o condensador. Como a agua fria circula constantemente no
condensador, todo o vapor serd condensado e o liquido destilara.

Se um liquido puro é aquecido em um frasco conectado de um lado ao condensador e 0
outro é fechado a atmosfera, sua pressao vai aumentar.

Quando a temperatura do liquido aumentar para um certo ponto, a pressao de vapor do
liquido ira exceder a da atmosfera e o vapor do liquido fluird para o condensador. A funcéo do
condensador é resfriar estes vapores e reconverté-los em liquido. Na destilacdo, o condensador é
adaptado de modo que o liquido condensado nao retorne ao balao.

As caracteristicas significativas na destilagdo de um liquido puro séo:

e As composicdes do liquido, do vapor e do condensado (ou destilado) sdo idénticas e constantes
durante o processo;

¢ As temperaturas do liquido e do vapor sdo constantes e, idealmente iguais do inicio ao fim da
destilacao.

Pares de liquidos misciveis

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

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

¢ Nao hé variacédo térmica quando os componentes sao misturados;
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N&o ha variacdo de volume quando a solucdo é formada a partir de seus componentes;
Pa Xa,

A pressao de vapor de todos os componentes segue a Lei de Raoult:
PA =

Onde Pa é a pressao de vapor do solvente na solucdo; Xa, a fracdo molar do solvente; e Pa°, a

presséo de vapor do solvente puro.

Destilagao e equilibrio entre liquido e vapor
O equilibrio entre liquido e vapor pode ser verificado pela presengca de uma gota de liquido

gue permanece por longo tempo no bulbo do termémetro. Quando ndo ha este equilibrio, a gota

desaparece, passando a gotejar rapidamente, indicando superaquecimento. Neste caso, é
necessario controlar a altura do baldo em relagdo a fonte de aquecimento. A temperatura deve
manter-se constante durante toda a destilagcdo. Se essas condi¢des sdo satisfeitas o ponto de

ebulicéo é estabelecido.
Deve-se jogar fora o primeiro destilado, cerca de 2,0 mL. Este primeiro volume destilado

a temperatura deve permanecer constante.
chama-se cabeca de destilagc&o. Continua-se a destilagéo até que aproximadamente 2/3 de liquido

Enquanto estiver ocorrendo a destilacéo, deve-se sempre conferir o ponto de ebulicdo, onde
tenham destilado. Este é o corpo da destilag&o. O restante que permanece no baldo constitui a

cauda ou residuo.
IV. PRE — LABORATORIO

1. Defina:
1.2 Ponto de ebulicdo de um liquido.

1.1 Presséo de vapor de um liquido;
2. Explique porque a temperatura se mantém constante durante a destilacdo de um componente
3. Com base no conceito de pressao de vapor, explique qual dos compostos da figura a seguir

puro.
apresenta maior volatilidade, a 25°C.
:_‘r_:m_:‘ T ¥ T ¥ T
P
L 800 ext —
vof 5 3/ 3
S 5 X <
: ,' 5:),' ‘..l' J
o f J J
- 600 &/ [ ] | 4
- | / " |
0 ‘l' 'u' { .r.
L 400 [ /" v‘l ,." -
40» / /A "ﬂ ”
/ ’,l /,l
- 200 -
Y ST Ty
[~ ) " 50 100 1
1 | | 1 |

27

Quimica Experimental-Instituto de Quimica/lUFRN



V. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

1. Tratamento da amostra

1.1 Utilizando o pHmetro (ou um papel indicador de pH), meca e anote o pH da amostra.

pH da amostra =

1.2  Apds o uso, lave o pHmetro com agua corrente e a seguir com agua destilada.
1.3 Filtre 30 mL da amostra. Observe o filtrado e anote suas observacoes.
1.4 Meca e anote o pH do filtrado.

pH do filtrado =

Compare e discuta os valores de pH da solucao antes e apds a filtracao.

2. Montagem do sistema de destilac&o

Observe a Figura 1 desta aula, e siga as seguintes instrucoes:

2.1 Monte com cuidado o sistema para destilagdo.

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

2.3 Transfira a solucao filtrada para o baléo de destilacéo, tendo o cuidado de ndo deixar que a
solucdo escape pela saida lateral do baldo. Utilize para isso um funil de haste longa.

2.4  Adicione pedras de vidro ao baldo para evitar ebulicdo tumultuosa.

2.5 Adapte o termbmetro, deixando o bulbo a altura da saida lateral do balao.

2.6 Ligue o fogareiro.

2.7 Quando comecar a destilag@o, anote a temperatura (ponto de ebulicdo do solvente).

Ponto de ebulicdo do solvente =

2.8 Despreze a primeira fracdo do destilado (cerca de 2,0 mL).

2.9 Continue a destilagcéo até que, aproximadamente, 10,0 mL de liquido tenham sido destilados.
2.10 Meca e anote o pH do destilado e do liquido que sobrou no baldo (residuo), depois que
estiver frio.

pH do destilado = pH do residuo =

Compare e discuta os valores de pH do destilado e da solug&o que sobrou no baléo.

Identifique o destilado e explique o seu processo de obtencéo.

7
o Disposicao de residuos: o destilado pode ser descartado na pia enquanto a cauda devera ser
retornada ao frasco original da solugéo.
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VI. MATERIAIS E REAGENTES

Tabela 1 — Materiais

Materiais Capacidade Quantidade
Sistema de destilacdo - 01
Basté&o de vidro - 01
Béquer 50 mL 01
Fogareiro - 01
Funil de haste longa - 01
Papel de filtro - 01
Proveta 10 mL 01
Proveta 100 mL 01
Suporte para funil - 01
pHmetro - 01

Papel indicador de pH - -

Tabela 2 — Reagente em solucao

Solugédo saturada de hidroxido de célcio [Ca(OH)z]
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Experimento n2 4

I. ASSUNTO — Calculo e preparo de solugdes.

II. OBJETIVOS
1. Aplicar os conceitos de unidades quimicas de concentracdo estudados, no preparo de
solucdes.

2. Aprender a preparar solugdes que servirdo para o desenvolvimento de outros experimentos,
utilizando recursos disponiveis no laboratdrio.

lIl. CONSIDERACOES GERAIS

Solucdes sdo misturas homogéneas, constituidas de dois ou mais componentes, soluto e
solvente; A raz&o entre eles define a concentracdo de uma solucéo. E de grande importancia o
conhecimento da composi¢ao das solugdes utilizadas, tornando-se necessario estudar as unidades
de concentragéo e os calculos envolvidos no seu preparo.

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

Quando uma solugdo € diluida, seu volume aumenta e a concentragdo diminui, porém a
guantidade de soluto permanece constante. Assim, se duas solu¢cdes tém diferentes concentracoes,
mas contém as mesmas quantidades de soluto, em volumes diferentes, apresentam a seguinte
relacao:

Volume; x Concentragdo: = Volume; x Concentragéo>

A relagdo entre o soluto e solvente/solucéo define a concentragédo de uma solucéo. Portanto,
podemos estabelecer que:

Concentragao = quantidade de soluto ou Concentragao =
gao = quantidade de solugéo ¢ao =

quantidade de soluto
quantidade de solvente

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

(2) Unidades fisicas: percentagem em massa e em volume; densidade; partes por milhao
(ppm), partes por bilhdo (ppb) e outras.
2) Unidades quimicas: mol/L, mol/kg, fracdo molar.

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

Padrdes primarios sdo substancias estaveis e ndo higroscopicas, de facil purificacéo, que
servem para o preparo de solu¢cdes de concentragcdo definida, utilizaveis na determinagdo de
concentracdo exata de padrées secundéarios. Como exemplo, temos: carbonato de sodio (Na>CO3),
acido oxalico (H2C20.4), nitrato de prata (AgNOs) e outras. J& os padrdes secundarios sdo solugdes
de substancias higroscépicas, volateis ou alteraveis, que tém sua concentracao determinada por
um padrdo primério. S&o exemplos de padrées secundarios: acido cloridrico (HCI), acido sulfarico
(H2S0.), hidroxido de sodio (NaOH) e hidréxido de potassio (KOH).
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A determinacdo da concentracdo exata de um padrdo secundario, na maioria das vezes é
feita usando a técnica de volumetria ou titulacdo, que sera vista na aula 05 (Volumetria de
neutralizacao).

IV. PRE - LABORATORIO

1. Defina solucgéo.

2. Expligue como se deve proceder para preparar uma solucao diluida a partir de uma solucéo
concentrada (em estoque) de uma determinada substancia.

3. Calcule:

3.1. O volume de HCI necessério para preparar:

3.1.1. 250 mL de solu¢ao de HCI - 0,500 mol/L, partindo de uma solucdo de HCl a 37,0% em massa

ep=119g/mL.
3.1.2. 3.1.2. 25,0 mL de solucéo de HCI - 0,100 mol/L, partindo da solu¢éo de HCI preparada no item
3.1.1.

3.1.3. 3.1.3. 25,0 mL de solugcdo de HCI - 0,200 mol/L, partindo das solu¢cdes preparadas nos
itens 3.1.1.e 3.1.2.

3.2. O volume de H,SO4necessério para preparar 25,0 mL de solu¢do de H.SO4 3,00 mol/L,
partindo de uma solucdo de H,SO4 a 97,0% em massae p = 1,84 g/mL.

3.3. A massade:

3.3.1. NaOH necesséria para preparar 250,0 mL de solugdo de NaOH - 0,500 mol/L.

3.3.2. H2C,04.2H,0O necessaria para preparar 50,0 mL de solugéo de H2C,04.2H,O 0,250 mol/L.

V. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

1. Preparo de 250,0 mL de solucdo de HCI - 0,500 mol/L.

1.1. Na capela, meg¢a em uma pipeta 10,4 mL de HCI concentrado;

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

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

1.4. Homogeneize por inversao;

1.5. Transfira a solugéo preparada para um frasco indicado pelo professor e rotule com os dados
da solugéo e de seu grupo;

2. Preparo de 25,0 mL de solucdo de HCI - 0,100 mol/L.

2.1. Meca 5,00 mL da solucéo preparada no item 1 e transfira para um baldo de 25,0 mL;

2.2. Complete o volume do baldo com &gua destilada até o menisco;

2.3. Homogeneize por inversdo, coloque em um béquer de 50,0 mL e reserve;

3. Preparo de 25,0 mL de solucdo de HCI - 0,200 mol/L:
3.1. Meca 6,2 mL da solugéo de HCI - 0,500 mol/L;

3.2. Transfira para um baldo volumétrico de 25,0 mL e complete até o menisco com a solugdo de
HCI - 0,10 mol/L, que foi colocada no béquer.

3.3. Transfira as solu¢des de HCI - 0,100 e 0,200 mol/L para os recipientes indicados pelo professor.
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4. Preparo de 25,0 mL de solucédo de H.SO. - 3,00 mol/L;

4.1. Na capela, meca em uma pipeta, 4,1 mL de H.SO.concentrado;

4.2. Transfira o volume do &cido medido para um baléo volumétrico de 25,0 mL, contendo cerca de
10 mL de 4gua destilada;

4.3. Deixe o baldo esfriar até a temperatura ambiente e complete o volume do baldo com agua
destilada até o menisco;

4.4. Homogeneize por inverséo;

4.5. Transfira a solucao preparada para um frasco indicado pelo professor.

5. Preparo de 250 mL de solucéo de NaOH - 0,500 mol/L:
5.1. Pese 5,0 g de NaOH em um béquer de 250mL, limpo e seco;

5.2. Dissolva o NaOH pesado, no proprio béquer, com agua destilada. Use um bastéo de vidro;

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

5.4. Coloque a solucéo preparada em um frasco de plastico e rotule com os dados da solugéo e de
seu grupo.

Guarde as solugbes preparadas nos itens 1, 4 e 5 em um armario indicado pelo professor. Estas
solucdes serdo utilizadas nas experiéncias 05, 06, 07, 08 e 09.

o,
L T4 Disposicao de residuos: esta préatica ndo gera residuos.

V. MATERIAIS E REAGENTES

Tabela 1 - Materiais

Materiais Capacidade Quantidade
Baldo volumétrico 25 mL 01
Baldo volumétrico 250 mL 01
Basté&o de vidro - 01
Béquer 50 mL 01
Béquer 250 mL 81
Conta-gotas i

Funil simples pequeno 01

Funil simples médio 01
Pipeta graduada 5mL 01
Pipeta graduada 10 mL 01
Pisseta 500 mL 01
Proveta 100mL 01

Quimica Experimental-Instituto de Quimica/lUFRN 32



Tabela 2 - Reagentes

Acido cloridrico (HCI) 37% e p = 1,19 g/mL
Acido sulfarico (H2S04) 98% e p = 1,84 g/mL
Hidréxido de sddio (NaOH)

VI. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

BRADY, James E.; RUSSEL, Joel W.; HOLUM, John R. Quimica: a matéria e suas transformacdes.
Rio de Janeiro: Editora Livros Técnicos e Cientificos, 2002. v. 1.

MAHAN, Bruce M.; MYERS, Rollie J. Quimica um curso universitario. 4.ed. Traducao de Koiti
Araki; Denise de Oliveira Silva: Flavio Massao Matsumoto. Sao Paulo: Edgard Bliicher, 2003.

JEFFERY, G. H.; et al. Analise quimica quantitativa. 5.ed. Rio de Janeiro: Editora Guanabara
Koogan S.A., 1992.

Quimica Experimental-Instituto de Quimica/lUFRN 33



Experimento n25

I. ASSUNTO — Volumetria de neutralizacéo.

II. OBJETIVOS

1. Padronizar uma solugéo basica e uma solucao acida.
2. Verificar o efeito da escolha do indicador no resultado das titulagdes.

lIl. CONSIDERACOES GERAIS

A titulacdo ou analise volumétrica € uma técnica importante, utilizada para determinar a
guantidade de uma substancia (concentracao) em uma solucdo. Ela consiste na medida do volume
de duas solucdes que reagem entre si. Uma delas apresenta concentracdo previamente conhecida,
atuando como padrdo de medida. A outra contém a espécie de concentragdo desconhecida que se
deseja analisar. Geralmente, a solucéo padrdo é adicionada, gota a gota, por meio de uma bureta
a solucdo de concentracdo desconhecida (presente em um erlenmeyer), contendo também um
indicador.

Substancias como o HCI e NaOH séo relativamente instaveis: O HCI € um gas e soluc¢des
aquosas concentradas costumam perder quantidades consideraveis de HCI, sendo a concentracao,
entdo, variavel com o tempo. O NaOH é higroscépico 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 estaveis e mantém-se puras por longos periodos. Estas substancias sdo denominadas
padrbes primarios.

A concentracdo da espécie desconhecida é determinada a partir dos volumes utilizados e
da concentracdo da solucdo padrdo. Isso decorre do fato de que o volume adicionado da solugéo
padrao contém certa quantidade de constituinte, que é quimicamente equivalente ao volume da
espécie de concentracdo desconhecida, tendo-se, entdo, o ponto de equivaléncia ou ponto
estequiométrico (p.e.) da reacao. Neste momento, deve ser suspensa a adi¢cao da solucao padrao,
isto €, 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 mudanca de cor, possamos
detectar o ponto final (p.f.) da titulagéo. A diferenca entre o p.f. e o p.e. da titulacdo, damos nome
de erro de titulacéo.

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

Indicador Mudanca de cor (pH crescente) Intervalo de pH
Alaranjado de metila vermelho - amarelo 3,1-44
Verde de bromocresol amarelo - azul 3,8-54
Vermelho de metila vermelho - amarelo 4,2-6,2
Azul de bromotimol amarelo - azul 6,0-7,6
Fenolftaleina incolor - rosa 8,3-10,0

A figura a seguir mostra variacdo de pH em fung&o do volume de base adicionado numa
titulacao &cido forte-base forte.
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Fenolftaleina

A:ule bromotimol Pontode

--------------------------- <—equivalencia

Volume de base adicionado/ ml

Figura 1 - Variacdo de pH em fungdo do volume de base adicionado numa titulacdo acido forte-base forte.

Quando se titula um é&cido fraco com uma base forte, o pH da solugéo, no p.e., situa-se na

regido basica, sendo, portanto, necessario escolher um indicador que apresente uma viragem de
cor nessa regido. Ao contrario, titulando-se uma base fraca com um acido forte, sera obtida uma
solucéo cujo pH, no p.e. é acido, sendo necessario um indicador que mude de cor na regido acida
de pH. No caso da titulacao de &acido forte com base forte, o pH no p.e. é igual a 7 porque a solucao
final é neutra. Neste caso poderemos utilizar um indicador com viragem um pouco acima ou abaixo

de 7.

Para que uma reacdo quimica seja utilizada como base de um método volumétrico

(Titulag&o), é necessario que esta apresente alguns requisitos, tais como:

em:

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

As solugBes devem reagir entre si de modo estequiométrico, isto €, quantitativo;

N&o estar sujeita a ocorréncia de reagfes paralelas;

O ponto final da titulacdo deve ser facilmente perceptivel mediante uso de indicadores ou
variacdes bruscas de certas propriedades fisico-quimicas.

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

Volumetria de neutralizacéo;

Volumetria de precipitacao;

Volumetria de formacédo de complexo (ou complexiometria);
Volumetria de oxi-redugao (ou redox).

As reacdes de neutralizacdo, precipitacdo e formacéo de complexos envolvem combinaces

de ions. Nas reacdes de redox, a caracteristica é a transferéncia de um, dois ou mais elétrons de
uma espécie reagente para outra.

IV. PRE — LABORATORIO

1. Defina:

1.1 Titulagéo;
1.2 Ponto estequiométrico de uma reacéo.
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2. Porque devemos fazer a titulacéo das solugbes de NaOH e HCI?

3. Explique quando se deve suspender a adicdo de solugédo padrdo em uma titulacao.

4. Suponha que vocé colocou em um erlenmeyer 10,00mL de solu¢do de NaOH 0,500M. 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 HCI 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.
Faca um grafico, colocando o volume de acido adicionado no eixo horizontal e o pH resultante no
eixo vertical.

Adicionado Resultante (no erlenmeyer)

Volume de

HCL

HCI NaOH HCI Volume da [HCI] [NaOH]

0,500M
adicionado
(mL)

adicionado

restante

em excesso

solucao
(mL)

(molll)

(mol/L)

pOH

pH

(mol) (mol) (mol)

0,00

5,00

9,00

10,00

11,00

12,00

Dados: pH =-log[H*] pOH=-log[OH] [H*] x [OH] = 104 pH + pOH =14

V. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

ATENCAO: Toda titulacdo deve ser repetida para garantir que o ponto final esteja 0 mais proximo
possivel do estequiométrico, diminuindo, dessa maneira, o erro de titulagdo. Caso obtenha-se uma
diferenca entre as duas titulacdes de 0,5 mL ou mais, o0 experimento tera que ser executado uma
terceira vez.

1. Padronizacdo da solucdo de Acido cloridrico (HCI) ~ 0,500 mol/L

1.1 Utilizando um funil, encha a bureta com a solucdo de acido cloridrico, aproximadamente 0,50
mol/L, (preparada na experiéncia 04);

1.2 Abra a torneira da bureta e deixe escoar a solugdo para um béquer, até o desaparecimento de
bolhas;

1.3 Complete o volume da bureta com a solucéo e zere-a (verificar o0 menisco);

1.4 Pipete 5,0 mL de solucéo padrdo de carbonato de sddio e transfira para um erlenmeyer de 125
mL;

1.5 Junte ao erlenmeyer 5,0 mL de agua destilada e duas gotas de solucao de alaranjado de metila.
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1.6 Abra cuidadosamente a torneira da bureta, de modo que a solucédo do acido seja adicionada
gota a gota ao erlenmeyer, em agitacdo, até que a mistura adquira uma coloracdo vermelha. Anote
o volume de HCI gasto. Vuci(1) = mL

1.7 Repita toda a operacao. Vuci(2) = mL
1.8 Calcule a média do volume de HCI gasto Vimedio = (V1 + V2)/2 = mL
1.9 Calcule a concentracéo real da solucéo de HCI: mol/L

1.10 Realize mais uma titulacdo substituindo agora o indicador alaranjado de metila pela
fenolftaleina. Determine a concentracdo da solugdo de HCI com base nesta titulacdo. Discuta os
resultados.

2. Padronizacado da solucdo de hidréxido de sédio (NaOH)

2.1 Com o auxilio de um funil, encha a bureta com a solucdo de acido cloridrico e repita as
operacdes anteriores, substituindo a solucdo de carbonato de sédio pela solucdo de hidroxido de
sodio, aproximadamente 0,500 mol/L (preparada na experiéncia 04) e o indicador alaranjado de
metila pela fenolftaleina.

2.2 Anote o volume de HCI gasto. Ve = mL
2.3 Repita toda a operacao.
2.4 Calcule a média do volume de HCI gasto Vmedio = (V1 + V2)/2 = mL

2.5 Calcule a concentragéo real da solugdo de NaOH: mol/L

2.6 Realize mais uma titulag&o substituindo agora o indicador fenolftaleina pelo alaranjado de metila.
Determine a concentracdo da solucdo de NaOH com base nesta titulagdo. Discuta os resultados.

.
LT Disposicado de residuos: As solucdes nos Erlenmeyers (apos as titulagdes) encontram-se
neutralizadas. Como nao ha ions de elevada toxicidade, estas poderao ser dispostas na pia. Ja as
sobras de 4cido remanescentes na bureta podem ser devolvidas ao seu frasco original.

VI. MATERIAIS E REAGENTES

Tabela 1 - Materiais

Materiais Capacidade Quantidade
Béquer 50 mL 01
Béquer 100 mL 01
Bureta 25 mL 01
Conta-gotas - 01
Erlenmeyer 125 mL 02
Funil simples - 01
Garra para bureta - 01
Pipeta volumétrica 5mL 01
Pisseta 500 mL 01
Proveta 10 mL 01
Suporte para bureta - 01
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Tabela 2 — Reagentes em solucéo

Reagentes Concentracéo
Acido cloridrico (HCI) ~ 0,5 mol/L
Alaranjado de metila 1%
Carbonato de s6dio (Na2CO3) 0,20 mol/L
Fenolftaleina [(CeH4OH)2C202CsH4] 1 %

Hidréxido de sddio (NaOH) ~ 0,5 mol/L
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Experimento n26
I. ASSUNTO - Determinacédo da densidade de solugdes e solidos.

II. OBJETIVOS

1. Familiarizar o aluno com técnicas de determinacéo de densidade.
2. Determinar a densidade de uma solucdo e de um sélido.

lIl. CONSIDERAGOES GERAIS

A densidade absoluta ou massa especifica de um corpo é definida pela razdo entre sua
massa e 0 seu volume, geralmente expressa em gramas por mililitro ou gramas por cm®. E uma
propriedade que ndo depende da extensdo do corpo, mas varia com a natureza da substancia,
sendo funcdo da temperatura e da presséo.

A densidade relativa de um material é a relagdo entre sua massa especifica e a massa
especifica de outro material tomada como padréo para comparagédo. Como consequéncia da propria
definicdo de mililitro (1 milésimo do volume de 1 kg de agua pura a 4°C e 1 atm), a densidade da
agua nessas condicdes € unitaria (1 g/mL). Por isso, essa substancia € frequentemente utilizada
como padrao para medidas de densidade relativa, sendo esta numericamente igual & sua densidade
absoluta.

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

1. Método de Densidade Relativa

Método baseado no Principio de Arguimedes, consistindo na medicdo (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 agua. O sdlido deslocara um volume de liquido igual ao seu
volume.

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

2. Métodos de Densidade Absoluta

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

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

Para medir a densidade de um liquido, determina-se a massa necessaria para encher
completamente um picndmetro de volume conhecido. Ja a medida de densidade de um sdélido é
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feita pesando-se um picndmetro de boca larga, preenchido parcialmente com uma determinada
guantidade de sodlido, aproximadamente, a metade. Em seguida, completa-se o volume do
picnbmetro com 4gua. No caso de haver interacdes entre o sélido e a 4gua, deve-se substituir a
agua por outro liquido, de densidade conhecida, que nao interaja com o sélido. Pesa-se a mistura,
determinando-se o volume do sélido por diferenca.

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

m (eq. 1)

P=7

p é determinada através de um picnémetro, cujo volume é medido enchendo-o com 4gua destilada,
pesando-o e assim determinando-se a massa de 4gua nele contido.

. mégua
Vpicnémetro -
pégua

Sendo pseus @ densidade da agua na temperatura das medidas e ms.. a massa corrigida da agua
em relag@o ao vacuo. Para essa correcao, utiliza-se a seguinte equagao:

Par . Par
pégua 8'50 g/mL

Mcorrigida da dgua — Maparente da dgua 1+ (eq.2)

Maparente daagua © @ diferenca entre a massa do picnémetro cheio com agua e a massa do
picnémetro vazio. p,, € a densidade do ar na temperatura das medidas.

_ maparente da solucao
paparente da solucao — %
picnometro

Par _ Par
paparente da solucao 8r50 g/mL

mcorrigida da solucio — maparente da solucdo 1+

Mcorrigida da solucio

pcorrigida da solucao —

v (eq.3)
picnometro
A densidade relativa de uma solucdo é frequentemente definida como um ndmero sem
dimensao, isto €, a densidade da substéancia dividida pela densidade da agua a 4°C. Para sua
determinacéo utiliza-se a seguinte expressao:
__ Psolugio

dsolugéo — T %C (eq.4)

agua

Vemos que a densidade relativa € uma grandeza adimensional e é diretamente proporcional
a densidade absoluta. Para a 4gua a 4°C, pagua= 1,00 g/mL.

No quadro 1 vocé encontrara os dados de densidades da agua e do ar, a Vérias
temperaturas, necesséarios para os calculos do volume do picnémetro e das densidades das
solucdes.
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Tabela 1 - Densidade (p) da agua e do ar em funcdo da temperatura, a 1 atm

Temperatura (°C) Densidade (g/mL)
Agua Ar
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
38 0,99297
40 0,99222
42 0,99144
44 0,99063
46 0,98979
48 0,98896
50 0,98803

As possiveis fontes de erros da picnometria sdo:

Evaporacao do liquido durante a pesagem.

Absor¢do de umidade ambiente na superficie do frasco durante a pesagem.
Flutuagbes de temperatura.

Presenca de bolhas de ar.

IV. PRE — LABORATORIO

1. Explique a diferenga entre densidade absoluta e densidade relativa.

2. Em que consiste o0 método da picnometria?

3. Fornega uma explicacdo para a variacao da densidade com a temperatura.

4. A presenca de bolhas de ar no picndmetro introduz erros experimentais. Serdo erros aleatorios
ou sistematicos? Justifique.

V. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

1. Medida da densidade de um so6lido utilizando a proveta (método 1)

1.1. Pese aproximadamente 5,000g de uma amostra de metal em um vidro de relégio e anote
sua massa no Quadro 1 a seguir. Com o auxilio da pisseta coloque 8,0mL de agua destilada
em uma proveta de 10 ml. Ajuste o menisco e anote o volume.

1.2. Cologue o metal na proveta com &gua (incline a proveta um pouco para evitar o impacto
da amostra com o fundo da proveta e para impedir que a agua espirre para fora). Anote o
novo volume apos bater levemente na lateral da proveta algumas vezes para eliminar
possiveis bolhas de ar.

1.3. Mega a diferenga entre o volume inicial e o volume final (com metal). Esta medida fornecera
0 volume da amostra.

1.4. Com os resultados obtidos calcule a densidade da amostra:
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Mmetal

Pmetal =
Vmetal

Quadro 1 — Resultados referentes a determinacao da densidade do metal utilizando a proveta

Amostra

Massa (g)

Volume inicial (mL)

Volume final (mL)

Volume deslocado (Vinal — Viniciar)

Densidade da amostra (g.mL1)

2. Medida da densidade de um sélido utilizando o picnémetro (método 2)
ATENCAO: Antes de iniciar os experimentos, certifique-se que os picnémetros estejam limpos e

secos. Anote a temperatura da 4gua e os dados de todas as pesagens.

2.1. Determinagé&o do volume do picnémetro

2.1.1. Pese o picnbmetro (com a tampa) vazio e seco. Anote o resultado no quadro 2.

2.1.2. Com a pisseta contendo agua destilada, encha o picnémetro. Introduza o termémetro no

picnébmetro durante 3 minutos e mega a temperatura da agua nele contida.

Temperatura da dgua no picnémetro =

2.1.3. Complete o picndmetro com agua destilada, coloque a tampa capilar e verifique se esta ficou
totalmente preenchida. Enxugue cuidadosamente o excesso de liquido e pese.
2.1.4. Usando o quadro 2 e os dados obtidos determine o volume do picnémetro.

Quadro 2 — Resultados referentes a determinagdo do volume do picnémetro

Grandeza Representacéo Resultado
Massa do picnédmetro vazio (g) Mpv
Massa do picnémetro com agua (g) M p+agua
Massa aparente da agua (g) Map. agua = (Mp+agua) — ( Mpv)
Densidade da &gua na temperatura da pPagua
medida (g-mL?)
Densidade do ar na temperatura da medida Par
(g-mL+)
Massa corrigida da agua (g) Mecor. agua = Map agua(1+ Par/Pagua - Par/8,50 g-mL1)
Volume do picndmetro (mL) Vp = Mecor agua / Pagua

2.2. Determinacdo da densidade do metal utilizando o picnémetro.

2.2.1. Pese uma amostra seca de 5,000g de metal. Anote esta massa no Quadro 3 abaixo.

2.2.2. Adicione a amostra de metal ao picndmetro. Complete o volume do picnémetro com agua
destilada. Tome cuidado para n&o ocorrer a formagéo de bolhas.

2.2.3. Coloque a tampa de maneira que o0 excesso de agua escorra pelo capilar. Enxugue o
picndmetro e pese-o novamente.

2.2.4. Usando o quadro 3 determine a densidade da amostra.
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Quadro 3 — Resultados referentes a determinacao da densidade do metal utilizando o picnémetro.

Grandeza Representacéo Resultado
Massa do picnémetro vazio (g) (ja medida) | mpy
Massa da amostra (g) Ma

Massa do picndémetro + amostra (g)

Mpa= Mpv + Ma

Massa (picndmetro + amostra + agua)(g)

Mitotal

Massa da agua (g)

MH20 = Mtotal - Mpa

Volume da agua

VH20 = MH20/pH20

Volume da amostra

Va = Vp-VH2o

densidade da amostra

Pamostra = Ma/Va

Utilize a tabela 2 abaixo para a identificacdo do metal utilizado na prética.

Tabela 1 — Valores de densidade para alguns metais a 25°C

Metal/Liga metélica

Densidade (g/cm?)

Magnésio 1,70
Aluminio 2,70
Cromo 6,92
Zinco 7,00
Manganés 7,42
Bronze 7,70
Ferro 7,85
Latdo 8,50
Cobre 8,92
Chumbo 11,35

Com o auxilio do quadro 4 abaixo compare os valores de densidade obtidos com o valor tabelado.
Em cada caso, calcule o erro percentual e tente explicar as diferengas observadas.

Quadro 4 — Valores de densidade para o metal com seus respectivos erros relativos

Grandeza

Resultado

Densidade tabelada (g.mL"1)

Proveta (método 1)

Densidade medida (g.mL1)

Erro relativo (%)

Picnémetro (método 2)

Densidade medida (g.mL1)

Erro relativo (%)

%
L T4 Disposicao de residuos: Os metais utilizados nessa parte da pratica deverdo ser secos com
papel-toalha e guardados de volta no frasco de onde foram tirados.

3. Medida da densidade da solugéo de NaOH utilizando o picnémetro

3.1.
3.2.

3.3.

3.4.

Esvazie o picnémetro.
Lave internamente o picndmetro com cerca de 5,0 mL da solugdo de NaOH a ser analisada e
despreze esta solucéo na pia.
Com o auxilio de um funil preencha o picnémetro com a solu¢cdo de NaOH, pese e anote o
resultado no quadro 5 a seguir.
Devolva a solucdo de NaOH para o frasco de origem.
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4. Medida da densidade da solucado de HCI utilizando o picnémetro

4.1. Lave o picndmetro com detergente, agua da torneira, agua destilada e enxague internamente
com a solucao de HCI;

4.2. Repita 0 mesmo procedimento do item 4 para a solucéo de HCI.

4.3. Usando o quadro 5 e os dados obtidos nos experimentos determine as densidades das
solucdes de NaOH e HCI.

Quadro 5 — Resultados referentes a determinacgéo da densidade do NaOH e HCI por picnometria

Grandeza Representacéo Resultados
NaOH HCI
Massa do picnémetro vazio (g) Mpv
Massa do picnémetro com solucéo (g) Mp+ sol
Massa aparente da solucao (g) Map sol = (Mp+ sol) — ( Mpv)
Densidade aparente da solucdo (g.mL™?) Pap sol = Map sol / Vp
Massa corrigida da solucéo (g) Mecor sol = Map sol(1+ Par/Pap.sol — Par/ 8,50)
Densidade absoluta corrigida da solucéo Peor sol = Mcorsol / Vp
(g-mL+)

ATENCAO: Ao terminar os experimentos anote o valor da densidade das solugées nos respectivos
frascos e guarde-0s no armario, porque elas serdo usadas na experiéncia 07.

VI. MATERIAIS E REAGENTES

Tabela 2 — Materiais

Materiais Capacidade Quantidade
Béquer 50 mL 01
Funil simples pequeno 01
Picnémetro 25 mL 01
Pipeta 5mL 01
Pisseta 500 mL 01
Proveta 10mL 01
Termbmetro -10a110°C 01
Vidro de relégio - 01

Tabela 3 — Reagentes

Reagentes Concentracdo (mol/L)
NaOH ~ 0,50

HCI ~0,50

metal -
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Experimento n2 7
I. ASSUNTO - Calorimetria de neutralizacéo.

II. OBJETIVOS

1. Determinar a capacidade calorifica de um calorimetro
2. Determinar o calor de neutralizacdo de um &cido forte com uma base forte.

lIl. CONSIDERAGOES GERAIS

A variagdo de calor que ocorre em uma reagdo quimica entre produtos e reagentes, a
pressao constante, é chamada entalpia de reagéo. A entalpia de uma reacgéo entre um acido (AH)
e uma base (BOH) é denominada calor de neutralizacdo. Em solu¢do aquosa, os acidos e bases
fortes encontram-se completamente dissociados, sendo o calor de neutralizacéo desta reagéo igual
ao calor de dissociacao da agua (com sinal contrario), visto que:

A @)+ H (ag) + B aq) + OH (aq) > A (ag) + B" (aq) + H20

ou, resumidamente:
H" (ag) + OH'@ag) = H20; AH%gsk = - 13,4 kcal / mol

onde 0 AH%gs« € 0 calor de neutralizacdo padréo.

Quando o acido e a base nao estao totalmente ionizados ou dissociados, como no caso dos
eletrélitos fracos, o calor de neutralizacdo € menor que nos eletrélitos fortes.

O calor de neutralizacdo pode ser determinado usando-se um calorimetro, o qual permite
isolar termicamente do meio ambiente o sistema a ser estudado e é fundamentalmente constituido
de um frasco de Dewar, um termémetro, um agitador e uma rolha. Assim, se uma solucao de acido
forte e uma de base forte sdo misturadas em um calorimetro que se encontra a uma determinada
temperatura, havera um aumento de temperatura devido ao calor liberado pela reagdo de
neutralizacdo. Parte desse calor é absorvido pelo calorimetro.

A capacidade calorifica (C) é definida (de modo simplificado) como sendo a quantidade de
energia absorvida por um corpo para que sua temperatura aumente em 1°C. Geralmente, a
capacidade calorifica de um calorimetro é determinada colocando-se certa quantidade de agua
guente (maq) @ uma temperatura T», no seu interior, no qual se encontra outra quantidade de agua
fria (maf) @ uma temperatura T1. Mede-se a temperatura final, (Tr) e calcula-se C a partir da relacdo
entre o calor recebido (Qr) e o calor cedido (- Qc):

Qr = - Q¢
Sendo:
Qc = Maq. Cag . AT2; AT2 =T = T2
Qr = (C + Mas. Car) ATy AT1 =T = T2

A capacidade calorifica ou constante calorimétrica do calorimetro corresponde a C = my - ¢y
(massa do vidro multiplicada por seu calor especifico).

Uma vez conhecida a capacidade calorifica do calorimetro, pode-se determinar o calor de
neutralizacdo, usando-se as relacoes:
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AH=Qc e QR= —Qc

Onde: QR = (msolugéo . Cagua + C) AT
AT=Ti - Ti
msolugéo =MNaoH + MHcl
Msoluciio = VNaoH PNaoH + VHcl PHe

T: = Temperatura da mistura (considerar Tnaon = THcl )

E calcula-se o calor de neutraliza¢do por mol:

AH  AH

mol n
sendo n a quantidade de matéria (em mol) de 4gua formada.

IV. PRE - LABORATORIO

1. Defina:
1.1 Entalpia;
1.2 Capacidade calorifica;
1.3 Calor especifico.

2. Na determinacao da capacidade calorifica de um calorimetro, foram misturados 100 g de 4gua
destilada a 26°C com 100 g de agua destilada a 50°C. Sabendo-se que a temperatura de equilibrio
térmico foi de 37°C, calcule a capacidade calorifica do calorimetro.

DADO: calor especifico da agua = csgua = 1 cal/g °C

V. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

ATENCAO: todas as medidas de volume de a4gua e das solucdes devem ser feitas em uma proveta
limpa. Para as medidas de temperatura, deixar o termémetro imerso por 2 minutos.

1. Determinac&o da constante calorimétrica

1.1. Coloque 100 mL de &gua no calorimetro, mega a temperatura (T1) e anote no quadro 1 a seguir.

1.2. Em um béquer de 250 mL, aqueca 100 mL de agua até cerca de 50°C;

1.3. Retire 0 béquer do fogareiro, coloque-o sobre a bancada, meca a temperatura da agua
novamente e anote como (T2);

1.4. Misture a dgua aquecida com a agua do calorimetro e anote a temperatura quando o equilibrio
térmico for estabelecido no interior do calorimetro (Ty).

Usando a tabela 1 (densidades) e os dados obtidos no experimento 6, determine a constante
calorimétrica do calorimetro preenchendo o quadro 1 a seguir:
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Quadro 1 — Resultados referentes a determinacéo da capacidade calorifica do calorimetro

especifico da agua fria (cal-g*-°C1)

GRANDEZA REPRESENTACAO RESULTADOS
Temperatura da agua fria (°C) T1
Temperatura da agua quente (°C) T2
Temperatura final (°C) Ts
Pagua fria (g le) Pagua Pagua fria=
Calor especifico da agua quente = calor Cat=Caq 1,0 cal-gtoCt

Massa da agua fria e massa da agua quente

@

Maf = Maq = Pagua fria Vagua (100 mL)

Calor cedido (cal)

QC = Magq - Caq AT>
sendo AT>=Ti- T2

Calor recebido (cal)

Qr = (C + maf - Caf) AT2
sendo AT:1=Ti—Ta
Como Qr = - Qc entéo:

Constante Calorimétrica, C (cal - °C?)

(C + Maf - Caf) AT1 = - Mag-CaqAT2

2. Determinacgao do calor de neutralizagao

2.1

solucdo de NaOH. Despreze esta solugéo na pia;

2.2.
guadro abaixo.
2.3.
(Ti) e anote.
2.4,
observado (Ty).

Resfrie o calorimetro em 4gua corrente até a temperatura ambiente, enxague com um pouco da
Coloque 100 mL da sua solugdo de NaOH no calorimetro. Mecga e anote a temperatura (T;) no
Coloque 100 mL da sua solugéo de &cido cloridrico numa proveta limpa. Meca a temperatura

Misture as duas solugcbes no calorimetro e verifique a temperatura, anotando o maior valor

%
L T4 Disposicdo de residuos: As solugbes no calorimetro (apdés a reacao) encontram-se
neutralizadas. Como néo ha ions de elevada toxicidade, estas poderéo ser dispostas na pia.

Utilizando os dados obtidos determine o calor de neutralizagdo molar da reacéo, preenchendo o

guadro 2 abaixo.

Equacdo dareacédo: H(aq) + Cl(aq) + Na*(aq) + OH(ag) — Cl(aq) + Na*(ag) + H20(l)

ou

H*(agq) + OH(ag) — H2O(l) AH%ss =-13,6 kcal-mol*

- 55,9 kJ-mol*

Quadro 2 — Resultados referentes a determinacdo do calor de neutralizacdo

GRANDEZA REPRESENTACAO RESULTADOS
Constante Calorimétrica (cal - °C1) C
Concentracdo da solugéo de HCI (mol - LY
Densidade da solugéo de HCI (g-mL?
Concentracéo solu¢do de NaOH (mol - LY
Densidade da solugcido de NaOH (g-mLY
Massa da solucéo (g) Msol = V Hel - d Hel + V NaoH - Onaow
Temperatura das solu¢cées de HCl e NaOH = TNaoH = THal
Ti (°C)
Temperatura final (°C) Ti
Temperatura final — Temperatura inicial (°C) AT =TT,
Calor de neutralizagéo (cal) Qc = (Msol - Caguat+ C) AT
Quantidade de matéria (mol) de H20 formada Nagua = NR.L.
(n)
Calor de neutralizacdo por mol de agua
formado (kcal - mol1) AH = - Qc / Nagua
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DADOS:

1. Concentracdes reais das solugfes calculadas na experiéncia N2 05.
2. Densidades das solucfes calculadas na experiéncia N2 06.

Atencdo: Ao terminar o experimento guarde as solucbes de NaOH e HCI no armario porque elas
serdo utilizadas nos proximos experimentos.

VI. MATERIAIS E REAGENTES

Tabela 1 — Materiais

Materiais Capacidade Quantidade
Béquer 250 mL 01
Calorimetro - 01
Conta gotas - 01
Fogareiro - 01
Pisseta 500 mL 01
Proveta 100 mL 02
Tela de amianto - 01
Termbmetro -10a110°C 01

Tabela 2 — Reagentes em solucéo

Reagentes Concentragdo (mol/L)
NaOH ~0,5
HCI ~0,5

VIl. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS
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ambiente. Traducdo 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 Aradjo Nogueira; Elma Neide V. M. Carrilho; Porto Alegre:
Bookman, 1999.

BUENO, Willie A.; DEGREVE, Léo. Manual de laboratério de fisico-quimica. Editora Mc-Graw-
Hill; Sao Paulo; 1990.
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Experimento n2 8
I. ASSUNTO - Determinacao do teor de hidroxido de magnésio no leite de magnésia.

II. OBJETIVOS

1. Determinar a massa de hidroxido magnésio em uma amostra de leite de magnésia,
empregando o Método da Retrotitulacéo.
2. Calcular a porcentagem em massa do hidroxido magnésio no leite de magnésia.

lIl. CONSIDERACOES GERAIS

Anti4cidos séo substancias amplamente usadas por pessoas que sofrem de perturbacdes
gastricas, causadas por uma producao excessiva de acido estomacal, o acido cloridrico. Os mais
comuns apresentam em sua composi¢do pelo menos uma das seguintes substancias: bicarbonato
de sddio, carbonato de calcio, carbonato de magnésio, hidréxido de aluminio, hidréxido de magnésio
e trissilicato de magnésio.

O hidroxido de magnésio é uma substancia pouco sollvel em agua, cuja solubilidade é cerca
de 9 mg por litro de agua, a 18°C.

O “leite de magnésia” é um dos antiacidos mais baratos, composto de uma suspensao de
hidréxido de magnésio em agua. A reacao responsavel pela acdo antiacida deste medicamento é
representada pela seguinte equacao quimica:

Mg(OH)2 (susp. ag.) + 2HCI (ag. exc.) — MgCl: (aq.) + 2H20(l)

A andlise do teor de hidréxido de magnésio numa amostra de “leite de magnésia” n&o pode
ser feita por titulacdo direta, devido a baixa solubilidade deste composto, que dificulta a
determinagdo do ponto de equivaléncia da titulagdo. Por essa razdo, utiliza-se o método de
Retrotitulacdo, no qual o hidroxido € totalmente neutralizado por uma quantidade em excesso,
porém conhecida de solucéo acida padrédo. Em seguida, o excesso de acido (que nao reagiu com o
hidréxido de magnésio) é titulado por uma solucéo basica padréo.

As equagbes quimicas envolvidas no procedimento de Retrotitulagéo séo:

Mg(OH)2 (susp. ag.) + 2HCI (ag. exc.) —» MgCl: (ag.) + 2H20(l)
HCl(ag. exc.) + NaOH (ag.) —» NaCl(aqg.) + HxO(l)

IV. PRE — LABORATORIO

1. Defina retrotitulacéo.

2. Explique porque o Mg(OH), n&o pode ser determinado usando um método de titulagcao
direta.

3. O excesso de HCI, resultante de uma reagdo quimica para a andlise 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 solugao 0,25 mol/L de HCI na reacé@o quimica inicial,
calcule a quantidade de matéria (em mols) e a massa de acido consumidos nesta reacao.
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V. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

ATENCAO: Os erlenmeyers devem estar limpos e secos.

1. Agite o frasco que contém a amostra do leite de magnésia;

2. Tare a balanca com um erlenmeyer de 125 mL vazio. Pese no erlenmeyer 1,00 g da amostra de
leite de magnésia.
Massa da amostra =

3. Adicione 10,0 mL de solugédo do seu acido cloridrico e duas gotas de solucao indicadora de
fenolftaleina ao Erlenmeyer e agite. Encha e zere a bureta com a solu¢cdo padronizada do seu
hidroxido de sddio. A seguir, coloque o Erlenmeyer sobre o agitador magnético e ligue-o para manter
a mistura em agitagéo constante, deixando-o na posig&o de iniciar a titulagao.

4. Efetue a titulacdo da amostra até o aparecimento de uma coloracao rosea;
Volume gasto de NaOH na primeira titulagdo =

5. Repita todo o procedimento. Anote as observagdes e os resultados.
Volume gasto de NaOH na segunda titulacdo =

Com os dados obtidos no experimento, calcule:

6. A quantidade de matéria (em mol) de HCI em excesso, a partir dos dados obtidos na titulacéo
com o NaOH.

7. A quantidade de matéria e a massa de HCI que efetivamente reagiram com o Mg(OH)., presente
na amostra analisada.

8. A porcentagem em massa do Mg(OH). na amostra de “leite de magnésia”.

9. Verifique no rétulo da embalagem a porcentagem em massa do leite de magnésia comercial e
compare com o valor encontrado através do experimento.

.
LT Disposicdo de residuos: As solucdes nos Erlenmeyers (apos as titulagbes) encontram-se
neutralizadas. Como nao ha ions de elevada toxicidade, estas poderao ser dispostas na pia.

VI. MATERIAL E REAGENTES

Tabela 1 - Materiais

Materiais Capacidade Quantidade
Agitador magnético - 01
Barra magnética - 01
Bastéo de vidro - 01
Béquer 50 mL 01
Bureta 25 mL 01
Erlenmeyer 125 mL 02
Funil simples médio 01
Garra para bureta - 01
Pipeta volumétrica 10 mL 01
Pisseta 500 mL 01
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Tabela 2 - Reagentes em solucéo

Reagentes Concentracéo
Acido cloridrico (HCI) ~ 0,5 mol/L
Solucao de fenolftaleina [(CsHsOH)2 C202CesH4] 1%
Hidréxido de sédio (NaOH) ~ 0,5 mol/L

VIl. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

JEFFERY, G. H.; BASSET, J.; MENDHAM, J.; DENNEY, R. C.; VOGEL, A. I. Anélise quimica
guantitativa. 5.ed. Rio de Janeiro: Editora Guanabara Koogan S.A., 1992.

SILVA, R. R; NERILSON, B.; ROMEU, C. R. F.;Introducao a Quimica Experimental; Editora
McGraw - Hill; Sao Paulo; 1990.
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Experimento n29
I. ASSUNTO — Agua de hidratacao.

II. OBJETIVOS

1. Aprender a reconhecer e classificar um hidrato.

2. ldentificar os vapores liberados por uma substancia hidratada, quando submetida a um
aguecimento.

3. Determinar a porcentagem e a quantidade de matéria de agua (em mols), contida num
hidrato.

lIl. CONSIDERAGOES GERAIS

Certos compostos, quando expostos a umidade, formam cristais que contém moléculas de
agua em sua estrutura. Um exemplo é a massa utilizada para cobrir as paredes interiores de casas
e edificios. Ela contém cristais de sulfato de calcio, CaSO,, que é formado por duas moléculas de
agua e uma de CaSO.. A ligacao das moléculas de agua com esses cristais € fraca e a agua pode
ser retirada ao aquecermos os cristais. Se, depois de desidratados, eles forem expostos a umidade
novamente, a agua sera absorvida e voltara a se ligar aos cristais.

Algumas vezes, a desidratacéo de cristais causa altera¢des na cor da substancia. O sulfato
de cobre pentahidratado, por exemplo, que pode ser utilizado na agricultura como fungicida e
herbicida, forma cristais azuis cuja formula é CuS0O4-5H,0, indicando que ha cinco moléculas de
agua para cada molécula de CuSO4. Quando os cristais azuis sao aquecidos, a maior parte da agua
evapora e o solido, CuSQ., € branco. Se o deixarmos exposto ao ar, as moléculas de 4gua do ar se
ligardo novamente aos seus cristais e teremos novamente o0s cristais azuis de CuSO4-5H,0.

A tendéncia de certos compostos para reter umidade tem aplicagdes praticas. O cloreto de
célcio, CaCl,;, por exemplo, forma, entre outros compostos hidratados, o CaCl,-2H.0.
Comercialmente, encontramos materiais porosos contendo CacCl,, os quais, quando colocados em
ambientes umidos, retém a agua, reduzindo a umidade e retardando o crescimento do mofo.

Para estudar o comportamento das substancias em relacdo ao meio onde se encontram,
consideraremos as espécies que retém agua. O estudo dessas espécies requer o conhecimento de
conceitos fundamentais, como 0s que serédo vistos a seguir.

1. Hidratos: sao substancias constituidas de um composto e moléculas de agua. A maioria dos
hidratos contém moléculas de agua isoladas, sejam ligadas aos cétions por intermédio do atomo 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 agua € chamada 4gua de hidratagdo. Em outros casos, no entanto, além
da agua, ha desprendimento de outras substancias. Por exemplo, muitos cloretos de hidratos
desprendem HCI formando oxocloretos:

ScClz. 6H20¢) — ScOCl) + 2HClg) + 5H20(g)

A perda de agua de hidratacao 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
agua na atmosfera.
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2. Substancias eflorescentes: sdo substancias hidratadas que perdem sua agua de hidratacéo
espontaneamente. Isso se deve ao fato da pressédo de vapor do hidrato ser maior que a pressao
parcial de agua na atmosfera. Por exemplo, a pressdo de vapor do carbonato de sodio
decahidratado (Na.COs; -10H,0) geralmente ultrapassa a presséo de vapor da agua na atmosfera,
e, assim, esses compostos eflorescem, ou seja, perdem parte de sua agua de hidratacao e suas
superficies adquirem aparéncia pulverulenta.

3. Substancias dessecantes: sdo compostos que absorvem agua da atmosfera, podendo ser
usadas para secar outras substancias. Esses compostos sdo chamados de higroscopicos.
Exemplos: Sdlidos - CaCl,, P2Os e Liquido - H.SO4

Alguns tipos de dessecantes, pelo fato de absorverem grande quantidade de agua da atmosfera,
chegam a ser dissolvidos na sua propria agua de hidratacdo. Esses compostos sdo chamados
“deliqliescentes”. Exemplos: NaOH e KOH.

IV. PRE — LABORATORIO

1. Defina substancia:
1.1 Deligtiescente;
1.2 Eflorescente.
2. Explique como um hidrato perde a sua agua de hidratacédo através de aquecimento.
3. Uma amostra de 1,596g de Na.COs hidratado fornece, apds aquecimento, 0,591g de Na,COs
anidro. Calcule a quantidade de matéria (em mols) de agua presente em um mol de hidrato.

V. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

ATENCAO: Os cadinhos e os vidros de reldgio devem estar limpos e secos.

Experimento 1 — Deliquescéncia e Eflorescéncia

Selecione trés vidros de reldgio e numere-os. Apds a pesagem com as substancias indicadas nas
etapas a seguir, deixe-0s em observacao sobre a bancada durante uma hora e meia. Ao completar
0 tempo pese os vidros com as amostras novamente.

1. Com a balanca zerada, pese o vidro de reldgiol, e anote:

Massa do vidro de relégio 1 =

1.1 Sem tirar o vidro de relégio da balanca, pese aproximadamente 0,5 g de CaCO3; e anote o
resultado.

Massa do vidro de reldgio 1 + Mcacos =

Massa do vidro de relégio 1 + mcacos apos uma hora e meia =

Classificacdo da substancia:

%
0 Disposicao de residuos: Ao final deste experimento o CaCOs devera ser colocado em frasco
indicado pelo professor.

1.2 Repita este procedimento para as substancias Na,COs; -10H,O e CaCl, utilizando
respectivamente os vidros de reldgio 2 e 3.
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Massa do vidro de relégio 2 =
Massa do vidro de rel6gio 2 + Mazcos-10H20 =
Massa do vidro de rel6gio 2 + Mnazco310420 APOS uma hora e meia =
Classificacdo da substancia:

Massa do vidro de relégio 3 =
Massa do vidro de reldgio 3 + Mcaciz =
Massa do vidro relégio 3 + mcacz ap0s uma hora e meia =
Classificacdo da substancia:

o
A T4 Disposicdo de residuos: os residuos dos vidros de relogio 2 e 3 devem ser diluidos e
descartados na pia.

Experimento 2 — Reversibilidade de hidratacéo

1.1 Com o auxilio de uma espatula, adicione uma pequena quantidade (cerca de 0,5 g) de cristais
de CuSO4-5H,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 coloracdo 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 porc¢des e coloque
cada parte em um vidro de reldgio.

1.2 Deixe um dos vidros de reldgio contendo uma por¢do do CuS0O4-5H,0 aquecido, exposto ao ar,
durante 1 hora. No outro, adicione apenas uma ou duas gotas de agua destilada e anote o que
ocorreu nas distintas porgoes.

%
LT Disposicao de residuos: Os residuos de cobre devem ser descartados em recipiente indicado
pelo professor. Por favor, ndo utilize agua para remocdo do cobre presente no vidro de reldgio,
apenas retire 0 excesso com a espatula.

Experimento 3 — Calculo da porcentagem em massa e do numero de mol de agua no hidrato.

ATENCAO:
¢ A manipulacao do cadinho apds o aquecimento deve ser feita somente com pin¢a ou garra
metalica, para evitar que a gordura da sua méao influencie na pesagem.
e Cuidado para ndo provocar uma mudanca brusca de temperatura do cadinho, porque este
pode quebrar.

3.1 Seque em uma estufa a 110° C durante 10 minutos um cadinho previamente lavado. Ao
completar o tempo, retire-0, deixando-o esfriar até a temperatura ambiente.

3.2 Com a balanca zerada, pese o cadinho frio e anote o valor de sua massa.
Massa do cadinho vazio =

3.3 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 deveré estar escrito no rétulo do frasco
gue o contém.

Massa da amostra do hidrato = Massa molar do hidrato =

3.4 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

Quimica Experimental-Instituto de Quimica/lUFRN 55



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

Massa do cadinho + residuo =

3.5 Repita o procedimento do item 3.4 até obter duas pesagens constantes, porque assim voceé tera
a certeza que toda a agua de hidratacao foi removida.

Massa do cadinho + residuo apds o segundo aquecimento =

Massa do cadinho + residuo apdés o terceiro aquecimento =

3.6 Calcule:
A porcentagem de 4gua no hidrato:

A quantidade de matéria de dgua por mol de hidrato:

o
L T4 Disposicado de residuos: Como ndo ha ions de elevada toxicidade, este hidrato pode ser
descartado na pia.

Experimento 4 — Identificacdo da natureza dos vapores liberados

Com o auxilio de uma espéatula, coloque alguns cristais de MgCl,.6H,O (cerca de 0,5 g) em um
cadinho e leve ao aguecimento 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 0 que acontece quando o0 vapor entra em contato com o papel indicador.

Cite as substancias liberadas no aquecimento:
Equacione a reacdo ocorrida:

%
LT Disposicdo de residuos: Como ndo ha ions de elevada toxicidade, este hidrato pode ser
descartado na pia.

VI. MATERIAIS E REAGENTES

Tabela 1 - Materiais

Materiais Capacidade Quantidade
Basté&o de vidro - 01
Cadinho 30 mL 02
Espatula - 01
. . - 01
Fogareiro elétrico
Papel indicador - 01
Pinca de madeira - 01
Pinca de metal - 01
Pisseta 500 mL 01
Tela de amianto - 01
Vidro de relégio - 05
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Tabela 2 - Reagentes

Carbonato de calcio (CaCO3)

Carbonato de sodio decahidratado (Naz COs-10H20)
Cloreto de célcio (CaClz)

Cloreto de magnésio hexahidratado MgCl2 -6H20

Hidrato; sulfato de magnésio heptahidratado (MgSOa4-7H20)
Sulfato de cobre pentahidratado (CuSO4-5H20)
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Experimento n2 10
I. ASSUNTO — Estudo quantitativo sobre a velocidade das reac¢des quimicas.

II. OBJETIVOS

1. Verificar experimentalmente alguns fatores que determinam ou influenciam a velocidade de
uma reacao quimica
2. Determinar experimentalmente a velocidade de uma reacao e sua ordem.

lIl. CONSIDERACOES GERAIS

Como vivemos em um mundo de transformacdes quimicas, é imprescindivel sabermos se
essas transformagfes ocorrem em microssegundos, horas, dias ou anos.

Algumas reacdes sédo tao rapidas que é praticamente impossivel medir a sua velocidade,
enguanto outras sao extremamente lentas. Por isso, € de fundamental importancia conhecer o
tempo em que elas ocorrem. Portanto, sempre que falamos em velocidade estamos empregando a
variavel tempo. Sendo assim, € importante saber a velocidade com que uma reagdo ocorre e
estudar os fatores que podem altera-la. Por exemplo, € necessario determinar quanto tempo um
medicamento leva para produzir o efeito desejado, a duragdo de um agrotoxico no meio ambiente
ou o tempo em que um alimento se deteriora.

A velocidade de uma reacdo quimica pode ser definida como a mudanca na concentracao
de uma espécie divida pelo tempo que leva para a mudanca ocorrer e nos informa quéo rapidamente
a reacao ocorre. Ela pode ser quantificada, medindo-se a taxa de aparecimento de um produto ou
de desaparecimento de um reagente que € expressa em unidades de concentracao por unidade de
tempo. Estudar a velocidade de reagdo serve ndo apenas para medir 0 seu avango, mas também
esclarece o mecanismo pelo qual ela acontece. Considerando uma reacao hipotética A — B, sua
velocidade poderia ser calculada como a taxa de desaparecimento do reagente A ou como a taxa
de aparecimento do produto B. Sendo assim:

[Ales — [A]ly  —DA

velocidade média em relacdo a A = =
t,—t4 At

: . . [Bt2] — [Br1] _ AB

velocidade médiaemrelacGipaB=——"—"-—-=—

t, —t1 At
Existem varias técnicas para estudar essas velocidades. O procedimento geral é o de
separar parcelas do sistema reacional de tempos em tempos e analisa-las. Podem ser usados
também na analise, procedimentos convencionais, como a titulacao de um acido ou a formacéo de
precipitado. E mais conveniente, porém, encontrar alguma propriedade fisica ou quimica que se
modifique durante a reacéo, como: cor, indice de refracdo, atividade 6ptica, condutividade elétrica,

concentracao de ions de hidrogénio, potencial de um eletrodo apropriado e outras mais.

As observagfes experimentais indicam que a velocidade das reag6es quimicas é controlada
por vérios fatores. Quatro destes, como a concentragcdo dos reagentes, a temperatura, 0S
catalisadores e a natureza fisica dos reagentes sao os mais frequentemente estudados.

Ao estudar as reagfes quimicas, aprendemos que elas s6 ocorrem quando os reagentes
estdo em contato direto. A concentracdo é, portanto, de grande importancia na velocidade de uma
transformacao quimica.

Como regra geral, quanto maior for a concentracao dos reagentes, tanto mais rapidamente
se processa a reagdo. Isso se deve ao fato de que, ao se aumentar a concentragdo, 0 nimero de
moléculas por unidade de volume aumenta, tornando mais frequentes os choques entre as
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moléculas reagentes. Com a continuidade da reacao, a velocidade diminui até que os reagentes
sejam consumidos, transformando-se em produtos. Entre gases reagentes, uma variagdo na
pressdo significa uma mudanca na concentracdo e, consequentemente, uma variacdo na
velocidade da reacéo.

A temperatura influencia na velocidade das reacdes porque favorece um aumento na energia
cinética das moléculas, aumentando, assim, a quantidade e intensidade de choques entre as
moléculas dos reagentes.

Se cada colisdo resultasse numa reacdo quimica, todas elas seriam muito rapidas. A
explicacdo dada para uma variacao nas velocidades das reac8es se deve ao fato de que o conjunto
das moléculas reacionais possui energia cinética diferente, umas mais baixas, outras mais altas. E,
para que duas moléculas reajam entre si, € necessario que ao se encontrarem elas possuam uma
energia cinética igual ou superior a um valor determinado. Esse valor é chamado de energia de
ativagdo. Portanto, um aumento na temperatura, de maneira geral, causa um aumento na
velocidade de reacao, porque o calor fornecido faz com que haja um crescimento na energia cinética
média das moléculas reacionais, aumentando entdo o namero de colisbes efetivas. Assim, se vocé
ja fez massa de péao, deve ter verificado que ela cresce mais rapidamente na temperatura ambiente
do que numa temperatura mais baixa.

E rara a diminuic&o da velocidade de reacdo com o aumento da temperatura.

O catalisador é uma substancia que modifica a velocidade de uma reacdo quimica. O
processo de alteracéo da velocidade de reacdo (sem alteracdo da temperatura ou de outros fatores
analogos) é denominado catélise. Na maioria dos casos, o catalisador é utilizado para aumentar a
velocidade da reacdo, mas existem os que a retardam, os quais sdo chamados de inibidores.

Ao final da reacéo, o catalisador permanece quimicamente inalterado. Isso néo significa que
nao participe de uma ou mais etapas da transformacdo ou mesmo que modifique a forma com que
esta se realiza.

A eficiéncia de um catalisador em aumentar ou diminuir a velocidade de uma reagéo é
explicada em termos de um abaixamento ou um aumento da energia de ativacdo. A reducdo dessa
energia é alcancada ao se proporcionar um caminho alternativo de menor energia para a reagdo. A
Figura abaixo apresenta um gréafico de energia de ativagdo com e sem catalisador de uma reacao
exotérmica.

Reagdo nao catalisada

Reagao

Reagentes catalisada

Energia -

Produtos

Avango da reacao

Figura 1: Variagdo de energia potencial com o progresso de uma reagdo quimica.

Reacdes entre compostos sélidos sdo muito lentas. Isso se deve ao fato de que a superficie
de contato entre as moléculas é muito pequena. Assim, um reagente soOlido com particulas
pequenas ter4 uma maior velocidade de reaco. E por isso que para se acender um fogéo a lenha,
utiliza-se inicialmente lascas de madeira e s6 depois do fogo aceso colocam-se as toras, porque a
madeira finamente dividida queima mais rapido do que a inteira.

Nas transformacgdes em solugéo, a velocidade € maior do que em estado solido. J4 as que
envolvem reagentes gasosos sao mais rapidas do que em solucao.
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Porém, nao significa afirmar que toda reacdo, na qual um dos reagentes é gasoso, seja
instantanea. Como exemplo podemos citar as rea¢des de combustdo, que possuem velocidades
diferentes e o ferro que, quando exposto a atmosfera de oxigénio, demora anos para reagir,
dependendo das condig¢des propicias a corrosao. Ja os hidrocarbonetos em contato com o ar podem
provocar misturas explosivas.

Leis de velocidade

A velocidade de uma reacdo é quase sempre diretamente proporcional a concentracdo dos
reagentes, elevada a alguma poténcia, ou seja, V o« [A]" onde n é chamado de ordem da reacéo. A
lei de velocidade para uma reacdo nos mostra como a velocidade de uma reacado esta relacionada
as concentracfes dos reagentes. Empregando o calculo diferencial a lei de velocidade (o que nédo
faremos aqui), podemos obter uma expressao que relaciona a concentracdo com o tempo. Por
exemplo, para uma lei de velocidade de primeira ordem, definida como aquela cuja velocidade
depende da concentracédo de um reagente elevado a primeira poténcia (V = k[A] ) uma operacéo de
calculo chamada integracdo , transforma essa relacdo em uma equacdo que relaciona a
concentracao inicial de A, [Alo,com sua concentracdo a qualquer outro tempo t, [A]l: através da
expressao:

1n% =kt ou In[4], = In[A], — kt
t

gue tem a forma analoga a uma equacgédo de reta cujo coeficiente angular é igual a -k (em mol/L)
caso o tempo esteja em segundos. Portanto se os dados experimentais de varias medidas de [A]
feitas a varios tempos forem plotados desta maneira, e o grafico resultar em uma reta, a reacao
sera de primeira ordem. Nenhuma outra ordem de reagéo forneceria uma reta nestas condiges.

A equacdo relacionando concentracdo com tempo é diferente para diferentes ordens de
reacdo. Para uma reacdo de segunda ordem, definida como aquela cuja velocidade depende da
concentracdo de um reagente elevada a segunda poténcia ou a concentragdo de dois reagentes
diferentes, cada uma elevada a primeira poténcia, V = k[A]? ou V = k[A][B], a equacéo passa a Sser:

1

1
@, -,

Pelo mesmo raciocinio, o grafico de 1/[A]: versus t ser4 uma reta de coeficiente angular igual
a k se a reacéo for de segunda ordem.

Reacdo de Primeira Ordem -
Reagao de Segunda Crodem
In[}i],:I
™.
.
", e
™. .
= S inclinagdo = -k L -"‘"'f/
o \_ ka0= [) ‘-___d_..,--"'" Inclinagda = k
~ "
., =,
N, Do 11y
[k [x];
Inf=] = In[¥] ;- k1 o
; 1
Figura 2
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IV. PRE — LABORATORIO

1. Defina velocidade de reacéo.

2. Expligue o efeito dos seguintes fatores na velocidade de uma rea¢éo quimica:
2.1.1. Diluigéo.
2.1.2. Catalisador.
2.1.3. Temperatura.
2.1.4. Estado fisico dos reagentes.

3. Defina lei de velocidade de segunda ordem. Escreva a equacao que relaciona concentragao
com o tempo para uma reacao de segunda ordem.

V. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Influéncia da concentragcdo na velocidade da reacao

Para investigar como as variacdes de concentracdo afetam a velocidade de uma reacdo
usaremos uma reacao relogio classica conhecida como reagédo de Landolt que consiste na mistura
de duas solucdes:

Solucgédo A - solugéo acida de iodato de potassio e
Solugéo B - solugéo de bissulfito de sodio contendo amido.

Esta reacao consiste na oxidagao lenta do ion iodeto a iodo (eq.2), seguida da reducao rapida do
iodo novamente a iodeto (eq.3). O experimento foi planejado de modo a esgotar, depois de um certo
tempo o agente redutor, permitindo que prevaleca a reacdo lenta de oxidacdo do iodeto a iodo.

A etapa inicial da reacéo pode ser representada pela equacao (1) lenta:
I0s(ag) + 3HSOs(aq) — I(aq) + 3S04%(aq) + 3H*(aq) (lenta) (eq.1)

Como a concentracao dos ions iodato (I037) € maior que a concentragdo dos ions bissulfitos
(HSO3), os ions iodetos formados nesta reacdo, reagem com os ions iodatos restantes, formando
iodo:

5I(aq) + 10s(aq) + 6H*(aq) — 3lz(s) + 3H20(l) (lenta) (eq.2)

O iodo molecular, por sua vez, forma com o amido existente na solugdo complexos de
coloracédo azul. Esta reacéo, de forma simplificada, pode ser representada por:

I2(s) + I'(ag) + amido(aq) — amido-Is(aq) (r4pida) (eq.3)

Todo Figura 3 — Complexo entre o iodo e 0 amido (amilose + amilopectina).
A coloracdo azul intensa é desenvolvida apds a ocluséo do iodo nas
cadeias helicoidais da amilose.

Amido
amilose + amilopectina
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1. Prepare 4 tubos de ensaio com diferentes concentracdes de KlOs, de acordo com a tabela 1

abaixo:
Tabela 1
Numeracéo do Volume de solugéo de Volume de H20
tubo KlOs (2g/L) (mL) (mL)
1 2,50 0,00
2 2,00 0,50
3 1,50 1,00
4 1,00 1,50

2. Adicione ao primeiro tubo 5,00mL da solucdo de bissulfito de sédio com amido e dispare o
cronbmetro, imediatamente, agitando o tubo de ensaio em movimentos circulares.

Observacéo: Soé dispare o crondmetro no instante em que as soluc¢des entrarem em contato. Fique
atento pois algumas reacf6es podem ser muito rapidas.

3. Observe cuidadosamente o término da reacdo (caracterizado pelo aparecimento de uma
coloracao azul). Ao final da reacéo pare o crondmetro e determine o tempo, em segundos, da
reagdo. Anote os resultados na tabela 2 abaixo. Repita o procedimento para os tubos restantes
(numerados de 2 a 4).

Tabela 2

Numeracéo do tubo Volume de bissulfito Tempo da reacao (segundos)
adicionado (ml)
5,00
5,00
5,00
5,00

AIWIN|F

Determinacdo da ordem da reacédo

1. Calcule a concentragdo molar inicial do KIOs; em cada um dos tubos de ensaio e complete a
tabela 3 abaixo:

Tabela 3
Numeracao | [KIOs] mol L1 1/[KIOs] maoltL Ln ([KIOgz]) Velocidade da reagéo
do tubo [KIOs)/t (mol L1s1)
1
2
3
4

2. Construa os gréficos Ln[KIOs3] versus t e 1/[KIOs] versus t no espago abaixo.
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3. Discuta o que se observa nestes graficos. Pela analise dos gréaficos qual seria a ordem da reagéo

estudada?
4. Construa um gréafico mostrando a dependéncia da velocidade da reagdo com a concentracao.
Sera v versus [KIO3z] ou v versus [KIO3]??

5. Calcule o valor de k para a reacéo através do coeficiente angular da reta e compare com o valor
obtido algebricamente para o tubo #1

Valores de k a) obtido pelo gréfico =
b) obtido a partir do tubo #1 =

6. Discuta o que acontece com a velocidade da reacdo quando a concentracdo do reagente
diminui. Comente as dificuldades experimentais e os erros envolvidos.

Quimica Experimental-Instituto de Quimica/lUFRN 63



%
L T4 Disposicdo de residuos: os residuos desse experimento deverdo ser descartados em
recipiente indicado pelo professor.

VI. MATERIAIS E REAGENTES

Tabela 1 - Materiais

Materiais Capacidade Quantidade

Tubo de ensaio 50 mL 04
Pipeta graduada 5mL 02
Pipeta graduada 10 mL 01
Pipetador - 01
Pisseta 500 mL 01
Cronémetro - 01

Tabela 2 - Reagentes em solucdo

Reagentes
Solugdo A — Solucéo acida de iodato de potéssio — KIOs 2,0g/L de KlOz e 4,0ml| de H2SO4 3,0M

Solucéo B - Solucéo de bissulfito de sédio contendo amido - NaHSOs 2,0g/L de amido e 0,4g de bissulfito.
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Videos reldgio de iodo: http://www.youtube.com/watch?v=9JbWAye-0QY
http://www.youtube.com/watch?v=WAVbKVeZn34&feature=related
Artigo sobre reldgio de iodo: http://gnesc.sbg.org.br/online/gnescl16/v16 A10.pdf

Videos cinética quimica: http://www.youtube.com/watch?v=JkGnA64Vfo&feature=related

http://www.youtube.com/watch?v=VyrPkb k6qwé&feature=related

Reacdo entre iodo e amido:
http://www.fcfar.unesp.br/alimentos/bioguimica/praticas ch/teste amido.htm
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Experimenton2 11
I. ASSUNTO - Estudo qualitativo sobre o equilibrio quimico.

II. OBJETIVOS

1. Estudar alguns sistemas em equilibrio quimico.
2. Observar os efeitos causados pelas perturbacdes nestes sistemas em equilibrio.

lIl. CONSIDERAGOES GERAIS

O principio necessario para existir equilibrio quimico em uma solucéo é a reversibilidade da
reagdo envolvida. Isto é, a reacdo ocorre tanto no seu sentido direto como no inverso.

Por convencéo, o equilibrio pode ser representado com o simbolo (2), como mostrado
abaixo para hidrdlise da agua.

H.O 2 H + OH

Em uma situacdo de equilibrio quimico, as velocidades das reacdes direta e inversa sédo
equivalentes. Como consequéncia, as concentracdes de reagentes e produtos permanecerem
constantes ap6s um determinado intervalo de tempo que pode ser curto ou nao.

Uma vez representando o equilibrio quimico através do sinal (2), isso indica que temos duas
reagdes ocorrendo ao mesmo tempo. Chamamos de reacao direta aquela que acontece no sentido
da producdo de produtos. A outra reacao, denominada reacdo inversa € aquela que ocorre no
sentido da producao de reagentes.

Ao analisarmos a cinética do equilibrio quimico, podemos verificar a igualdade entre a
velocidade da reacgéo direta e a velocidade da reacéo inversa. Ao mesmo tempo em que 1 mol da
espécie H,O é consumido na producao de H* + OH" pela reagéo direta, 1 mol da mesma espécie
H>O é produzido pela reacéo inversa. Com isso a concentracao de H>O permanece constante.

4 velocidade
Vv
direta
—
v ' equilibrio

inversa
J.

»
>

temnpo
Figura 1: Velocidade das reacdes direta e inversa com o tempo.

Quase todas as reagfes quimicas consomem ou liberam energia (denominadas reac6es
endotérmicas e exotérmicas). No caso destas reacdes podemos olhar a energia como sendo um
dos reagentes ou produto e, pela adi¢cdo de energia ao sistema (por aquecimento) ou pela remogao
de energia do sistema (por resfriamento), podemos produzir um deslocamento no ponto de equilibrio
guimico. As concentracdes de reagentes e produtos mudam para refletir esse novo equilibrio.

Desde que as condi¢cdes sejam mantidas constantes, um sistema em estado de equilibrio
guimico ndo apresentard mudangas macroscopicas perceptiveis. Entretanto isto deixa de ser valido
guando h& modificacdo de alguma variavel do sistema (concentracdo, temperatura, volume, etc.).
Neste caso, o ponto de equilibrio se desloca em uma direcao que tende a compensar a modificacéo
sofrida. Esse comportamento pode ser resumido pelo principio geral que foi enunciado
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completamente pela primeira vez em 1884 pelo quimico francés Henri Louis Chatelier: “Uma reacao
guimica que tem seu equilibrio perturbado por alguma mudanca nas condi¢cdes prossegue em busca
de um novo estado de equilibrio na dire¢cdo que atenua, pelo menos parcialmente, essa mudanca”.

IV. PRE — LABORATORIO

1. Escreva uma reacao endotérmica genérica. Neste caso a energia estaria representada como
um reagente ou produto da reacao?

Expresse o principio de Le Chatelier com suas palavras.

Como serd afetada a quantidade de NO(g) na reacéo: N2O4(g) 2 2NO;(g) AH°=+56,9kJ por: a)
adicdo de N:O., b) abaixamento da pressao através do aumento de volume do recipiente, ¢)
elevacédo da temperatura e d) adicdo de um catalisador.

wn

V. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
DESLOCAMENTO DOS EQUILIBRIOS NAS REACOES ACIDO-BASE. EFEITO DO iON COMUM.
1. Equilibrio do ion cromato com o ion dicromato

1.1 Em um tubo de ensaio adicione 2,0mL de uma solug&o de cromato de potassio (K2CrO4) 0,1 M.
A seguir adicione gota a gota uma solugdo de &cido sulfurico 3,0M. Misture e observe as
mudancas.

1.2 Adicione a este mesmo tubo gotas de solu¢do de NaOH 0,5M, mexendo continuamente até que
uma mudanca ocorra. Anote suas observagoes.

1.3 Descarte as solu¢gdes em recipiente apropriado e lave os tubos de ensaio.

1.4 Qual a cor do ion cromato? E do ion dicromato?

1.5 Explique, com base no principio de Le Chételier como o equilibrio da reagdo cromato-dicromato
(mostrado abaixo) é afetado pela adigdo de um acido.

1.6 Explique o efeito exercido pela adi¢cdo do ion hidréxido, ainda que ele ndo apareca na reacao
global.

2CrOs#(ag.) + 2HzO" 2 Cr,07%(aq.) + 3H20(l)

cor

o
L T4 Disposicao de residuos: Compostos de cromo no estado de oxidagao 6+ sdo toxicos e ndo
devem ser descartados na pia. Por isso, cologue os residuos em um frasco indicado pelo professor.

2. Equilibrio &cido-fraco-base fraca dos indicadores

2.1 Coloque 3,0mL de agua em um tubo de ensaio. Adicione 2 gotas de alaranjado de metila (figura
1) a 4gua. Observe a coloracdo. Adicione a este mesmo tubo 3-4 gotas de HCI 0,5M. Observe.
Em seguida adicione 3-4 gotas de NaOH 0,5M ao mesmo tubo. Registre suas observacoes.

2.2 Estareacdo € reversivel? Qual a evidéncia experimental deste fato?

2.3 Expligue, com base no principio de Le Chéatelier como o equilibrio do indicador alaranjado de
metila (mostrado abaixo) é afetado pela adigdo de um &acido.

2.4 ldem, com a adicao de uma base.

Hin + HO 2 HO" + Inr
Vermelho laranja-amarelado
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(AM")
cor, vermedha

Ma” Dﬁ—@— _@_ — Na" %3—@— _C>= o

-—

N{CH;l 3k

————

e
Wm_@%_@_

M{CHs)s + H*

cor. amanala

Figura 2 — Equilibrio acido-base para o indicador alaranjado de metila.

LT Disposi¢ao de residuos: os residuos contendo alaranjado de metila devem ser descartados em frascos
indicados pelo professor.

3. Equilibrio &cido fraco-base fraca envolvendo acidos ou bases incolores

3.1Separe dois tubos de ensaio. Em cada um deles coloque 3,0 mL de solugdo amoniacal, NHs
(ag.) e 2-3 gotas de fenolftaleina. Em um dos tubos adicione uma solu¢cédo de NH4Cl 0,1M, gota
a gota, agite e observe. No outro tubo adicione a solucdo de HCI 0,5M gota a gota, agite e
observe. Em ambos o0s casos, anote quaisquer mudancas na cor da solugao.

3.2 Complete a equacéo para a reagdo da ambnia com a agua.

NHs; + H.O 2

3.3 Explique claramente como os equilibrios se deslocam quando ions NH4* (do NH4Cl) e H3O* (do
HCI) sdo adicionados.
3.4 Escreva a equacéo iénica para a reacao de NHs com HCI.

LT Disposicao de residuos: este residuo pode ser descartado na pia.

4. Efeito datemperatura

4.1 Transfira 3,0mL de solucdo amoniacal para um tubo de ensaio. Adicione 3 gotas de fenolftaleina
a esta solucdo. Observe. Aqueca cerca de 100mL de 4gua em um Béquer até 60°C. Desligue
o fogareiro. Com a ajuda da pinca de madeira, coloque o tubo de ensaio no banho Maria.
Observe. Retire o tubo do banho Maria, coloque-o de volta a estante e espere esfriar por alguns
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minutos. Enquanto isso prepare um banho de gelo (Agua + pedras de gelo em um béquer).
Coloqgue o tubo no banho de gelo. Observe.
4.2 Explique a variagédo de cor observada.

%
LT Disposicao de residuos: este residuo pode ser descartado na pia.

HO
O @/OH
(Lp
@]

Figura 3 — Equilibrio acido-base para o indicador fenolftaleina.

4.3 Baseado nos seus resultados, determine se a reagdo é endo ou exotérmica.
4.4 O que acontece com o valor da constante de equilibrio da reag&o de equilibrio de ionizagéo
da aménia quando o tubo de ensaio é aquecido? E quando é resfriado?

5. Equilibrio de solu¢bes saturadas

5.1  Adicione a um tubo de ensaio 4 mL de uma solucdo saturada de NaCl (5,4M). Observe. A
seguir adicione 2mL de solug&o concentrada de HCI (12M).

Atencéo: o HCI concentrado devera ser usado na capela. Tenha cuidado, pois ele pode
causar queimaduras sérias na pele e nos olhos. Use protecao para os olhos.

5.2 Observe e registre suas observacdes.

5.3 Determine o numero de mols de CI na solugéo inicial =
5.4  Calcule numero de mols total de CI- depois da adi¢cdo de 2,0 mL da solugéo 12M de HCI.
5.5 Explique o que vocé observa em termos de equilibrio da solucdo saturada.

%
LT Disposicao de residuos: este residuo pode ser descartado na pia.

VI. MATERIAIS E REAGENTES

Tabela 1 - Materiais

Materiais Capacidade Quantidade
Béquer 250mL 01
Béquer 100mL 01
Béquer 50mL 01
Pipeta graduada 5mL 02
Pipeta volumétrica 5mL 01
Pisseta 500 mL 01
Proveta 10 mL 01
Tubos de ensaio - 05
Termbmetro - 01
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Tabela 2 - Reagentes em solucéao

Reagentes

Solug&@o amoniacal (NH3OH)

Concentragéo

Acido Cloridrico (HCI) 0,5mol/L
Alaranjado de metila 0,1%

Cromato de potassio (K2CrQOas) 0,1 mol/L
Cloreto de amdnio (NH4Cl) 0,1mol/L
Cloreto de sddio (NacCl) 5,4 mol/L
Fenolftaleina 0,1%

Hidroxido de sédio (NaOH) 0,5mol/L
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