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PRATICA 1
INTRODUCAO A QUIMICA GERAL EXPERIMENTAL

INSTRUGOES GERAIS, NORMAS DE SEGURANGA E APRESENTACAO DE VIDRARIAS
E EQUIPAMENTOS DE LABORATORIO

1. INTRODUCAO

Este programa de laboratério foi concebido para fornecer ao aluno um primeiro contato
com as técnicas bésicas e os principais equipamentos e vidrarias de um laboratério de
Quimica. Além disto, os dados experimentais obtidos poderdo ser empregados para explorar
varios aspectos da quimica tedrica e descritiva. Frequentemente sera verificado que na
pratica, a teoria podera requerer um exame mais detalhado de um determinado problema, ou
ainda, exigir habilidades manuais do aluno.

A relacgdo entre a teoria e os trabalhos de laboratdrio é apresentada de forma a gerar uma
sinergia entre os aspectos experimentais e teoricos de diversos conceitos quimicos.

2. O RELATORIO

O relatério de um trabalho experimental tem como finalidade justificar os fatos que
motivaram a sua realizacdo, descrever a forma como o trabalho foi realizado e, atraves dos
resultados obtidos experimentalmente, interpretar conclusivamente a relacéo entre os dados
obtidos e os dados tedricos. Para que o relatorio torne-se compreensivel e reprodutivel, as
anotacOes devem ser claras, exatas e completas. A fim de descrever exatamente o que
aconteceu. Um bom relatério deve ser o mais simples possivel, de linguagem correta e ndo
prolixo ou ambiguo.

Em sintese, um relatério destina-se a:
- Explicar a experiéncia efetuada;

- Descrever os procedimentos e resultados experimentais;
- Discutir os resultados obtidos, apresentando os calculos, por ventura, efetuados.

Um relatério deve ser elaborado de tal forma que:
- QOutra pessoa possa repetir o trabalho efetuado com base nele;

- Qualquer pessoa possa perceber qual o objetivo do trabalho, o que se fez, quais foram
0s resultados obtidos e ter uma apreciacao critica dos resultados.



2.1. NORMAS PARA ELABORAR UM RELATORIO SEGUNDO A NORMA ABNT NBR
14724 (INFORMACAO E DOCUMENTAGCAO — TRABALHOS ACADEMICOS —
APRESENTACAO) E GUIA PARA NORMALIZAGCAO BIBLIOGRAFICA DE TRABALHOS
ACADEMICOS 22, EDICAO REVISTA, ATUALIZADA E AMPLIADA, UFOP, OURO PRETO,
SISTEMA DE BIBLIOTECAS E INFORMACAO, 2017 — DISPONIVEL EM:
HTTP://WWW.REPOSITORIO.UFOP.BR/IMAGE/GUIA-NORMALIZACAO-SISBIN.PDF, PAGINA
CONSULTADA EM 31/01/2019.

2.1.1. Instrugdes segundo a ABNT

Formato:

Os textos devem ser digitados ou datilografados em cor preta, podendo utilizar outras
cores somente para as ilustracbes. Se impresso, utilizar papel branco ou reciclado, no
formato A4 (21 cm x 29,7 cm).

Os elementos pré-textuais devem iniciar no anverso da folha, com excecdo dos dados
internacionais de catalogacdo-na-publicacdo que devem vir no verso da folha de rosto.
Recomenda-se que os elementos textuais e pos-textuais sejam digitados ou datilografados
no anverso e verso das folhas.

As margens devem ser: para o0 anverso, esquerda e superior de 3 cm e direita e inferior
de 2 cm; para o verso, direita e superior de 3 cm e esquerda e inferior de 2 cm.

Recomenda-se, quando digitado, a fonte tamanho 12 para todo o trabalho, inclusive
capa, excetuandose cita¢cbes com mais de trés linhas, notas de rodapé, paginacdo, dados
internacionais de catalogacdona-publicagéo, legendas e fontes das ilustragdes e das tabelas,
que devem ser em tamanho menor e uniforme.

Espacamento
Todo texto deve ser digitado ou datilografado com espacamento 1,5 entre as linhas,

excetuando-se as citacdes de mais de trés linhas, notas de rodapé, referéncias, legendas das
ilustracdes e das tabelas, natureza (tipo do trabalho, objetivo, nome da instituicdo a que é
submetido e area de concentracdo), que devem ser digitados ou datilografados em espaco
simples. As referéncias, ao final do trabalho, devem ser separadas entre si por um espaco
simples em branco.

Um relatério deveré ser composto por:

- Titulo: Deve ser claro e descritivo.

- ldentificacdo: Deve conter 0s nomes dos integrantes do grupo, o curso, a institui¢cdo
e a data da realizacdo do experimento.

- Objetivos: Deve conter uma descric¢do simples e clara dos objetivos do experimento
realizado.

- Introducéo: A introducdo deve ser uma descricdo concisa da historia e da teoria
relevante para o trabalho pratico. Podem ser adicionados esquemas, quando forem
relevantes. A introducdo ndo precisa ser extensa, nem cépia do roteiro, utilize
referéncias diferentes do roteiro de pratica. Se usar um livro ou artigo de uma revista,
ndo copie paragrafos inteiros; limite-se a extrair a informacdo relevante para o
relatorio. As referéncias bibliograficas devem ser inseridas no texto em numeros
arébicos e entre colchetes, e 0 mais proximo possivel a citacdo ([1], [2], [3], etc).
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Devem ser citadas e listadas de forma crescente. As referéncias completas devem
constar na Bibliografia do relatorio.

- Parte Experimental:

o Materiais utilizados: apresentacdo de todos os materiais, vidrarias e
equipamentos utilizados na realizacdo do experimento, exceto reagentes, na
forma de itens. Exemplo:

* Tubo de ensaio

= Béquer de 200 mL, 50 mL
= Bomba de vacuo

* Bico de Biinsen

= Centrifuga, etc.

o Reagentes utilizados
= Solucdo aquosa de hidroxido de sodio: [NaOH} 0,1 mol/L
= Sulfato de cobre pentaidratado: (CuSQO4.5H20)
= Agua destilada
= Alcool etilico anidro

N&o copie da apostila. Muitas vezes o procedimento é alterado no momento da
realizacdo do experimento. Registre exatamente a forma como o procedimento foi realizado.
Especifique todo o material utilizado, assim como os reagentes. Utilize os verbos em
linguagem impessoal. Por exemplo, prefira "Utilizou-se os seguintes materiais..." ou "Foram
utilizados os seguintes materiais..." ao invés de "Utilizamos os seguintes materiais..." ou
"Utilizei os seguintes materiais...". Neste item ndo se devem constar quaisquer observacoes
experimentais, pois, essas fazem parte dos Resultados e Discuss&o.

- Apresentacdo dos resultados experimentais — Resultados e discussdo: Sempre
que possivel, os resultados devem ser apresentados em tabelas para que uma futura
consulta ao seu trabalho seja facilitada. Cada tabela deve ser numerada para eventual
referéncia no texto e incluir uma breve descricdo do seu contetdo (ex: Tabela 2 —
Efeito do &cido cloridrico nas roupas dos estudantes que ndo usam jaleco). A primeira
linha de cada coluna da Tabela deve conter o0 nome, a quantidade e a respectiva
unidade de medida (ex. concentragdo mol.L™* ou mol/L).

o Célculos e Discussdo dos resultados: De uma maneira geral os calculos
devem ser apresentados de forma completa. Quando houver varios calculos
semelhantes, detalhar somente um deles e apresentar apenas o resultado final
para os demais. Os resultados finais dos calculos devem ser apresentados em
destaque e estar em concordancia com o erro calculado. A discusséo é uma
das partes mais importantes do relatério. As discussdes ndo sao
obrigatoriamente longas, mas devem ser completas e fundamentadas. Podem-
se discutir os calculos, conforme sdo apresentados. A discussao deve ser feita
do ponto de vista da avaliacdo dos resultados finais, do seu significado, da
sua precisdo e, quando possivel, da exatidao. Tente pensar sobre as possiveis
implicagdes dos resultados, relacionando-o0s com os objetivos do trabalho.

o Faca uma analise comparativa entre os resultados obtidos na préatica e 0s
resultados esperados e/ou publicados na literatura, indicando quando for o
caso, possiveis erros, alteracdes no experimento, etc. Discuta alteracdes
visuais como: mudanca de cor, aquecimento, formacdo de precipitado,
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emissdo de som ou luz, etc., e os resultados obtidos como: massa final,
rendimento, ponto de fusdo, analises, etc.

Conclus6es: As conclusdes devem ser descrigdes breves do que foi encontrado ou
demonstrado na aula pratica. E, por vezes, também apropriado incluir um resumo dos
resultados quantitativos. As conclusdes séo feitas com base nos objetivos do trabalho.

Bibliografia: A ultima parte do relatdrio deve ser uma lista de todas as referéncias
utilizadas, de acordo com a numeracéo dada ao longo da confeccdo do relatorio.

Adendo — Como fazer:

o Tabelas: O titulo das Tabelas deve aparecer na parte superior, precedido da

palavra designativa: Tabela, seguido de seu nimero de ordem de ocorréncia
no texto, em algarismos arabicos, travessdo e do respectivo titulo; a
construcdo das tabelas deve seguir as “Normas de Apresentacdo Tabular”
publicadas pelo IBGE. As tabelas, diferentemente dos quadros ndo devem ser
fechadas nas laterais, devendo apresentar tragos apenas na horizontal pra
dividir suas respectivas secoes, subsecoes e seus dados(vide Template).
Equacdes e formulas devem ser destacadas no texto e, se necessario,
numeradas com algarismos arabicos entre parénteses, alinhados a direita. Na
sequéncia normal do texto, é permitido o uso de uma entrelinha maior que
comporte seus elementos;

llustracéo, Figura ou Esquema: sua identificagcéo aparece na parte superior,
precedida da palavra designativa (Desenho, Esquema, Fluxograma, Gréfico,
Mapa ou outros), seguida de seu nimero de ordem de ocorréncia no texto, em
algarismos arabicos, travessdo e do respectivo titulo. Apds a ilustracdo, na
parte inferior, indicar a fonte consultada (elemento obrigatério, mesmo que
seja producdo do proprio autor), legenda, notas e outras informactes
necessarias a sua compreensdo (se houver). A ilustracdo deve ser citada no
texto e inserida o mais proximo possivel do texto a que se refere;

2.1.2. COMO FAZER UMA CITACAO BIBLIOGRAFICA

Para partes de livros:

AUTOR DA PUBLICACAO. Titulo: subtitulo. Edigdo. Local da publicagio (cidade):
Editora, data (ano). Volume (quando for o caso), paginas consultadas.

Ex

BIER, O. Bacteriologia e imunologia. 15ed. Sdo Paulo: Melhoramentos, 1970, p.
806-10, 817, 836.




- Para capitulos de livros:

AUTOR DO CAPITULDO. Titulo do capitulo. In: AUTOR DO LIVRO. Titulo: subtitulo do
livro. Edicdo. Local da publicacéo (cidade): Editora, data (ano). Volume (quando for o caso),
capitulo, paginas consultadas.

EX.
MULTZER, J. Basic Principles of Asymmetric Synthesis. In: PFALTZS, A.,
YAMAMOTO, H., JACOBSEN, E. N. (Ed.). Comprehensive Asymmetric
Catalysis — Supplement 1. New York: Springer-Verlag, 2003, p.215-45.

- Para fontes eletrénicas online:

AUTORIA. Titulo. Fonte (se for publicacdo periodica). Disponivel em <endereco
eletronico> Acesso em: data (dia, més, ano).

Ex.
UNITED STATES, Environmental Protection Agency, Official of Pesticides
Programs. Assesing health risks from pesticides. Disponivel em:
<http://www.epa.gov/pesticides/ citzens/riskascess.htm> Acesso em: 14jun.1999.

MINISTERIO DO DESENVOLVIMENTO INDUSTRIA E COMERCIO
EXTERIOR, Secretaria de Comércio Exterior. Exportacdo/Importacdo de
Terpenos. Disponivel em: <http://aliceweb.desenvolvimento.gov.br/> Acesso em:
16 jul.2002.

- Para citar documentos de patentes:

Numero do deposito de patente; AUTORIA. Titulo. Ano de depdsito

EX.
US20130110237A1; Thomas P. Schaer, Suzanne Stewart, Alexander M. Klibanov;
Antibacterial coatings that inhibit biofilm formation on implants. 2013

- Para citar artigos cientificos:

AUTORIA Titulo. Revista, Volume, numero, paginas, data da publicacdo. ISSN ou DOI

EX.
BOROUJENI, K. P.; JAFARINASAB, M. Polystyrene-supported pyridinium
chloroaluminate ionic liquid as a new heterogeneous Lewis acid catalyst for
Knoevenagel condensation. Journal of Chemical Research, n. 7, p. 429-431, Jul
2012. ISSN 1747-5198.

ATENCAO: Atente tanto para a formatagio (negrito, italico, maitsculas, etc.), quanto
para a pontuagdo. Estes elementos fazem parte da maneira correta de se fazer uma citagéo
bibliogréfica.


http://www.epa.gov/pesticides/%20citzens/riskascess.htm
http://aliceweb.desenvolvimento.gov.br/

Se vocé ainda tiver duvidas, ndo hesite em perguntar ao seu professor ou consulte um
livro sobre citagBes bibliograficas. Uma excelente recomendacdo disponivel na biblioteca
do ICEB/UFOP é a seguinte:

FRANCA, J. L. et al. Manual para normatizacéo de publicacfes técnico-cientificas. 5ed —
rev. Belo Horizonte: Ed. UFMG, 2001, 211p.

Sites Uteis na consulta de informacdes para os relatorios
www.periodicos.capes.gov.br/ - para acessar informacdes de artigos

www.inpi.gov.br,  https://worldwide.espacenet.com/,  https://patents.google.com/,
WWW.Wipo.int/, - para acessar documentos de patentes



http://www.periodicos.capes.gov.br/
http://www.inpi.gov.br/
https://worldwide.espacenet.com/
https://patents.google.com/
http://www.wipo.int/

EXEMPLO DE RELATORIO DE PRATICA E SUGESTAO DE BAREMA PARA
CORREGAO DESSES RELATORIOS

Distribuicdo da pontuacao dos relatorios

Secdo Aspectos avaliados Pontuacdo
Apresentacdo Estética na apresentacdo do relatério e formatacao 1,0
correta, seguindo as instrugdes da apostila de pratica;
Capa Com todas as informacGes importantes (vide template); 0,5
Resumo Conforme explicitado no roteiro do relatorio; 0,5
Introducéo Fundamentacéo tedrica de todos os assuntos envolvidos 15

na pratica, com referéncias bibliogréaficas consultadas e
expressas corretamente;

Objetivo Expresso de forma clara e objetiva; 0,5
Parte i) Materiais e reagentes: lista completa com 0,5
experimental respectivas especificagdes dos materiais

(marca, modelo, etc.) e reagentes (marca, grau
de pureza, etc.) utilizados na prética;
ii) Procedimentos: Texto compreensivo do 1,0
trabalho desenvolvido de modo que possa ser
reproduzido por outra pessoa. Montagem
experimental. Colocar desenhos e fotos
quando achar que Sa0 necessarios;
Resultados e  Apresentacdo de texto explicativo introdutoério 2,0
discusséo precedendo a apresentacédo dos resultados experimentais,
que, quando, pertinente, deve ser apresentado na forma
de tabelas e graficos;
Conclusao Conforme explicitado no roteiro do relatorio; 1,0
Referéncias  Conforme explicitado no roteiro do relatorio. 15

Sera considerado motivo de perda de pontuacdo: texto em secdo inapropriada, erro
gramatical, linguagem inapropriada, colocacdo incorreta de identificacdo de tabelas e
figuras, apresentacdo de medidas sem a respectiva unidade, utilizagdo inadequada de
algarismos significativos, falta de indicacdo de referéncias bibliogréaficas ou sua indicacao
incorreta.
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Resumo
No presente relatorio sdo descritos protocolos para a sintese do polication N, N-dodecil,

metil-polietilenimina.

Introducéo

Pesquisas na area de biomédicas, geralmente, necessitam de materiais isentos de
contaminacdo biologica. Para tanto, € muito comum o uso de substancias microbicidas,
capazes de matar virus e bactérias de forma eficaz. Isso pode ser conseguido pelo
revestimento da superficie de tais objetos com uma composicao polimérica impregnada com
biocidas, por exemplo, prata, ions de metais pesados, antibioticos, que gradualmente
lixiviam para o meio [1].

Essa estratégia, no entanto, é altamente limitada porque, eventualmente, o biocida
incorporado reduzira sua concentracdo aos poucos, além de que a liberagdo de biocidas
toxicos no ambiente é extremamente indesejavel.

Recentemente foi desenvolvido uma abordagem de recobrimento alternativa, sem a
liberagdo do revestimento baseado no uso de polications de hidrofobicidade, massa
molecular e carga especificamente pensados e projetados para se ligar covalentemente a
superficie de diversos tipos de materiais [2].

Nesses casos, a acdo microbicida parece ser um fendmeno fisico em que as cadeias
policatibnicas hidrofébicas, rigidas e eretas, parecem romper as membranas celulares
bacterianas ou as membranas lipidicas virais, matando assim 0s micrébios que entrarem em
contato com a superficie protegida por esses materiais [2].

Esse modo de ligacdo covalente, embora altamente eficaz, requer varias etapas de
modificacbes quimicas especificas da superficie [3] (vale ressaltar que essas superficies
covalentemente modificadas, embora mortais para as bactérias, parecem inofensivas as
células de mamiferos [4], o que é bom para sua seguran¢a humana).

No presente relatério, uma molécula atil no revestimento ndo covalente tem sua
sintese discutida aqui. Essa molécula conhecida como N,N-dodecil,metil-polietilenoimina
ou simplesmente por (DMPEI) € igualmente microbicida [2,5,6], € de facil obtencéo.

Objetivos

Sintese e caracterizacdo do composto DMPEI (N,N-dodecil,metil-polietilenoimina)



Materiais e Reagentes

« 1-Bromododecano (Sigma-Aldrich, cat. No. B65551)

« 1-Butanol (Sigma-Aldrich, cat. No. 360463)

* Acetona (Sigma-Aldrich, cat. No. 320110)

* lodometano (Sigma-Aldrich, cat. No. 289566)

* Metanol (Sigma-Aldrich, cat. No. 179337)

* PEI, solu¢do ramificada a 50% (p/p) em agua, peso molecular médio de 750 kDa (Sigma-
Aldrich, cat. No. 181978)

» K2CO3 (Sigma-Aldrich, No. de cat. 310263)

» alcool terc-amilico (Sigma-Aldrich, cat. No. 152463)

Equipamentos

* Condensador, junta 24/40

* Agitadores com aquecimento

* Espectrometro de RMN (Bruker, 300 MHz)
* baldo de fundo redondo, 250 ml

Procedimento
Sintese de N, N-dodecil, metil-PEI

Etapa 1:

A solucdo de PEI (20g) foi transferida para um béquer e a amostra foi congelada em
nitrogénio liquido por 5 minutos. Apo6s o congelamento, a amostra foi liofilizada por 5 dias.
O produto liofilizado foi transferido para um baldo de fundo redondo de 250 ml contendo
uma barra de agitacdo magnética revestida com Teflon. Foram adicionados 5,5 g de PEI
desidratado e 21 g (152 mmol) de K2COs. A mistura anterior foram transferidos 70 ml de
alcool terc-amilico e 90 ml de 1-bromododecano. Um condensador de bolas foi fixado ao
baldo (c.f. Figura 1) e a mistura foi aquecida em banho de 6leo até a temperatura de 100°C
por 96 horas. Apds esse periodo, a mistura foi resfriada a temperatura ambiente e em seguida

filtrada com auxilio de vacuo para a remocao dos sais de carbonato (c.f. Figura 2).

Etapa 2:
Apos filtrada, a solucdo foram adicionados 15 mL de iodometano. A mistura de

reacdo foi agitada a 60 ° C por 24 h em um frasco de tampa de rosca selado com parafilme.
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Ap0s esse periodo a mistura reacional resfriada até a temperatura ambiente seguida da adigdo
de acetano em excesso. O precipitado formado ap6s adicdo da acetona foi filtrado com
auxilio de vacuo (c.f. Figura 2) e lavado com acetona em excesso. O Sélido formado amarelo

claro foi armazenado em um dessecador durante a noite.

Figura 1: Montagem do esquema de refluxo da reacéo de sintese do DMPEI

Figura 2: Esquema da montagem da filtracdo a vacuo da reacéo de sintese do DMPEI

q substancia (JEI

b filtrada

e
T.
b
b

Funil de Buchner r+ dgo\/malcjju

kitassato J/

solugan
contendo impurezas

T

Resultados e discussao

O produto formado apresentou uma leve coloracdo amarelada, foi enviado para
caracterizacdo por analises de Ressonancia Magnética Nuclear, Infravermelho e
Espectrometria de Massas. O esquema da formagéo do produto a partir do polietileno imina

se encontra na Figura 3 abaixo. O rendimento final do produto foi de cerca de 90%.
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Figura 3: Representacdo esquematica da sintese do DMPEI. Os numeros de repeti¢do das
unidades monoméricas estao representados como X e y; a) 1-Bromododecane, K,COs, terc-amil
alcool, 95 °C; (b) lodometano, 60 °C.

C,,H H3C. + _-CyoH
NH2 HN/ 12" '25 HEC>N/ 12’25
a b
—_— —
N N + N
\(\/\N N N N
H/x y | “x y HSC/l X CHy '’y
C12H25 C12H25

A Tabela 1 apresenta o deslocamento dos sinais de hidrogénio do DMPEI, obtidos em
um espectrémetro de Ressonancia Magnética Nuclear de 300 MHz, utilizando cloroférmio

deuterado como solvente e tetrametilsilano como padréo interno.

Tabela 1: Atribuicdo dos sinais de Ressonancia Magnética Nuclear aos respectivos
hidrogénios do DMPEI

Deslocamento do sinal Atribuicdo
do H no espectro de HRMN
0.85-0.95 t, N-CH2-(CH2)10-CH3
1.1-15 br s, N-CH2-(CH2)10-CHs
3.3-4.0 br m, N-CH2-(CH2)10-CH3, N-CH3
Concluséo

A molécula N,N-dodecil,metil-polietilenoimina (DMPEI) foi preparada a partir do
precursor N,N-polietilenoimina (PEI) em alto rendimento (90%) em um processo de duas
etapas. O produto final foi caracterizado por analise de ressonancia magnética nuclear
confirmando a estrutura do DMPEI. Analises subsequentes de infravermelho e
espectrometria de massas estdo sendo aguardadas para confirmacdo indubitavel da estrutura

do polimero da sintese.
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3. NORMAS GERAIS DE SEGURANCA EM LABORATORIO

A0 executar uma experiéncia, vocé deve ter conhecimento das praticas e dos processos
usuais de trabalho no laboratdrio. Isto requer uma atencéo especial, pois neste curso espera-
se que vocé faca mais do que repetir uma sucessdo de operagdes indicadas. E necessério
conhecer bem o equipamento e o trabalho de laboratdrio para investigar com sucesso 0s
problemas apresentados. O sucesso de seu trabalho dependera, em grande parte, da sua
capacidade de seguir as sugestdes e conselhos do professor. Quando em duvida, consulte-o.

No laboratério, devem ser observadas as instrugdes e normas abaixo relacionadas, que
sdo fundamentais para a sua seguranca e dos demais colegas:

- Para iniciar os trabalhos: Ao realizar cada experiéncia leia antes as instrucdes
correspondentes. Consulte seu professor cada vez que ficar em divida sobre uma
atividade proposta.

- O laboratério ndo € lugar para brincadeiras: O laboratério é sempre um lugar para se
trabalhar com responsabilidade. As brincadeiras devem ficar para outro lugar mais
adequado. Trabalhe com atenc¢do, prudéncia e calma.

- Observe o material a ser utilizado: N&ao trabalhar com material imperfeito ou
defeituoso, principalmente os vidros que tenham pontas ou arestas cortantes.

- Cuidado com as substancias desconhecidas: Nunca se deve trabalhar com substancias
quimicas das quais ndo se conhecam as propriedades. Faca apenas as experiéncias
indicadas pelo seu professor.

- Nossa pele e alguns produtos quimicos ndo combinam: N&o toque nos produtos
quimicos. Caso alguma substancia caia na sua pele, lave imediatamente com bastante
agua e avise seu professor.

- Seja observador: E muito importante que vocé anote todas as observagbes e
conclusbes durante a realizacdo de uma atividade experimental. Esses dados
suportardo a confeccdo de seu relatorio.

- Substéncias inflamaveis: As substancias inflaméveis ndo devem ser aquecidas em
fogo direto. Pode-se fazer um aquecimento indireto em banho-maria.

- Mantenha limpa sua bancada de trabalho: Conserve sempre limpo seu material e sua
bancada de trabalho. Evite derramar liquido ou deixar cair solido no chdo ou na
bancada. Caso isto aconteca, lave imediatamente o local com bastante agua. Deixe
0S materiais da mesma maneira em que 0s encontrou no inicio da aula, limpos e
organizados.

- Ao final do trabalho: Ao sair do laboratdrio, lave as médos, verifique se os aparelhos
estdo desligados e se ndo ha torneiras de agua ou gés abertas.

- A sua seguranga em primeiro lugar: Quando vocé trabalhar com substancias
corrosivas, use sempre mascaras e luvas de borracha. Para tocar nestas substancias
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deve-se usar bastdo de vidro ou pingas. Em procedimentos que envolvam liberagéo
de vapores toxicos ou inflamaveis, utilize a capela.

E proibido entrar no laboratério sem jaleco: Use sempre jaleco, calgca comprida e
sapatos fechados nas aulas experimentais e tenha cuidado com os olhos e o rosto.
Cabelos longos devem estar presos para que imprevistos sejam minimizados.

Cada material em seu lugar: Sobre sua bancada, no laboratorio, deixe apenas o
material em uso; pastas e livros devem ficar em outro local apropriado.

Refeicdo ndo combina com laboratério: As refeicdes devem ser feitas na lanchonete.
NUNCA FUME, COMA OU BEBA NO LABORATORIO, pois pode ocorrer algum
tipo de contaminacao por substancias toxicas.

Mistura-se A + B ou B + A? Sempre que for necessario juntar ou misturar substancias
que reajam violentamente, deve-se fazé-lo com CUIDADO, verificando se é
necessario refrigeracdo e, 0 mais importante, em que ordem essas substancias devem
ser juntadas ou misturadas. Deve-se juntar acido a agua, NUNCA agua ao &cido.

N&o va se intoxicar: As substancias tdxicas devem ser manipuladas na capela ou
préxima de uma janela e, se as mesmas forem volateis (que se evaporam), deve-se
usar méascara adequada.

Cuidado com material inflaméavel: Toda vez que for necessario empregar fosforo ou
bico de Bunsen, deve-se verificar se nas proximidades h& algum frasco que contenha
liquido inflamavel. Se houver, deve ser afastado o méximo possivel. Pequenos
incéndios podem ser abafados com uma toalha.

Agquecimento: ndo aqueca tubos de ensaio com a boca virada para seu lado nem para
o lado de outra pessoa.

Cada frasco com sua tampa: Para ndo contaminar os reagentes, vocé nao deve trocar
as tampas dos recipientes. Nunca devolva ao frasco original um reagente que de l&
foi retirado ou utilizado numa reacéo.

Sistemas fechados: N&o aquecam, em nenhuma hipétese, substancias em sistemas
hermeticamente fechados.

Olha a higiene. Residuos no lixo: Vocé ndo deve jogar nas pias ou no chao resto de
reagente, fosforo ou pedaco de papel sujo. No laboratorio existem frascos ou cestos
de lixo destinados a receberem estes residuos.

Vocé ¢é afobado? Quando vocé aquecer material de vidro ou porcelana, conserve 0
rosto afastado, a fim de evitar que, pela quebra acidental, venha a ocorrer um grave
acidente, principalmente com os olhos. Lembre-se de que um vidro quente tem a
mesma aparéncia do vidro quando frio.

Gases, 0 que fazer? Nunca se deve aspirar gases ou vapores diretamente de um

recipiente, pois pode tratar-se de substancia toxica. Em vez disso, com a mao traga
um pouco do vapor ou gas até voceé.
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- Reagentes quimicos sdo perigosos: Nenhum reagente quimico deve ser provado ou
ingerido, a fim de testar seu gosto, pois pode tratar-se de um veneno.

- Em caso de acidentes: Comunique o incidente, IMEDIATAMENTE, ao professor.

3.1. SIMBOLOGIA DE RISCOS

O risco oferecido por uma substancia é indicado no rétulo de sua embalagem por icones
que atendem a padrdes internacionais. Estes icones sdo os Simbolos de Risco e sdo
apresentados em quadrados de fundo laranja ou branco.

O tipo de risco também é indicado, de maneira mais especifica, pelas chamadas Frases
de Risco. Elas sdo indicadas pela letra R seguida de nimeros ou combina¢do de nimeros.
As Frases de Seguranca indicam as medidas e precaucGes que devem ser tomadas no
manuseio desta mesma substancia. Elas sdo indicadas pela letra S seguida de nimeros ou
combinacg6es de numeros.

Observe o rotulo do &cido cloridrico que esté reproduzido na figura abaixo. Na parte em
laranja podemos ver desenhos. Estes sdo os simbolos de risco para esta substancia. Na parte
inferior a esquerda deste mesmo rétulo estdo as frases de risco R:34-37. Logo abaixo estéo
as frases de seguranca S:26-36-17-39-45. Verifique que tipo de risco esta substancia
apresenta e que tipo de providéncia deve ser tomada para manusea-la com seguranga.

Figura 1: Exemplo de rétulo de reagente quimico.

1509001 15014001 OlisAS 13001 T —
(Warning | : . ASSAY(HCI)o o 36.0-38.0%
B o e L T S et s Hydrochloric acid &2u, i "%
amage. May cause respiratory irritation. Wear protective %
gloves/ protective clothing/ eye protection/ face Residue after ignition (as sulfate).<0.0005%
protection. If in eyes, rinse cautiously with water for HCI Free chlorine(Cl)........
several minutes. Remove contact lenses, if present and Sulfate (SO.)
easy to do. Continue rinsing. Keep container tightly closed A AR RS R 2
in a dry and well-ventilated place. Containers which are M.W.: 36.46 Sulfite(SO,)... ... .....£0.0002%
opened must be carefully resealed and kept upright to CAS:7647-01-0 Iron (Fé).......... 0.00005%
preventisakngs: Characteristic: Colorless Copper (Cu) .. 0.00001%
transparent hydrogen chloride A’SE""): (As).... -000005%
aqieoisEslition LETET .....50.0002%
R:34-37 4 Lead (Pb) ... .£0.00002%
S: 26-36-17-39-45 A R
Xilong Chemical Co.,Ltd. (X Snaloliesl remgati
A ¥E
Add: NO.1-3, Xilong Middle Street, Chaoshan Road, %
Shantou City, Guangdong Province, Ch Net: 500mL v e

on vince, China
Made in China http:/iwww.xing.com Tel: +86-754-82481166

3.2. LEGENDA DOS SiIMBOLOS DE RISCOS

Nocive ao Meio Ambiente

Substéincias que ndo podem ser lancadas diretamente no esgoto por
causarem danos aos organismos aquaticos.

Precaucdo: devem ser tratadas (destruidas) convenientemente antes
de descartadas

Risco Biologico
o=y Este simbolo é usado em laboratérios que trabalham com
microorganismos e outros materiais de natureza bioldgica.

C Corrosivo.
-l Substiincias capazes de causar danos a pele e demais tecidos vivos.
=, Algumas causam danos aos equipamentos do laboratério.
&é Precaucdo: Evitar contato direto ou com o vestudrio, e inalacio dos
vapores.
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X Irritante ( Xi). Nocivo (Xn)

Substincias que, além de causar danos a pele, causam danos aos
olhos e mucosas.

Precaucdo: Evitar contato direto, incluindo inalagdo dos vapores.

T Toxico (T). Muito Taxico (T+)

Substiincias que, por inalacio ou absorcdo pela pele, provocam
danos a satide ou mesmo a morte.
Precaucdo: Evitar qualquer contato com o corpo humano e
observar cuidados especiais com produtos cancerigenos,
teratogénicos ou mutagénicos.

F Inflamavel (F). Extremamente Inflamavel (F+)
E% Substiincias que se incendeiam repentinamente e se queimam
" -
gé‘

rapidamente.
Precauciio: Manter longe de chamas faiscas e fontes de calor.

0 Oxidante.

Sdo substincias que desprendem oxigénio e favorecem a
combustio. Podem inflamar substincias combustiveis ou acelerar a
propagacéo de incéndio.

Precaucfo: Evitar qualquer contato com substincias combustiveis,
pois o incéndio pode ser favorecido dificultando a sua extincio.

E Explosivo.

Sio substincias que pela aciio de choque, percussio e fricgio,
produzem centelhas ou calor suficiente para iniciar um processo
destrutivo através de violenta liberacio de energia.

Precaucdo: Evitar atrito, choque, friccdo, formacao de faisca e acio
do calor.

3.3. ELIMINACAO E TRATAMENTO DE RESIDUOS

Os residuos obtidos nos procedimentos de laboratério deverdo ser eliminados de
acordo com as normas vigentes da UFOP. Em anexo se encontra as “NORMAS DE
GERENCIAMENTO DOS RESIDUOS QUIMICOS DO INSTITUTO DE CIENCIAS
EXATAS E BIOLOGICAS (ICEB) DA UNIVERSIDADE FEDERAL DE OURO PRETO
(UFOP).”
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4. EQUIPAMENTOS BASICOS DE LABORATORIO

Materiais de Porcelana
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“
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%@
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e

l |

J ! -
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]
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Funil de separacdo ou
funil de decantacédo
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Condensador reto
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é

Bico de Bunsen

Tripé de ferro

Tela de amianto

Materiais diversos e equipamentos

£

Pera insufladora

K"

N
o

Garrafa lavadeira ou

Pisseta

Pinca de madeira

Estante para tubos de
ensaio

ES

Suporte para funil

.
®

Manta de aquecimento

'S

/

Balanca de topo

hapa de aquecimento

C
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Bomba de VVacuo

e

Estufa

vg‘!

Capela de exaustao
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10.

EXERCICIOS

Quais sdo os Equipamentos de Protecdo Individual (EPI) de uso obrigatério em todas as
aulas dentro de um laboratério de Quimica?

Para que servem os dculos de seguranca? Eles protegem contra vapores ou gases danosos
aos olhos? Os 6culos corretivos podem substitui-los? Porque o uso de lentes de contato
ndo é recomendado?

Grande parte dos acidentes de laboratdrio ocorrem quando:

a) Pessoas experientes em técnicas de laboratdrio tentam um novo experimento?
b) Pessoas inexperientes usam produtos quimicos?

c) Regras de segurancga e praticas seguras nao sdo seguidas.

d) “Acidentes acontecem” além da vontade dos trabalhadores de laboratério

Durante uma emergéncia, vocé pessoalmente deveria ajudar uma pessoa ferida somente
se:

a) Os ferimentos forem graves

b) Vocé pode ajudar sem por a si mesmo em risco

c) Vocé tem treinamento especifico para ajudar a pessoa

d) Vocé tem certeza de como a vitima se feriu

O que fazer no caso de derramamento de uma substancia quimica na pele? E se o
derramamento ocorrer na roupa ou jaleco?

O que fazer caso uma substancia quimica entre em contato com os olhos?

Substancias quimicas volateis sao:

a) Muito reativas

b) Possuem uma baixa pressdo de vapor

c) Sao liquidos gque se vaporizam facilmente a pressdo e temperatura ambiente
d) S&o gases em temperaturas e pressao ambiente

Qual o termo que define que uma substancia causa cancer em humanos?
a) Carcinogéneo
b) Embriotoxina
c) Lacrimogénio
d) Teratogénico

Qual o termo que define que uma substéancia causa defeitos fisicos em embrides e fetos?
a) Carcinogéneo

b) Piroférico

c) Lacrimogéneo

d) Teratogénico

Qual termo que descreve que uma substancia induz a formacéo de lagrimas em uma
pessoa?
a) Piroforico
b) Embriotoxina
¢) Lacrimogéneo
d) Mutagénico
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11. Qual o termo que descreve um produto quimico armazenado sob temperaturas
extremamente baixas?
a) Piroforico
b) Criogénico
c) Lacrimogénio
d) Gas comprimido

12. Identificar todos os materiais utilizados nas montagens dos sistemas abaixo:

=T
—

()

saida de dgua
morna

Y

entrada de agua
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Nome Do Produto:

N-Hexano ReagentLabPlus™
Namero Do Produto: R-100903
NUMERO DO CAS: 110-54-3

Formula: CEH14

Peso Molecular: 86,18 g/mol
1L=0,080Kg

Especificagio/Speciication

Aparéncis (Cor) Incolor
Aparéncia (Forme) Liquido
indice De Refragdo N20/D 1.373- 1,377

Pureza (CG) >95%

A Ak Clean Quimica garante que, no momento da liberagdo da qualidade ou da
data posterior do resteste, este produto estd de acordo com a Publicagdo. Para
mais informagdes, entre em contato com o Servigo Técnico. O comprador deve
determinar a adequacdo do produto para seu uso particular. Consulte o verso da
fatura ou recibo de embalagem para obter termos adicionas e condices de
vends

Nome Do Produto:

AcquaTrial™ 5mg H20 ContenTitrant
Namero Do Produto: R-10.36.03.0001

1mL = ca. 5Smg H.0

Especificagio/Specification

Apsréndia (Cor) Msrrom escuro
Aperéncia (Forme) Liquido
Densidade & 20°C (g/mi) 21.200

Fator {mg H20 por mi de produto) 2500

A A¥ Clean Quimica gsrante que. no momento da lberagio da qusiidade ou da
data posterior do resteste, este produto est de acordo com a Publicagdo. Para
mes informages, entre em contsto com o Servigo Técnico. O comprador deve
determinar & adequacio do produto pars seu Lso perticuler. Consulte © verso da
fatura ou recho de embalsgem pars obter termos sdicionas & condigdes de
vends.

N-Hexano
ReagentLabPlus™

Reagent for General Use

R-10.09.03.0001

HEXANO
Hexane
HEXANE
Hexane
HEXANO

MADE IN BRAZIL

ACQOHEMISTRY®

Air Clean Quimica Ltda.

AvenidaPitagoras N°1712 Chacara Rio- Petropolis
Duque de Caxias -RJ/Brasil

Website: www.aircleanquimica.com.br

E-mail: techserv@aircleanquimica.com

AquaTrial™ smgH,0
ContenTitrant

Karl Fischer Reagent
R-10.36.03.0001

Reagents for Volumetric Karl Fischer Titration.
Free Pyridine, Free Methanol

Volumetrisches Reagenz fur die Kar-Fischer-
Dosierungsmethode. Pyridinfrei, Methanolfrei

Reactivo volumétrico para método de dosificacion
Karl Fischer. Exento de Piridina, Isento Metanol

Reagente volumétrico para método de dosagem
Karl Fischer. Isento de Piridina, Isento Metanol

MADE IN BRAZIL
ACQOHEMISTRY®

Air Clean Quimica Ltda.

AvenidaPitagoras N°1712 Chacara Rio- Petropolis
Duque de Caxias -RJ/Brasil

Website: www.aircleanquimica.com.br

E-mail: techserv@aircleanquimica.com

Palavra de adverténcia Perigo

Frases de Perigo

H225. Liquido e vapor faciimente inflamévess

H304, Pode ser mortal por ingestio e penetracio nas vias respratériss

H215, Provoca iritagdo cutines.

H238. Pode provocar sonokéncia ou vertigens.

H381. Suspeito de afetar a fertiidade ou © nascituro.

H73, Pode afetar os érglos (Sistema nervoso) spés exposicio prolongada ou
ingestio

ico para os organismos aquéticos com efeitos duradouros

Prevengio

P201. Pedi instrucdes especificas antes da utilzacdo

P210. Manter afastado do calor/faisca/chama abertal superficies quentes, Nao fumar.
P233. Manter o recipiente bem fechado.

P260. Nio resprar as poekas/ fumos/ gases/ névoas! vapores/ serossdis

P273. Evitar a libertacdo para o ambiente

P280. Usar luvas de protecdo/ vestudrio de protecdio/ protecdo ocular/

protecdo facial.

Resposta

P01 + P310. EM CASO DE INGESTAO; contate imedistamente um CENTRO DE
INFORMAGAO ANTIVENENOS ou um médico.

P331. NAO provocar o vémito.

P370 + P378 . Em caso de incéndio: para extinguir utiizar areia seca, um produto
quimico seco ou espuma resistente ac &lcool

Armazenagem

P403 + P233 Armazenar em local bem ventilado, Manter o recipiente bem fechado.

OSSO

Produto para uso exclusivo em Laboratério

Palavra de adverténcia Perigo

Frases de Perigo
H226 Liquido e vapor inflamévess.

H303 Pode ser perigoso por ingestso.

H304 Pode ser mortal por ingestdo e penetragio nas viss respiratérias.
H315 Provocs iritagio cutdnes.

H318 Provoca iritagio ocular grave.

H2332 Nocivo por inalagio.

H335 Pode provocsr initagio das vies respiratdrias

H373 Pode sfetar os drgios spds exposicio prolongada ou repetida.

H373 Pode sfeter os drgdos (Sitems nervoso central, Figado, Rins) apés exposigo
prolongadsa ou repetida por inslacio.

H401 Téxico para os organismos icos.
H412 Nocivo para os organismos aquiticos com efeitos duradouros

Prevengio

P210 Manter sfastado do calor/faisca/chama sberts! superficies quentes. Ndo fumer.

P260 No respirar as poeras/ fumos/ gases/ névoas/ vapores/aerossos.

P273 Evitar 8 libertag3o pars o ambiente.

P280 Usar protecio ocular/ protecio facial.

Resposta

P301 + P210 EM CASO DE INGESTAO: contste imedistsmente um CENTRO DE INFOR-
MACAO ANTIVENENOS ou um médico.

P331 NAO provocar o vémito.

Armazenagem

P403 + P233 . Armazenar em local bem ventisdo. Manter o recipiente bem fechado
Destruigio

P501. Eliminar o conteiido/ recipiente em instalsc3o aprovads de destruicio de residuos.

S

Produto para uso exclusivo em Laboratério
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PRATICA 2
NOTACAO CIENTI’FICA, ERROSE OPERAC;AO DE MEDIDAS

1. NOTACAO CIENTIFICA

Em trabalhos técnicos e cientificos muitas vezes é vantajoso representar os valores
através da chamada notacdo cientifica ao invés da notacdo decimal tradicional. Isso €
especialmente importante quando se trabalha com numeros muito grandes ou muito
pequenos e para simplificar algumas operacGes matematicas.

Na notacdo cientifica padrdo, um valor é escrito na forma A x 10", onde A é um numero
real (significativo), geralmente escrito com apenas um algarismo diferente de O antes da
virgula, e n é um namero inteiro.

Tabela 1. Alguns exemplos de notacao cientifica

Notacéo decimal Notacao cientifica
7 7x10°

300000 3,0x108

0,000154 1,54x10*

1230 1,230x10°
0,000000000000000000000000001673 1,673x10°%7

Frequentemente a notacao cientifica sera utilizada nas aulas de Quimica. Por isso alunos
devem buscar aprender como representar tal notacdo em suas calculadoras.

2. A INCERTEZA NA CIENCIA

A natureza intrinseca da observacdo cientifica traz consigo o fato de que em toda medida
que realizamos temos uma incerteza, pois é praticamente impossivel determinarmos o valor
verdadeiro de uma grandeza com certeza absoluta. Portanto, ao efetuarmos uma medida,
devemos fazé-la com maior grau de precisdo possivel e anota-la de maneira que reflita as
limitacGes dessa medida, ou seja, o qudo confiavel ela é. Por isso, em todo trabalho
experimental, devemos anotar os dados obtidos corretamente usando a notacéo cientifica e
expressando numericamente o erro associado a dada medida.

2.1. EXATIDAO E PRECISAO

Ao se fazer a medida (ou série de medidas) utilizando uma técnica qualquer, os valores
obtidos podem ou ndo serem proximos entre si e com o valor real da grandeza medida. Os
termos exatiddo e precisdo, usados como sinbnimos no dia a dia, possuem definigdes
distintas quando utilizados em um contexto cientifico.

Exatidao: A exatiddo de uma grandeza que foi medida € a correspondéncia entre o valor
medido (x) e o valor real (ou esperado) da grandeza (). Denota a proximidade de uma
medida do seu valor verdadeiro. A fidelidade da medida. Na pratica raramente se obtém uma
medida com exatiddo completa, mas quanto mais proximas as medidas do valor real melhor.
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Pode-se avaliar a exatiddao de uma Unica medida, mas mais comumente se faz uma série de
medidas e determina-se a exatidao da média dos valores obtidos.

Precisdo: A precisdo de uma grandeza é a concordancia entre varias medidas feitas
sobre a grandeza. A precisdo indica o grau de dispersdo do resultado e estd associada a
repetitividade (baixa variacdo entre medidas consecutivas) e reprodutibilidade
(concordancia entre medidas da mesma grandeza realizadas em diferentes ocasides) da
medida. Somente se pode falar de precisdo quando se faz diversas medidas (replicata) da
grandeza.

E muito dificil obter exatiddo sem precisdo; porém, uma boa precisio ndo garante uma
boa exatiddo. N&o obstante, o analista sempre procura resultados repetitiveis e reprodutiveis,
pois quanto maior a precisdo, maior é a chance de se obter boa exatidao.

A Figura 1 ilustra os conceitos de exatiddo e precisdo em uma medida cujo valor
verdadeiro € igual a 3.

Figura 1. Conjuntos de medidas que ilustram os conceitos de precisdo e exatidao:

Inexato e Exato e Preciso e Preciso e
Impreciso Impreciso Inexato Exato

2.1. Tipos DE ERROS

Os dados obtidos através de medidas sdo sempre acompanhados de erros devidos ao
sistema que esta sendo medido, ao instrumento de medida e ao operador. O conhecimento
destes erros permite a correta avaliacdo da confiabilidade dos dados e do seu real significado.

Duas classes de erros podem afetar a precisdo e a exatiddo de uma medida: os erros
determinados (ou sistematicos) e os erros indeterminados (ou aleatorios).

2.1.1. Erros determinados ou sistematicos

Os erros determinados sdo aqueles que possuem causas definidas e sdo localizaveis,
afetando principalmente a exatiddo de uma medida. Podem ser minimizados, eliminados ou
utilizados para corrigir a medida. Os erros determinados mais importantes sao:

e Erros instrumentais: originarios de imperfeicoes ou defeitos nos instrumentos e

vidrarias utilizados para realizar a medida. Por exemplo: falta de calibracdo ou
calibracéo incorreta, defeitos construtivos, desgaste, etc.;
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e Erros de reagentes e solventes: devidos a impurezas ou ataque dos recipientes por
reagentes, solventes ou solugoes;

e Erros do método: estes erros tém suas origens no método ou metodologia utilizado,
que podem promover amostragens incompletas, perdas por solubilidade, perdas em
transferéncias, etc. S&o inerentes ao método e independem de qudo bem o analista
trabalhe.

e Erros de operacdo: erros fisicos e associados a manipulacdo; sdo geralmente
independentes dos instrumentos e utensilios utilizados e ndo tem qualquer relacdo
com o sistema quimico. Suas grandezas, geralmente desconhecidas, dependem mais
do analista do que de outro fator. Por exemplo: uso de recipientes descobertos, a
perda de material por efervescéncia, a lavagem malfeita da vidraria ou dos
precipitados, o tempo insuficiente de aquecimento, erros de célculo. Os iniciantes,
por falta de habilidade e de compreensdo do processo, podem cometer erros
operacionais sérios sem deles se aperceberem, mas, ao ganharem experiéncia e
conhecimentos, tais erros sdo reduzidos a propor¢des minimas;

e Erros pessoais: estes erros sao devidos a deficiéncias do analista. Alguns derivados
da inabilidade do operador em fazer certas observagfes com exatiddo, como o
julgamento correto da mudanca de cor nas titulagdes que usam indicadores visuais.
Outros sdo erros de predisposi¢do. Estes surgem quando a questdo é decidir qual
fracdo de uma escala deve ser registrada: o operador tende a escolher aquela que
tornar o resultado mais proximo da medida anterior.

2.1.2. Erros indeterminados

A segunda classe de erros sdo os indeterminados ou aleatorios afetam a preciséo,
representando a INCERTEZA que ocorre em cada medida. Eles séo resultantes de flutuacoes
em sucessivas medidas feitas pelo mesmo operador nas melhores condicfes possiveis. Eles
sdo derivados de pequenas variacBes nos instrumentos, no sistema ou no operador. Como
estes erros sao devidos ao acaso, ndo podem ser previstos, mas podem ser avaliados através
de tratamento estatistico dos dados.

A influéncia dos erros indeterminados é indicada pela precisdo da medida, que é descrita
pelo desvio padrdo da média de uma série de medidas feitas sob condi¢des idénticas. A
precisdo da medida ndo da informacdo de quao exata foi a medida, a menos que se disponha
de um namero muito grande delas. Porém € possivel, com certo grau de confianca, avaliar o
intervalo dentro do qual se encontra o melhor valor da grandeza; esse intervalo é denominado
intervalo de confianca da medida. Obviamente, € impossivel eliminar todos os erros devidos
ao acaso. Entretanto, o analista deve procurar minimiza-los até atingir um nivel de
insignificancia toleravel.

2.2. MINIMIZANDO OS ERROS

Embora seja impossivel eliminar completamente todos os erros associados a uma
operacdo ou medida, é importante tentar minimiza-los ao maximo. Existem diversas
maneiras de reduzir os erros em uma operacao, sendo alguns deles:

e Medigdes em replicatas: a realizacdo de multiplas medi¢des de uma mesma grandeza
ou amostra é o suficiente para aumentar a exatiddo e, principalmente, precisdo de
uma operacdo. Nestes casos toma-se como valor a média aritmética simples
(Equacdo 1) das medidas realizadas. Quanto maior o nimero de replicatas maior
tende a ser a precisdo da medida. Nas praticas cotidianas de laboratérios geralmente
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se utiliza trés ou cinco replicatas (triplicata e quintuplicata, respectivamente), mas
em alguns casos podem ser necessarios mais replicatas.

7= X1+xX+x3++X; _ > x; (1)

N N
onde x é a média; x; € o valor damedidaie N é o nimero de medidas realizadas.

e Calibragdo dos instrumentos: para eliminar ou minimizar os erros instrumentais
deve-se fazer calibragdes dos instrumentos, equipamentos e vidrarias utilizadas em
determinada operagéo.

e Utilizacdo de um branco: tem como objetivo determinar erros devido a impurezas
dos reagentes e contaminacgdes dos instrumentos que podem afetar uma operacao.
Consiste em realizar exatamente 0s mesmos procedimentos utilizados na operagéo
real, mas sem o uso do reagente ou analito cujo efeito se deseja observar/medir. O
resultado obtido com o branco é subtraido dos resultados da medida real. Esse
método é aplicavel apenas em alguns casos.

e Uso de um padréo para comparacdo: tem como objetivo determinar especialmente
erros sistematicos. Consiste em analisar uma amostra padrdo, com propriedades
(massa, concentracdo, etc.) previamente determinadas, juntamente com as amostras
real. Desta forma, qualquer diferenca entre o valor real (padronizado) do padréo e o
medido permite conhecer o erro envolvido, o qual pode entdo ser levado em
consideragdo para as amostras reais.

2.3. AVALIACAO E TRATAMENTO MATEMATICO DOS ERROS

Como dito anteriormente, ao realizar uma operacdo ou medida, deve-se ter 0 maior
cuidado possivel para minimizar os erros. Entretanto, € impossivel eliminar completamente
os erros. Desta forma, em qualquer medida se torna importante representar a certeza que se
tem em relacdo a seu valor. Ou seja, é importante representar o erro ou incerteza da medida.

A primeira maneira de fazer isso € representar a medida com o numero correto de
algarismos significativos.

O numero de algarismos significativos de uma medida expressa a precisdo com a qual
ela foi realizada. Por exemplo, se a medida do comprimento de uma mesa for expresso como
sendo del00 cm, isso significa que sua medida foi realizada com uma régua (ou outro
método) com incerteza nessa medida esta na casa do cent feita com uma régua de uma
medida. Se dissermos que uma mesa mede 120cm, isto indica que a medimos até proximo
ao centimetro, enquanto 102,4cm indica uma medida até o décimo de centimetro. No
primeiro caso temos trés algarismos significativos e no Gltimo caso temos quatro.

O numero de algarismos significativos de uma medida expressa a precisdo com a qual
ela foi realizada. Por exemplo, se a medida do comprimento de uma mesa for expressa como
sendo del00 cm, isso significa que sua medida foi realizada com uma régua (ou outro
método) com incerteza na casa do centimetro. Se a mesma medida for expressa como 100,0
cm, quer dizer que a incerteza nesse caso esta na casa do milimetro (0,1 cm). No primeiro
caso a medida foi expressa com trés algarismos significativos, enquanto na segunda foram
quatro. O altimo algarismo significativo é o chamada algarismo duvidoso.

O numero zero é um algarismo significativo exceto quando esta situado a esquerda do
primeiro algarismo diferente de zero. Assim, no numero 7,0026, os dois zeros s&o
significativos enquanto que no nimero 0,00940 os trés zeros a esquerda ndo sdo algarismos
significativos, sdo apenas determinantes de ordem de grandeza, enquanto o da direita é
significativo.
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Para saber com quantos algarismos significativos uma medida deve ser representada
deve-se observar a sensibilidade (erro absoluto) do instrumento utilizado (no caso de uma
Unica medida) ou pelo desvio padrdo (no caso de maltiplas medidas). Por exemplo, se a
massa de um corpo de dois gramas € medida com uma balanca que fornece uma precisao de
+ 0,1q, deve-se representa-la por 2,0 g. Neste caso, 0 zero é significativo, pois é o resultado
de uma medida. Entretanto, se fosse necessario expressar esta mesma massa em miligramas
(mg) ou em microgramas (ug), poderiamos cometer um erro ao escrevermos,
respectivamente, 2000 mg ou 2000000 pg. Em ambos os casos apenas o primeiro zero apos
o digito 2 € significativo, uma vez que o instrumento em que foi realizada a medida confere
apenas dois algarismos significativos a medida. Nestes casos, deve-se expressar o resultado
utilizando-se a notagdo cientifica. Pelo exemplo acima citado, a notacdo adequada a ser
adotada seria 2,0x10% mg ou 2,0x10° pg.

Tabela 2. Exemplos de algarismos significativos e nota¢io exponencial

Medida Notacdo Exponencial N° de algarismos significativos
0,0062g 6,2x10%g 2
0,0602g 6,02x10%g 3
0,6200g 6,200x10g 4
0,62¢g 6,2x10"g 2
40,2409 4,0240x10'g 5
400,240g 4,00240x10%g 6

Erro absoluto: Quando se efetua uma medida com o auxilio de um instrumento (por
exemplo, uma balanca, régua, pipeta, bureta, etc), é importante especificar o erro
correspondente. Este é o denominado erro absoluto.

As vidrarias utilizadas em um laborat6rio de quimica para medidas de volume dividem-
se em graduadas e volumétricas. O erro absoluto dos equipamentos graduados é dado como
a metade da menor divisdo apresentada por ele. Ja os instrumentos volumétricos tém erros
fornecidos pelo fabricante que podem estar gravados na propria vidraria ou estar tabelado
(Tabela 3).

Tabela 3. Erros tipicos para vidraria volumétrica

Volume (mL) Baldo Volumétrico (desvio) Bureta (desvio) Pipeta (desvio)

0,5 + 0,006
1 +0,02 + 0,006
2 +0,02 + 0,006
3 + 0,01
4 +0,01
5 + 0,02 +0,01 +0,01
10 +0,02 + 0,02 + 0,02
15 + 0,03
20 + 0,03
25 + 0,03 + 0,03 + 0,03
50 + 0,05 + 0,05 + 0,05
100 + 0,08 +0,10 + 0,05

200 +0,10

250 +0,12

500 + 0,20

1000 + 0,30

2000 + 0,50
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No caso de uma medida de massa, o erro € aquele indicado na balanca utilizada ou, se
ndo houver tal indicagdo, pelo nimero de casas depois da virgula dado pela balanga. Assim,
para uma balanca que permite ler até a segunda casa ap0s a virgula, o erro absoluto da medida
¢ £0,01 g. Por exemplo, suponha que uma substancia foi pesada utilizando-se esta balanca,
a massa encontrada foi igual a 3,44g. O resultado expresso com o erro da medida sera:

m = (3,4440,01) g

Erro relativo: E definido em termos de erro absoluto de acordo com a equagio:

By =3t @)
Onde: Er = erro relativo; Ea = erro absoluto e Vim = medida
No caso da massa do exemplo anterior, o erro relativo € dado por:
Er=i=%=0,003
V, 3,44
O erro relativo também pode ser expresso em termos percentuais:
E% = E, x100 (3)

Neste caso, o0 erro do exemplo anterior tem o valor de 0,3%
Em muitos casos, especialmente em processos analiticos (como titulacBes) e quando se

tem um numero maior de medidas, é mais interessante trabalhar com o desvio padrdo no
lugar do erro absoluto de cada medida. O desvio padréo (s) é definido como:

_ [2Zilxi=x%)?
s= | = (4)
onde x é a média; x; é o valor da medida i e N é o nimero de medidas realizadas.
As calculadoras cientificas permitem trabalhar com dados estatisticos e possuem a
funcgéo de desvio padréo.

De forma similar aos erros relativos, também pode-se utilizar os conceitos de desvio
padréo relativo (sr) e 0 desvio padréo percentual (s%), dados pelas equagdes a seguir.

S, = — s% = s,x100 (5)

Vi

Como padréo, erros e desvios sao representados com apenas um algarismo significativo.
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2.4. OPERACOES MATEMATICAS ENVOLVENDO ALGARISMOS SIGNIFICATIVOS

Em muitos casos € preciso realizar operacdes matemaéticas utilizando valores com
diferentes nimeros de algarismos significativos, e é necessario determinar o nimero de
algarismos significativos adequados para o resultado. Para fazer isso utiliza-se as seguintes
regras:

e Adigdo ou Subtracdo: o resultado deve ser arredondado no sentindo de conter o
mesmo numero de algarismos significativos posteriores a virgula do que o fator
com menor numero de algarismos significativos ap6s a mesma. Exemplos:

3,86 +29,3+0918=34,078 = notacdo correta = 34,1

29,3456 — 19,11 =10,2356 = notagdo correta = 10,24

e Multiplicagio ou Divisao: o resultado de ser arredondado no sentido de conter o
mesmo numero de algarismos significativos que o fator de menor nimero total de
algarismos significativos. Exemplos:

3,356 x3,3=11,0748 = notacdo correta =11

4,256 + 3,11 =1,3684 = notacgdo correta =1,37

OBS: numeros puros, que ndo sao provenientes de uma medida, possuem ndmero
infinito de algarismos significativos, ndo sendo necessario representa-los ou leva-los em
conta nas operagdes matematicas. Por exemplo, considere que foram realizadas trés medidas
de volume com os resultados 10,1, 10,3 e 10,15 mililitros e deseja-se determinar o volume
médio. Neste caso o célculo seria:

_ 10,1+10,3+ 10,15
X = 3 = 10,1833 = 10,2

O numero 3 no denominador é um namero puro, portanto ndo deve ser utilizado para
determinar o nimero de algarismos significativos

2.5. PROPAGACAO DE ERROS

Muitas vezes também é necessario realizar operagdes matematicas com medidas com
diferentes erros e encontrar qual o erro do resultado. Esse procedimento é chamado de
propagacio de erros. E importante notar que um erro jamais diminui devido a operaces
matematicas, ndo importa se trata-se de uma soma, subtracdo, multiplicacéo ou divisao.

e Adicdo ou subtracdo: o erro do resultado é a soma dos erros absolutos de cada
medida. Para uma aplicacdo mais imediata e menos rigorosa pode-se considerar que
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numa adi¢ao ou subtracdo, o termo com menor nimero de casas decimais determina
0 nimero de casas decimais do resultado. Considerando Y =A+B -C

E,(Y)=E, +Eg +E; (6)
Assim, na operacdo mostrada abaixo temos:
(43,7 £ 0,1)g + (3,85 + 0,05)g - (0,923 + 0,002)g = (46,627 + 0,152)g > 46,6 + 0,2
O resultado deve ter assim apenas uma casa decimal.

e Multiplicacéo ou diviséo: o erro do resultado sera a soma dos erros relativos de cada
uma das medidas envolvidas. Considerando Y=AxB/C, temos:

Ev _Ea L Ep | Ec

Y A B C

(7)

Analisemos, por exemplo, o calculo de densidade, onde a massa e o volume de uma
substancia sdo dados abaixo:

m = (43,297 + 0,0012)g
V = (25,00 + 0,05)mL

O erro relativo da massa € de 0,002% e do volume 0,2%. O erro da densidade devera
ser de 0,202%. Assim:

_ (43,297 +0,002%) g
"~ (25,00 £ 0,2%) mL

p =1,732gmL™1+0,202% = (1,732 £ 0,003) gmL™*

Também aqui € possivel trabalhar de modo mais simplificado considerando que numa
multiplicacdo ou divisdo o termo com maior erro relativo determina a ordem de grandeza do
erro relativo do resultado. Ou ainda, se aceita que numa multiplicacdo ou diviséo o termo
com menor nimero de algarismos significativos determina o nimero de algarismos
significativos do resultado.

Mais corretamente, quando se esta trabalhando com os desvios padrfes, a propagagédo
de erros é dada pelas equacdes:

- Soma ou subtragio (Y=A+B-C): sy = +/s2 + 52 + 52 (8)

T 5 s Sy Sa 2 Sp 2 Sc 2
- Multiplicagéo ou diviséo (Y=AxB/C): v = (7) +(E) +(?) (9)
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3. OPERAGOES DE MEDIDAS

O resultado de um experimento depende muito das operacfes de medidas envolvidas.
Para isso € necessario que se aprenda a utilizar os instrumentos corretamente.

3.1. MEDIDAS DE VOLUME

Em laboratorio sdo utilizadas as vidrarias graduadas e volumeétricas para fazer as
medidas de volumes. De modo geral, para medidas aproximadas de volume (com precisao
intermediaria) sdo usadas provetas ou pipetas graduadas, enquanto que para medidas mais
precisas sdo utilizadas buretas, pipetas volumétricas e bal6es volumétricos.

A medida do volume é feita comparando-se o nivel do mesmo com a graduagdo marcada
na parede do recipiente. A leitura do nivel para liquidos transparentes deve ser feita na parte
inferior do menisco e devemos posicionar o nivel dos nossos olhos perpendicularmente a
escala onde se encontra 0 menisco correspondente ao liquido a ser medido. Este
procedimento evita o erro de paralaxe.

Figura 2. Leitura do menisco em uma proveta

Leitura correta do menisco —_—

|

Em alguns casos, quando utilizando liquidos orgéanicos, o menisco pode aparecer
invertido. Neste caso a leitura é feita na parte superior do menisco. Quando o liquido a ser
medido é opaco, ndo permitindo a visualizacdo do menisco, a leitura é feita pela posicao da
fronteira visivel do liquido.

3.1.1. Uso da Pipeta

Para utilizar uma pipeta é necessario o uso de um acessorio para realizar a suc¢éo do
liquido, sendo os mais comuns a pera e o pipetador (ou pro-pipeta). A pipeta a ser utilizada
deve estar limpa e seca (ou ambientada). Jamais se deve pipetar com a boca.

As etapas a serem seguidas na utilizagéo da pipeta:

1. Encher a pipeta com succdo. Nesta operacdo a ponta da pipeta deve estar sempre
mergulhada no liquido;
Se necessario, fechar a extremidade superior da pipeta com o dedo indicador;
Ajustar o nivel do menisco a marca de calibracao (evitar erro de paralaxe);

Deixar escoar o liquido pipetado no recipiente destinado, tocando a ponta da pipeta
nas paredes do recipiente. No caso de pipetas marcadas com dois tracos na parte
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superior deve-se apenas esperar alguns segundos para o completo escoamento do
liquido, devendo o liquido residual ser desprezado (ndo deve ser ‘soprado’). Pipetas
com apenas um traco devem ser sopradas.

Figura 3. Pipetas graduada e volumétrica.
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3.1.2. Uso da Bureta

As buretas sdo recipientes volumétricos, usados para escoar volumes varidveis de
liquido e empregadas geralmente em titulacGes. Apesar de ser uma vidraria graduada,
permitindo medida de volumes distintos, ela possui erro comparavel ao de vidrarias
volumétricas. Ao utilizar uma bureta as etapas abaixo descritas devem ser seguidas:
Verificar se a torneira, caso seja de vidro esmerilhado, esta lubrificada;

Fazer ambiente na bureta, se ndo estiver seca;

Encher a bureta e verificar se nenhuma bolha de ar ficou retida no seu interior;

A Wb

Fixar a bureta ao suporte, com o auxilio de uma garra, de forma a manté-la na
posicao vertical;

5. Zerar a bureta (evitar erro de paralaxe);

A leitura do volume escoado de uma bureta é uma medida relativa. Assim, do mesmo
modo que ela foi zerada deve-se ler o volume escoado (atencdo para evitar erro de paralaxe).

Figura 4. Método correto de segurar a torneira de uma bureta.

TD
2rC
ml,
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3.1.3. Uso do baldo volumétrico

BalGes volumétricos medem um volume exato a uma determinada temperatura
(geralmente 20°C), podendo ser usado sem erro aprecidvel em temperaturas de mais ou
menos 8 °C acima ou abaixo da indicada. Usado principalmente para o preparo de solucdes,
quando se deseja uma concentracdo a mais exata possivel. Seu uso sera melhor detalhado
em pratica posterior.

3.2. MEDIDAS DE MASSA

As massas de substancias sdo medidas com o uso de balancas com diferentes precisdes.
As mais comuns nos laboratérios de quimica sdo as chamadas balangas semi-analiticas (2-3
casas decimais) e analiticas (4-5 casas decimais). Alguns cuidados devem ser tomados ao se
utilizar uma balanca:

- As substancias quimicas ndo devem jamais ser pesadas diretamente nos pratos da
balanca e sim sobre papel apropriado ou num recipiente qualquer (como béquer,
pesa-filtro, vidro relogio, capsula de porcelana, etc.) previamente pesado.

- Toda balanca tem um limite de massa que ela suporta. Jamais se deve colocar
nela uma massa maior do que a indicada;

- Antes e ap0s a pesagem deve-se se certificar que a balanca esteja limpa.

A utilizacdo da balanca sera explicada detalhadamente pelo(a) professor(a).

3.3. MEDIDA DE TEMPERATURA

Em laboratérios de quimica os termémetros mais utilizados sdo os de mercurio, que
contém em seu interior mercdrio liquido de cor prata, mas termdémetros com outros tipos de
liquidos (como alcool com corante) e digitais tém sido cada vez mais utilizado devido a
toxicidade do mercurio.

Ao medir a temperatura de um liquido, o bulbo do term&metro deve ser introduzido no
liquido. Quando a altura de mercurio (ou similar) no interior do termémetro estabilizar (2 a
3 minutos) pode-se fazer a leitura da temperatura, evitando-se erro de paralaxe.

4. OBJETIVOS

Realizar algumas medidas e expressar corretamente os resultados obtidos com o0s
respectivos erros.
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MATERIAIS E REAGENTES

5.1. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

e Balanca analitica (x1);

e Pipeta volumétrica de 10,00 mL (x1);
e Baldo volumétrico de 50,0 mL (x1);
e Pipeta graduada de 10,0 mL (x1);

e Proveta de vidro de 50,0 mL (x1);

e Proveta de plastico de 10,0 mL (x1);

5.2. SOLUCOES E REAGENTES

e Agua destilada.

PROCEDIMENTO

6.1. ALGUMAS MEDIDAS DE VOLUMES

1. Anotar, com os respectivos erros, o0 volume maximo que pode ser medido atraves de
cada um dos aparelhos disponiveis em sua bancada. Consulte a Tabela 2.1, quando
necessario.

Instrumento Capacidade/mL Erro do instrumento/mL

Baldo Volumétrico

Bureta

Pipeta Graduada

Proveta de 50mL

Proveta de 10mL

2. Medir cinquenta mililitros de agua destilada em uma proveta e transferir totalmente
para um baldo volumétrico. Note se houve alguma diferenca, explique e anote
corretamente o resultado. Tente explicar o resultado com base na exatiddo dos
instrumentos utilizados.
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3. Transferir seguidamente para uma proveta de cinquenta mililitros os seguintes
volumes de agua destilada usando os instrumentos indicados na tabela abaixo com

0S Seus respectivos erros.

Volume/mL Instrumento Erro do instrumento/mL
) Bureta
5 Pipeta graduada
10 Proveta

4. Ler e anotar corretamente o volume total de agua destilada contido na proveta de
cingtenta mililitros. Qual o valor teorico resultante da soma dos volumes
adicionados? Qual o erro na medida do volume como feito acima? Qual o valor
pratico medido na proveta? Explique se houve alguma eventual diferenca.

Volume teérico/mL

Volume pratico/mL

6.2. DETERMINAGCAO DA DENSIDADE

1. Pese em balanca analitica uma proveta de 10,0 mL vazia, anotando o valor medido;
Preencha a proveta com 10,0 mL de agua (ou outro liquido indicado pelo professor);
3. Pese novamente a proveta, agora cheia, e anote a massa. Pela diferenca das massas

da proveta vazia e cheia, determine a massa do liquido;

4. Calcular a densidade do liquido, com o nudmero adequado de algarismos

significativos e com o erro.

Medida

Instrumento

Erro

Massa (g)

Volume (mL)

Densidade (g mL™)
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a)
b)

c)
d)

€)

a)
b)

c)

a)

c)
d)

e)

a)

c)
d)

€)

a)
b)

c)

EXERCICIOS

Determine o numero de algarismos significativos e reescreva-os utilizando notagéo
exponencial:

50,00g;
0,00501m ;
0,0100mm ;
0,50L;
250,0mL.

Ordenar as seguintes medidas em ordem crescente de precisao:

(1,0+0,1)mL;
(2,00 +0,01)mL;
(200 + 1)mL;
(9,8 + 0,5)cma3.

Converta 5,0g/cm3 em:

g/mL;
g/L;
g/m3;
kg/mL;
kg/L.

Certo sélido tem uma densidade de 10,71g/cm3. Qual o volume ocupado por 155¢g deste
solido?

Calcule a massa molecular de cada uma das substancias abaixo, expressando o resultado
corretamente (ndo se esqueca das unidades):

CaSOq;
Na2S04.10H20;
MgCly;
KMnOyg;

FeCO3

Calcule, expressando corretamente o resultado (com o nimero apropriado de algarismos
significativos), a concentragdo (em mol L) de:

10,00 g de CuSO4.5H20 em 250,0 mL de solucéo;

15,0 g de AgNO3 em 500 mL de solugéo;
25 g de CoCl,.6H20 em 0,25 L de solucéo.
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PRATICA 3
PROCESSOS DE SEPARAC;AO E PURI FICAC;AO

1. INTRODUCAO

Varias substancias sdo encontradas na natureza sob forma de misturas de dois ou mais
componentes. Da mesma forma, quando preparamos compostos no laboratorio,
frequentemente obtemos misturas nas quais as substancias componentes retém sua
identidade e suas propriedades fundamentais. Estas misturas podem ser homogéneas ou
heterogéneas, dependendo de elas apresentarem uma Unica fase ou mais de uma fase,
respectivamente. Por exemplo, o alcool e a &gua formam uma mistura homogénea, mas agua
e gasolina sdo classificadas como uma mistura heterogénea.

Se um dos componentes de uma mistura estiver presente numa quantidade muito maior
que 0s outros componentes, a mistura pode ser considerada como uma substancia impura e
0S componentes em menores quantidades sdo considerados como impurezas. Um dos
problemas frequentemente encontrados num laboratério de quimica é a separacdo dos
componentes de uma mistura, incluindo a purificacdo de substancias impuras.

H& basicamente dois tipos de processos de separa¢do: 0S processos mecanicos e 0s
processos fisicos. Nos processos mecanicos de separacdo ndo ocorrem transformacoes
fisicas ou quimicas das substancias, e, geralmente, sdo utilizados para separar misturas
heterogéneas. Alguns exemplos de processos mecanicos sdo a catacdo, a peneiracdo, a
decantacdo, a centrifugacao e a filtracdo. Por outro lado, nos processos fisicos de separacdo
ocorrem transformacdes fisicas das substancias, como por exemplo, a mudanca de estado
liquido para gasoso de uma determinada substancia. Esses processos de separagdo sdo mais
eficientes e, geralmente, sdo usados para separar misturas homogéneas e para purificar
substancias. Alguns exemplos sdo: dissolucao fracionada, recristalizacéo, fuséo fracionada,
sublimacéo, destilacdo simples e fracionada, etc.

Para saber mais, consulte:

1. CASSIDY, H. G. Methods of separation and tests for purity. Journal of Chemical
Education, v. 23, n. 9, p. 427, 1946/09/01 1946. ISSN 0021-9584. Disponivel em: <
https://doi.org/10.1021/ed023p427 >.

2. CASSIDY, H. G. The nature of separation processes. Journal of Chemical Education, v.
27, n. 5 p. 241, 1950/05/01 1950. ISSN 0021-9584. Disponivel em: <
https://doi.org/10.1021/ed027p241 >.

3. VOGEL, A. I. Quimica analitica qualitativa. Ed. Mestre Jou, 1981. ISBN
9788587068019.

4. BURSTEN, B. E. Quimica: a ciéncia central. PRENTICE HALL BRASIL, 2005. ISBN
9788587918420.

5. ZUBRICK, J. W.; DA SILVA, E. C.; DE MELLO CARDOSO, M. J. E. Manual de
Sobrevivéncia No Laboratério de Quimica Organica: Guia de Técnicas Para O Aluno
(6a. Ed.). Grupo Gen - LTC, 2000. ISBN 9788521627975

6. AHLUWALIA, V. K. Laboratory Techniques in Organic Chemistry. I.X. International
Publishing House Pvt. Limited, 2010. ISBN 9788188237326

7. VOGEL, A. I; FURNISS, B. S. Vogel's Textbook of Practical Organic Chemistry,
Including Qualitative Organic Analysis. English Language Book Society Longman, 1980
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2. OBJETIVOS

3.

Realizar a separacdo dos componentes de algumas misturas utilizando diferentes
processos de separacao.

MATERIAIS E REAGENTES

3.1. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

Béquer de vidro de 100 mL (x3);
Tubos de ensaio (x2);

Suporte para tubos de ensaio (x1);
Papel de filtro (x3);

Pisseta (x1);

Kitasato de 250 ou 500 mL (x1);
Funil de Buchner (x1);

Funil raiado (x1);

Bal&o de fundo redondo (x1);
Condensador reto (x1);
Erlenmeyer de 100 mL (x1)
Termdmetro (x1);

Bico de Bunsen (x1);

Bomba de vacuo (x1);

Manta de aquecimento (x1);
Tripé (x1);

Placa de ceramica (x1);

Vidro de relégio (x1);

Mangueiras de silicone.

3.2. SOLUCOES E REAGENTES

Agua destilada;

Acido benzoico;

Sulfato de cobre Il (s6lido e em solucéo);
Solucéo de hidroxido de sodio;

Silica.
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4. PROCEDIMENTO

4.1. FILTRACOES SIMPLES

A filtracdo € o processo utilizado para a separacdo de uma mistura heterogénea formada
por solidos suspensos em liquidos. Certas rea¢des quimicas que ocorrem em solucao formam
solidos insollveis chamados precipitados. No laboratorio, estes precipitados sdo geralmente
separados da mistura através de filtragdo com um papel de filtro. O liquido que passa pelo
papel é chamado de filtrado e o sélido que permanece no filtro é o residuo ou precipitado.

Experimento 1: No suporte para tubos de ensaio existem dois tubos de ensaio. Um deles
contém uma solucdo de sulfato de cobre (1), enquanto o outro uma solucéo de hidroxido de
sodio. Transferir as solucdes para um béquer de 100 mL e em seguida agitar a solucéo
resultante com um bastéo de vidro e observar os resultados. Esperar alguns instantes para
que o precipitado formado possa se decantar.

Preparar um papel de filtro dobrando-o pela metade e dobrando-o novamente pela
metade. Abrir o cone de papel e encaixar no funil. Umedecer todo o papel de filtro com agua
destilada com o auxilio da garrafa lavadeira e de um bastdo de vidro.

Agitar a mistura do béquer e transferir para o funil com a ajuda de um bastéo de vidro,
tomando o cuidado de n&o encher demais o cone do papel de filtro. Apoés a filtracéo ter se
completado, retirar o papel de filtro e deixar secar em sua bancada.

4.2. FILTRACOES A VACUO E PURIFICACAO POR RECRISTALIZACAO

Quando uma das substancias que comp&em uma mistura é menos sollvel que a outra e
se encontra em maior quantidade, a substancia mais soltvel pode, as vezes, ser separada
simplesmente lavando-se a mistura. Entretanto, pelo fato de os cristais do produto desejado
frequentemente apresentam impurezas em seu interior (inclusdo), é melhor preparar uma
solucdo da mistura dessa substancia e precipitar novamente o componente desejado. Em
muitos casos este componente é menos solivel em uma solucgéo fria do que em uma solucao
guente. Assim, pode-se preparar uma solucao a quente da mistura, e rapidamente executar
uma filtracdo de forma que a matéria insollvel a quente seja retida no papel de filtro. Apds
resfriamento, as impurezas solGveis permanecerdo em solucdo desde que estejam presentes
em pequenas quantidades ou tenham solubilidades relativamente elevadas na solucéo fria. O
precipitado desejado fica entdo retido no filtro.

Uma das maneiras de se acelerar o processo de filtracdo € reduzindo-se a pressao dos
sistemas, o0 que pode ser feito atraves da aplicacdo de vacuo. Esta modalidade de filtracdo
pode ser alcangada conectando-se o frasco de kitasato a uma trompa de dgua ou a uma bomba
de vécuo.

Experimento 2: Um béquer de 100 mL contém uma certa quantidade da mistura de
acido benzoico/sulfato de cobre/silica. Adicione a este béquer cerca de 30 mL de &gua e
aqueca a suspensao tomando cuidado para que a mesma ndo entre em ebuli¢do. Retirar do
aquecimento, deixar a mistura em repouso por alguns instantes e efetuar a filtracdo a vacuo.
Transferir o filtrado para um béquer e deixar em repouso em banho de gelo. Observar o que
acontece. Separar novamente o precipitado por filtracdo a vacuo e deixar para secar em sua
bancada.
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4.3. PURIFICACOES POR SUBLIMACAO

Certas substancias solidas podem se volatilizar e voltar a condensar sob a forma sélida
sem passar pelo estado liquido. Este ciclo é chamado de sublimacdo. Quando um dos
componentes de uma mistura pode sublimar, esta propriedade pode ser utilizada para separa-
lo da mistura.

Experimento 3: Um béquer de 100 mL contém uma mistura de &cido benzoico e silica.
Cobrir o béquer com um vidro de relégio. Aquecer em fogo bem baixo até que um dos
componentes sublime. Identificar o sélido sublimado.

4.4. DESTILACAO SIMPLES

A destilagdo é um processo fisico de separacdo e purificacdo de uma mistura
homogénea, que consiste em aquecer a mistura até o ponto de ebulicdo de uma das
substancias, condensa-la e recolhé-la. Para se separar uma mistura liquida, é necessario que
seus componentes tenham temperaturas de ebulicdo diferentes. A agua e o alcool, por
exemplo, sdo completamente misciveis e tdo semelhantes na maioria de suas propriedades
fisicas que sua separacdo apresenta algumas dificuldades. O alcool ferve a 78°C e a agua sO
o faz a 100°C, portanto é possivel, separa-los, ja que o alcool fervera primeiro. Na verdade
ndo se consegue uma separacdo completa por uma Unica destilacdo porque ambos os liquidos
tém pressdes de vapor consideraveis em todas as temperaturas no intervalo de 78 a 100°C,
de forma que o alcool separado sempre contém um pouco de dgua. Uma melhor purificacédo
pode ser obtida através de uma destilacdo fracionada.

Quando se tenta separar dois liquidos por destilacdo fracionada, surge as vezes a
dificuldade de que ambos formem uma mistura de ponto de ebuli¢cdo constante. Neste caso
a mistura recebe 0 nome de azedtropo (ou mistura azeotropica). Em tais casos, um dos
liquidos que resultam da destilacdo fracionada serd a mistura de ponto de ebuligdo constante.

De fato, este € 0 caso para a mistura de alcool e agua, mas como a mistura azeotrdpica
contém 96% de alcool, a separacdo é satisfatoria para muitas finalidades.

Experimento 4: Preparar uma montagem de destilagdo. Utilizando-se um baldo de
destilacdo de 500mL destilar cerca de 100mL da mistura homogénea que estiver em sua
bancada. A destilacdo deve ser efetuada a uma velocidade tal que o destilado seja recolhido
a uma taxa de duas a trés gotas por segundo. Recolher o destilado.

4.5, PURIFICACAO DE LIQUIDOS IMISCIVEIS COM DENSIDADES DIFERENTES

Quando dois ou mais liquidos sdo imisciveis entre si e possuem densidades diferentes,
esses podem ser separados uns dos outros devido a essas duas caracteristicas. Uma mistura
classica e que ainda pode representar um grande problema ambiental é a mistura dgua/éleo.
Frequentemente o Gleo utilizado em fritura nas cozinhas é descartado juntamente com o
esgoto de uso doméstico. Esse 6leo, além de ter a capacidade de induzir ao entupimento do
encanamento doméstico, quando chega aos mananciais pode representar um perigo
ambiental, uma vez que altera sensivelmente as caracteristicas dos rios e lagoas.

Experimento 5: Em um béquer (A) de 100mL mega cerca de 30 mL de agua destilada.
Em outro béquer (B) de 100mL mega 30mL de hexano. Misture o béquer (A) no béquer (B)
e verta o conteido em um funil de separacdo. Tampe o funil e agite mistura. Vire o funil de
cabeca para baixo ainda com a tampa bem fixada e libere aos poucos a pressao formada no
interior abrindo aos poucos a torneira do funil. Deixei o funil descansando em um suporte
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por cerca de 5 minutos. Retire a tampa do funil e libere o liquido de maior densidade pela
parte de baixo do funil em um béquer adequado. O liquido de menor densidade devera ser
vertido em um béquer adequado pela parte superior do funil.

(TENTAR ADICIONAR CORANTES LIPOFILICOS E HIDROFILICOS NA MISTURA ARA
FAZER A SEPARAQAO UTILIZANDO CORES; OU I0DO NA AGUA PARA DEMONSTRAR
O EFEITO DA EXTRAQAO POR SOLVENTE)

5. EXERCICIOS

1. O que é mistura? E o que é uma substancia pura?

2. Escrever a equacdo da reacdo efetuada na pratica do item 2.1 e identificar o
precipitado formado.

3. No processo de filtracdo a vacuo e purificacdo por recristalizacdo, qual é o residuo
da primeira fracdo? Que substancia permanece em solucdo? Qual propriedade do
acido benzoico permitiu a separacéo?

4. Com relagdo ao processo de purifica¢do por sublimagéo, responda:
a) Qual foi a substancia separada?

b) Qual a propriedade necessaria de um componente para que se possa fazer esta
separacao?

c) Qual seria o procedimento adequado caso a substancia separada fosse liquida?
d) Dé dois exemplos de outras substancias que sao capazes de sublimar.

5. No processo de purificacdo por destilacdo demonstrado na pratica, qual é a substancia
recolhida no béquer/erlenmeyer?

6. Dé dois exemplos de outras misturas azeotrdpicas, indicando a composicdo e a
temperatura de ebulicdo.

7. Sugira métodos para separar 0s componentes das seguintes misturas:
a) Sal e areia
b) b) Ferro e enxofre
c) c) Ouro e areia
d) Sal e agua
e) Gasolina e querosene

8. Cite todos os processos de separagdo que conseguir encontrar e explique a utilizagéo
de cada um deles.
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PRATICA 4
MEDIDAS DE VALORDE PHE SOLU(;(")ES TAMPAO

1. INTRODUCAO

Eletrolitos fracos dissociam-se parcialmente quando puros ou dissolvidos em liquidos
de elevada constante dielétrica, como a &gua (D = 80). Agua pura é um bom exemplo de
eletrolito fraco e a equacao quimica que representa a sua dissociacao idnica esta representa
a sequir:

2H,00 = 2H30(“;q) + OHgq 1)

Cuja forma simplificada pode ser indicada como:

H,0() = Hfyqy + OHgyg 2

Na agua pura e neutra, a 25°C tem-se que:

[H30*]eq = [OH ]¢q = 1,0x1077 mol L™* ()

Sabendo-se que pH = — log[ H3O"] e pOH = - log [OH], tem-se:

pH =pOH =7 4)

Muitos acidos e bases, além de outros compostos, classificam-se como eletrolitos fracos
porque se dissociam parcialmente em ions, quando dissolvidos em &gua. Constitui exemplo
0 &cido acético,

CH3CO0H4q) + Hy0y = 2H30E§1q) + CH3C00 4 (5)

Cuja equacao simplificada de dissociacgdo é:

CH3CO0Hgq) = H(J;lq) + CH3C00 4 (6)

A 25°C e para uma solugdo 1,0 mol L de 4cido acético tem-se que:

[H*]eq = [CH3C007 ], = 4,18x107° mol L™* @)

Dois aspectos devem ser ressaltados no que diz respeito as concentragdes dos ions na
solugéo aquosa do exemplo considerado:

A concentracdo total do ion hidrénio, [HsO*], soma das contribuicbes desse ion
proveniente das duas reacdes de dissocia¢do da agua (equacdo 2) e do &cido acético (equacéao
5), é na pratica determinada pelo equilibrio que apresenta um maior valor de constante de
equilibrio (equacdo 7), exceto quando seus valores sdo da mesma ordem de grandeza.

O aumento da concentracdo do ion hidrdnio, [H3O*], provocado pela dissociagdo do
acido acético, CH3COOH, produz um deslocamento no equilibrio da &gua (equagéo 1), em
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consequéncia a concentragdo no equilibrio do ion hidroxila, [OH"] é menor que 1,0 x 10”7
mol L e o valor de pH da solug&o é menor que 7,0.

O deslocamento de equilibrio e a consequente reducdo da concentracdo do ion acima
mencionada constituem o chamado efeito do ion comum

O equilibrio do &cido acético, dado por

CH3COOHqqy = Hihyy + CH3C00, (6)
pode ser afetado:

a) Pelo acréscimo de um &cido mais forte. Se a solugdo 1,0 mol L™ de 4cido acético for
acrescentada uma concentracdo equivalente de acido cloridrico, o equilibrio (equacéo 6)
é afetado de maneira importante e a concentracdo do equilibrio do ion H* é na pratica
determinada pelo eletrdlito forte, HCI, e se verifica uma diminuigao sensivel no valor de
pH do meio.

b) Peloaumento da concentracdo de ion acetato, CHsCOO", atraves do acréscimo de acetato
de so6dio a solucdo de acido acético, por exemplo. Como a acetato de sédio ¢ um sal
sollvel, sua dissociacdo em agua é total, e, portanto, teremos uma elevada concentracao
de ions acetato na solugdo. O equilibrio (equacdo 6) é afetado de modo a ter um
deslocamento no sentido da formacdo de CH3COOH, e essa dissociacdo torna-se
desprezivel.

Solugdes deste tipo, onde tem-se uma mistura de um acido fraco e um sal de sua base
conjugada (p.ex.: acido acético e acetato de s6dio), ou uma base fraca e um sal de seu acido
conjugado (p.ex.: hidroxido de amoénio e cloreto de aménio), ambos com concentracdes
elevadas e de mesma grandeza, apresentam um determinado valor de pH e sdo denominadas
solucBes tampéo. As solucdes tampdo apresentam uma propriedade notavel, elas sao capazes
de neutralizar solucGes alcalinas ou &cidas com bastante eficiéncia, de tal modo que o seu
valor de pH praticamente ndo se altera.

Por exemplo, se numa solucdo tampao (acido acético — acetato de sddio), adicionarmos:

a) ions H*, teremos a seguinte reacdo:
= gt ~
CH3COOH(4q) = Hhyy + CH3C00 (6)

Os ions H™ reagem com o ion acetato formando a molécula de acido acético, anulando
0 possivel efeito do ion H.

b) ions OH", teremos a seguinte reacdo:
CH3CO0Hqqy + OH(gqy = H;0(y + CH3C00 4 (8)

Os ions OH" reagem com &cido acético formando a molécula de agua e ion acetato,
anulando o possivel efeito do ion OH".

Esta dupla acdo caracteriza o efeito tampéo da solucéo.
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Figura 1: Efeito da adi¢éo de base a uma solucéo tampao de um &cido fraco genérico e seu
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Na Tabela 1 encontram-se descritos alguns indicadores acidos — bases com o0s
respectivos intervalos de valores de pH onde ocorrem as mudancas da cor do indicador, e as
cores caracteristica em cada valor de pH. Observa-se que com apenas quatro indicadores €
possivel avaliar o valor pH de uma extensa faixa de concentracdo hidrogeniénica.

Tabela 1. Intervalos de valores de pH onde ocorrem as mudangas de cor e coloracéo das

solucbes com alguns indicadores acido-base.

Indicador Valores de pH
Alaranjado de 1l 2] 3:|31 4|445| 6] 71 8] 9] 10 11]
metila Vermelho <« M il = amarelo =
Vermelho de 1l 2] 3] 4|42 5] 6|63 71 8l 9] 10] 11
metila < Vermelho <« M = amarelo =
Al de 1l 2] 3] 4] 5] Zlo 7|768| of 10| 11]
bromo timol ! ’
—amarelo <M= azul =

1l 2 3] 4] s| 6] 7] s8] 9] 10] 11

Fenolftaleina 8,3 10,0
< incolor < Mz s = rosa
Vermelho 1l 2] 3] 4] 5| 6] 7|72 8] 889| 10] 11
cresol < amarelo < M = vermelho
Al de 1l 2] 33|0 4] 455| 6l 71 8] 9of 10 11]
bromofenol ’ ’
amarelo <20 o = azul
1l 2 3] 4 s| 6] 7] s8] 9 10] 11
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Vermelho 3,0 5,0
Congo azul < M = vermelho
Verde 1] 2] 3] 3;1| 5] 546| 7] 8] of 10| 11
bromocresol ’ ’

amarelo=:ss N = azul
b rOMOcresol 1] 2| 3] 4] 5|52 6| 687| 8] of 10| 11]
purpura < amarelo < Mz = parpura

1] 2] 3] 4] 5] 6] 7] 8] of 10| 11

litmus 5,0 8,0

< vermelho < Mnaat = azul
Vermelho 1] 2] 3] 4| 5] 6] 6;| 8|849| 10] 11]
fenol < amarelo < Mnnaft = azul
2. OBJETIVO

Estimar o valor do pH da dgua destilada e de soluc¢des aguosas usando indicadores acido-
base, bem como verificar o comportamento de uma solugédo tampéo.

3. MATERIAIS EREAGENTES

3.1. MATERIAIS

e Tubos de ensaio (x4);

e Erlenmeyer de 125 mL (x1);
e Canudo ou pipeta (x1);

e Suporte para tubos de ensaio (x1)

3.2. SOLUCOES E REAGENTES

e Acido acético diluido;

e Acido cloridrico diluido;

e Hidroxido de sodio diluido;

e Fenolftaleina

4. PROCEDIMENTO

4.1. AVALIACAO DO VALOR DE PH DA AGUA DESTILADA

1. Emum erlenmeyer de 125,0mL colocar 50,0mL de 4gua destilada e adicionar 2 a 3 gotas
do indicador azul de bromo timol. Agite e anote a cor da solugéo.
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até ocorrer mudanca de cor. Agitar e anotar a cor da solucéo.

verificar a mudanca de cor. Agite e anote a cor da solucdo.

Em seguida adicionar gota a gota uma solugéo 0,1 mol L de hidréxido de sddio, NaOH,

Colocar a ponta de um canudo ou uma pipeta no interior da solucdo e assoprar até

Tabela 2. Cor do indicador azul de bromo timol e valor do pH estimado da &gua destilada.

Condicéo

Cor

Valor do pH estimado

Antes da adi¢do de NaOH

Ap0s adicdo de NaOH

Ap0s soprar

4.2. AVALIACAO DO VALOR DE PH E DO EFEITO TAMPONANTE EM SOLUGCOES AQUOSAS

1. O suporte para tubos de ensaio contém 4 tubos numerados. Colocar em cada tubo os
volumes indicados das solucdes e 4 gotas de indicador, como descrito na Tabela 3.

2. Anote a cor de cada solucéo.

Tabela 3 - Efeito da adicdo de acido ou base em agua pura e em solucdo tampao.

Volume/gotas . Faixa de pH
Tubo | A Indicador Condicao Cor da da solucéo
Acido | Acetato Agua | (4gotas) solugéo final
acético | de sodio
40 gotas Alaranjz_ido Inicial
de metila
01
Adicione 10 gotas de HCI 0,1 mol L Final
Alaranjado .
20 gotas | 20 gotas de metila Inicial
02
Adicione 10 gotas de HCI 0,1 mol L Final
40 gotas | Fenolftaleina | Inicial
03
Adicione 10 gotas de NaOH 0,1 mol L™ Final
20 gotas | 20 gotas Fenolftaleina | Inicial
04
Adicione 10 gotas de NaOH 0,1 mol L™ Final

5. EXERCICIOS
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Defina os conceitos de pH e pOH. Como eles sdo expressos matematicamente?

Calcule o pH de uma solugdo de &cido cloridrico de concentragdo 1,0 x102 mol L* e
para uma solucéo de concentracéo 1,0 x10® mol L. Explique os resultados encontrados
considerando-se que trata-se de um acio forte. Qual a origem do erro?

O que é uma solucdo tampao? Explique seu funcionamento.
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1. INTRODUCAO

PRATICA5
PREPARO DE SOLUC;(")ES

Uma solucdo é uma mistura de duas ou mais substancias que formam um sistema
unifasico. Ou seja, uma mistura homogénea. Uma solucdo pode ser solida, liquida ou gasosa,
podendo apresentar diferentes quantidades relativas de seus componentes.

Tabela 1. Tipos de solucdes

Solucgéo Solvente Soluto Exemplos

Gasosa Gasoso Gasoso Ar, GLP

Liquida Liquido Gasosos Oxigénio na agua, CO2 no refrigerante
Liquida Liquido Liquido Alcool na gasolina

Liquida Liquido Sélido Sal na 4gua

Sélida Soélido Gasoso Hidrogénio no paladio metalico
Sélida Sélido Liquido Mercdrio na prata

Sélida Sélido Sélido Prata no ouro, aco

Em uma solugdo um ou mais componentes sdo denominados solutos, sendo dissolvidos
em outro componente da mistura denominado solvente. Nao existe uma regra Unica para
definir quem é o soluto e quem é o solvente em uma mistura. Em geral, o solvente é o
componente que mantem seu estado fisico ap6s a mistura. Por exemplo, a mistura de cloreto
de sodio (solido) e agua (liquida) € uma solucdo liquida, de forma que a 4gua pode ser
considerada o solvente e o sal o soluto. Outra maneira de definir o solvente é como aquele
componente presente em maior quantidade, enquanto o soluto estd presente em menor
quantidade. Por outras vezes, a &gua em uma mistura é considerada o solvente, mesmo
estando presente em menor quantidade.

1.1. CONCENTRACAO DE SOLUCOES

As propriedades fisico-quimicas de uma solucdo dependem né&o apenas da natureza de
seus constituintes, mas também da quantidade relativa de cada um deles. Desta forma,
frequentemente é necessario saber as quantidades de soluto e solvente em uma solucao.
Entende-se, portanto, como concentragdo de uma solugéo, a quantidade de soluto contida em
uma quantidade especificada do solvente na solugdo. Existem diversas formas de se
expressar a concentragdo de uma mistura. Algumas das formas mais comuns de expressar a
concentracdo de uma solucdo, frequentemente usadas em laboratorios e industrias, sdo:

= Concentracdo em massa por volume (g L?): definida como a massa do soluto, em
gramas, por volume da solugéo, em litros.

CLH =577 @
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= Concentracdo em quantidade de matéria por volume (mol L): também conhecida
como molaridade, é dada pela quantidade de soluto, em nimero de mols, pelo
volume da solucéo, em litros.

n(mol)

C(molL™1) = )

)

= Porcentagem em massa (%m ou %m/m): definida como a porcentagem da massa de
um dos componentes da mistura (geralmente o soluto) em relacdo a massa total da
solucéo.

m(soluto)

%m = 00 (3)

mr(solucao)

1.2. PREPARO DE SOLUGOES
Frequentemente € necessario preparar solu¢es em laboratérios. Os procedimentos

podem variar dependendo dos componentes especificos da mistura em guestdo, mas podem
ser geralmente ser resumidos nas seguintes etapas, considerando uma solucéo liquida:

1)

2)
3)

4)
5)

Fazer os célculos das quantidades de soluto e/ou solvente necessarios para obter a
solucdo com a concentracdo desejada, levando em consideracao a pureza/concentracao
dos componentes individuais;

Pesar ou medir o volume do soluto;

Adicionar o solvente. No caso de solugdes com concentragdo expressa com base no
volume da solugdo, como concentracdo em massa por volume e em quantidade de
matéria por volume, esse processo envolve o uso de baldes volumétricos:

a) Dissolver o soluto em um béquer, usando pequena quantidade de solvente;

b) Transferir a mistura, quantitativamente, para um baldo volumétrico adequado;

c) Completar o volume do baldo com solvente até a marca de afericao;

d) Homogeneizar a solucdo.

Guardar a solucdo em recipiente adequado;

Rotular o recipiente.

Figura 1. Processo de preparacéo de solucGes

50



1.2.1. Diluicdo

Muitas vezes o preparo de uma solucao é realizado a partir de uma solucéo estoque mais
concentrada. Este processo, denominado de diluigdo, é feito adicionando-se mais solvente a
solucéo estoque. O volume de solucéo estoque que deve ser utilizado pode ser determinado
considerando que a quantidade de soluto antes e apds a diluicdo permanece a mesma. Assim,
para concentracdes em quantidade de matéria, temos:

N(inicial) = N(final) 4)
c(mol L7™Y) = n(rzw)l) = n(mol) = c(mol L1)xV (L) (5)
C(inicial)V (inicial) = C(final)V (final) (6)

Desta forma, conhecendo-se a concentracdo da solucdo estogue e a concentracdo € 0
volume da solucdo que se deseja, € possivel determinar o volume da solugdo concentrada
que € preciso medir.

O mesmo raciocinio é aplicavel quando as concentracfes estdo expressas em massa por
volume.

M(iniciat) = M(final) (7
ClgL™) =5 = m(g) = Clg LIV (L) ®)
CinicianV (iniciaty = C(finan)V (rinar) 9)

2. OBJETIVOS

Os objetivos desta pratica sdo preparar solucGes de concentracdes aproximadas de 0,1
mol L™ de &cido cloridrico e hidroxido de sodio.

3. MATERIAIS EREAGENTES

3.1. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

e Balanga de topo (x1);

e Pipeta volumétrica de 2,00 mL (x1);

e Baldo volumétrico de 250,0 mL (x1);

e Baldo volumétrico de 100,0 mL (x1);

e Béquer de plastico de 100 mL (x1);

e Béquer de vidro de 50 ou 100 mL (x2);

e Péraou seringa para pipetacéo;
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3.2. SOLUCOES E REAGENTES

e Agua destilada;

e Hidroxido de sddio solido;

e Solucao de acido cloridrico concentrado (P.A.).

4. PROCEDIMENTO

Nesta préatica serdo preparadas duas solu¢des. Uma de &cido cloridrico, a partir de uma
solucdo concentrada deste &cido, e outra de hidroxido de sodio, a partir da base sélida ‘pura’.

As concentracdes de ambas solugBes serdo apenas aproximadas (0,1 mol L, com
apenas um algarismo significativo). Isso ocorre porque nao se sabe ao certo a concentracao
do &cido concentrado, uma vez que o HCI é gasoso e a quantidade presente na solucdo
estoque € variavel, e a pureza da base, jad que ela, em sua forma solida, é higroscépica
(absorve 4gua ambiente) e reage com o dioxido de carbono atmosférico. Na préatica seguinte
as concentracdes exatas serdo determinadas pelo método da padronizacao.

4.1. PREPARO DE UMA SOLUCAO DE NAOH 0,1 mol I'1

4.

5.

6.

Calcular a massa de NaOH, em gramas, necessaria para preparar 250,00 mL de
uma solugéo 0,1 mol L™ desta base (considerando sua pureza teérica);

Pesar o NaOH em um béquer seco e em seguida dissolvé-lo usando cerca de 30
mL de agua destilada;

Transferir quantitativamente a mistura que estd no béquer para um baldo
volumétrico. Utilizar um funil para auxiliar a transferéncia e lavar o béquer com
um pouco de agua destilada para garantir a total transferéncia da base;
Completar o volume com agua destilada até a marca de aferi¢éo;

Transferir a solugdo que vocé preparou para um recipiente adequado;

Rotular adequadamente o recipiente e reserva-lo para posterior padronizagéo.

4.2. PREPARO DE UMA SOLUCAO DE HCL 0,1 mol I

1.

Calcular o volume de HCI concentrado necessario para preparar 100,00mL de
uma solugdo de concentragdo 0,1 mol L7 deste &cido, considerando as
especificagOes indicado no frasco (densidade, porcentagem em massa € massa
molar fornecida pelo fabricante).

Colocar uma pequena quantidade de agua destilada em um béquer de 50 mL e
leva-lo para a capela.
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3. Medir o volume de &cido cloridrico calculado com o auxilio de uma pipeta
graduada, e transferindo-o para o béquer com agua.

4. Transferir quantitativamente a solucdo que estd no béquer para um baldo
volumétrico. Utilizar um funil para auxiliar a transferéncia e lavar o béquer com
um pouco de agua destilada para garantir a total transferéncia da base;

5. Completar o volume com &gua destilada até a marca de aferigéo;

6. Transfirir a solucdo que vocé preparou para um recipiente adequado;

7. Rotular adequadamente o recipiente e reserva-lo para posterior padronizacéo.

EXERCICIOS

Em uma solucdo, como pode ser definido qual é o solvente e quais sao 0s solutos?

Durante a pratica serdo preparadas solugdes de concentragdo 0,1 mol L™ de HCI e NaOH.
Quais as concentragBes destas solugBes expressas em massa/volume (g L) e em
porcentagem em massa (%m). Considere as densidades das solugdes como 1,00 g mL™.

Cite alguns cuidados que devem ser tomados no preparo das solucGes de acidos e bases
fortes.

Que cuidados deve-se observar ao lidar com vidrarias volumétricas, como pipetas
volumétricas, balGes volumétricos e buretas?

A densidade da solucdo de HNO3z comercial é 0,84 g mL™. Esta solug&o contém 37% em
massa de acido. Qual o volume necessario para preparar 200,00 mL de uma solucéo de
acido nitrico de concentragéo 1,00 mol L2?

A densidade da solugdo aquosa de H.SO4 comercial é 1,84 g mL™ e contém 95% em
massa de &cido. Qual o volume necessario, desta solucdo, para preparar-se 200,00 mL
de uma solucéo de acido sulfurico de concentragdo 1,00 mol L1?

Qual a massa de cloreto de potéssio seria necessaria para preparar 500 mL de uma
solugdo 0,250 mol L™ deste sal?

Em um béquer contendo agua, dissolveu-se 2,8053 g de hidroxido de potassio. Apds

homogeneizacdo, transferiu-se quanta solucéo para um baldo volumétrico de 100,0 mL
e completou-se o volume. Calcule a concentragdo (mol L) da solugéo final.

53



PRATICA 6
PADRONIZACAO DE SOLUCOES

1. INTRODUCAO

Analise volumétrica refere-se a todo procedimento no qual o
volume de um reagente necessario para reagir com um constituinte
: em andlise é medido. O principal méetodo de analise volumétrico
: /Titulante utilizado em laboratorios € a titulagéo.

i Em uma titulacdo, incrementos da solucdo de um dos
reagentes (titulante) sdo adicionados ao outro (titulado) até sua
reacdo ser completa. Da quantidade de titulante requerida,
podemos calcular a quantidade de constituinte do titulado presente,
i e vice-versa. O titulante normalmente é liberado de uma bureta,
-ﬁu enquanto um volume fixo do titulado é colocado em um
erlenmeyer, como mostra a figura ao lado.

Os principais requisitos para uma reacdo volumétrica sao de
que ela possua uma grande constante de equilibrio e se processe
Titulado rapidamente, isto é, cada incremento de titulante sera completa e
rapidamente consumido pelo titulado até que este acabe. As
titulagBes mais comuns sdo baseadas em reacGes de acido-base,

oxidacdo-reducdo, formacao de complexo e precipitacéo.

O chamado ponto de equivaléncia ocorre quando a quantidade de titulante adicionado é
a quantidade exata necessaria para uma reacdo estequiométrica com o titulado. O ponto de
equivaléncia é o resultado ideal (tedrico) que buscamos em uma titulacdo. O que realmente
medimos é o ponto final (ou ponto de viragem), que é indicado pela subita mudanca em uma
propriedade fisica da solucdo, tal como uma mudanca de cor de uma substancia indicadora,
por exemplo. Um indicador € um composto com uma propriedade fisica (normalmente a cor)
gque muda abruptamente préximo ao ponto de equivaléncia. A mudanga é causada pelo
desaparecimento do titulado ou pelo aparecimento de excesso de titulante.

A validade de um resultado analitico depende do conhecimento o mais exato possivel
da quantidade de um dos reagentes usados. Algumas vezes é possivel preparar a solugédo
deste reagente ja& com concentracdo exata suficiente a partir da simples diluicdo de uma
massa pesada do reagente puro. Nesse caso dizemos que o reagente é um padrao primario.
Para ser considerado um padrdo primario uma substancia deve:

e possuir pureza elevada (>99,9%m);

e ser estavel sob condicdes de estocagem normal (ndo se decompor ou reagir com

componentes do ar ou com a umidade, por exemplo);

e serestavel quando secado por aquecimento ou vacuo (necessaria para remover tragos

de &gua adsorvida da atmosfera);

e possuir massa molar elevada (para minimizar erros na pesagem).

Em muitos casos, o reagente a ser utilizado ndo é disponivel como um padréo primario.
Nestes casos, usa-se uma solucdo contendo aproximadamente a concentracdo desejada e
mede-se sua concentracdo exata através de alguma outra técnica, como, por exemplo,
titulagdo com um outro padréo. Este procedimento é chamado de padronizacdo. Dizemos
entdo que o reagente padronizado € agora um padrdo secundario. Esse procedimento é muito

54



comum em laboratério quando buscamos saber a concentragdo exata de uma solucdo
preparada com um constituinte (soluto) que é volatil, higroscépico (absorve agua do
ambiente) ou ndo é naturalmente encontrado ou sintetizado em alto grau de pureza.

Dentre as anélises volumétricas, a volumetria acido-base inclui todas as determinagoes
volumétricas baseadas na reacdo de neutralizacdo, representada pela seguinte equacgéo
quimica:

H30%,4 + OHgqy = 2H,0,, (1)

Por esse método, uma solucdo padrédo &cida pode ser usada para padronizar uma solugéo
de uma base e vice-versa.

2. OBJETIVOS

Essa pratica tem como objetivos a utilizacdo de técnicas titulométricas acido-base para
padronizacdo das solugcdes de hidroxido de sédio e 4&cido cloridrico preparadas
anteriormente.

3. MATERIAIS EREAGENTES

3.1. MATERIAIS

e Bureta de 25,00 mL (x1);

e Pipeta volumétrica de 10,00 mL (x2);
e Erlenmeyers de 125 ou 250 mL (x6);
e Beéquer de pléastico de 100 mL (x1);

e Beéqueres de vidro de 100 mL (x2);

e Péra ou seringa para pipetacao.

3.2. SOLUCOES E REAGENTES
e Solucdo padrédo de hidrogenoftalato de potassio 0,1000 mol L-1.
e Solucdo indicadora de fenolftaleina;

e Solucgdes de hidroxido de sodio e &cido cloridrico a serem padronizadas.

4. PROCEDIMENTO

4.1. PADRONIZAGCAO DA SOLUCAO DE HIDROXIDO DE SODIO

Para padronizar a solucdo de hidroxido de sodio sera utilizada uma solugdo de
concentracdo conhecida cujo constituinte (soluto) € uma sustancia padrdo primaria acida.
Especificametne, serd usado o hidrogenoftalato de potassio (CeHsCOOK.COOH), também
chamado de biftalato de potassio ou ftalato acido de potassio. Como indicador sera utilizada
a fenolftaleina.
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10.

Antes de iniciar a padronizacdo propriamente dita, fazer ambiente nos béqueres, na
pipeta volumétrica e na bureta com as solugdes a serem utilizadas em cada uma delas.
NAO SE DEVE AMBIENTAR OS ERLENMEYERS!

Utilizando-se de uma pipeta volumétrica, pipetar para um erlenmayer 10,00 mL da
solucdo padrdo de hidrogenoftalato de potassio de concentragio 0,2000 mol L.

Acrescentar ao erlenmeyer 3-5 gotas da solucdo indicadora fenolftaleina.

Acrescentar ao erlenmeyer uma quantidade de agua destilada suficiente para chegar a
um volume de 30-50 mL.

Preencher e zerar a bureta com a solugéo de hidroxido de sodio, observando as técnicas
adequadas (evitando formacdo de bolhas e atentando para 0 menisco e possiveis
vazamentos).

Proceder a titulagdo, adicionando lentamente a solucdo de NaOH a solucdo do
erlenmeyer, utilizando a técnica adequada, até o aparecimento de uma coloracdo résea
clara.

Anotar, cuidadosamente, o volume da soluc¢éo titulante gasta.
Repetir mais duas vezes os procedimentos 1 a 7.

O volume final de titulante sera a média aritmética obtida nas trés titulacdes. Se houver
diferenca muito grande entre os volumes medidos (>5%), desprezar o(s) valor(es)
discrepante(s) e realizar nova(s) replicata(s).

Faca os calculos necessarios e determine a concentracdo correta, com 0 numero
adequado de algarismos significativos, da solucdo de hidréxido de sodio que vocé
preparou na aula pratica anterior com base na equacgdo abaixo.

COOH COONa
* NaOH

H,0
COOK COOK

Como a estequiometria da reacdo acima é 1:1, temos que, no ponto de equivaléncia:

NnaoH = Nftalato (2)
CnaonVnaon = Cftalatovftalato (3)
Cftalatontalato
Cnaon = T e (4)
NaOH

4.2. PADRONIZACAO DA SOLUCAO DE ACIDO CLORIDRICO

Na padronizacdo da solucdo de &cido cloridrico podemos fazer uso de uma massa

conhecida da substancia padréo primario béasico (carbonato de sodio, por exemplo), de uma
aliquota conhecida da solugdo desse mesmo padrdo, ou utilizar a solugdo de hidroxido de
sodio recém-padronizada (padrdo secundario). Nesta pratica serd feito o uso da solugédo
padronizada de hidroxido de sodio.
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10.

Antes de iniciar a padronizacao propriamente dita, fazer ambiente nos béqueres, na
pipeta volumétrica e na bureta com as solugdes a serem utilizadas em cada uma delas.
NAO SE DEVE AMBIENTAR OS ERLENMEYERS!

Utilizando-se de uma pipeta volumétrica, pipetar para um erlenmayer 10,00 mL da
solucéo &cido cloridrico preparada anteriormente.

Acrescentar ao erlenmeyer 3-5 gotas da solucéo indicadora fenolftaleina.

Acrescentar ao erlenmeyer uma quantidade de agua destilada suficiente para chegar a
um volume de 30-50 mL.

Preencher e zerar a bureta com a solucéo de hidroxido de sodio padronizada, observando
as técnicas adequadas (evitando formacdo de bolhas e atentando para o menisco e
possiveis vazamentos).

Proceder a titulagdo, adicionando lentamente a solucdo de NaOH a solucdo do
erlenmeyer, utilizando a técnica adequada, até o aparecimento de uma coloracdo rdésea
clara.

Anotar, cuidadosamente, o volume da solucgéo titulante gasta.
Repetir mais duas vezes os procedimentos 1 a 7.

O volume final de titulante sera a média aritmética obtida nas trés titulacdes. Se houver
diferenca muito grande entre os volumes medidos (>5%), desprezar o(s) valor(es)
discrepante(s) e realizar nova(s) replicata(s).

Faca os calculos necessarios e determine a concentracdo correta, com 0 numero
adequado de algarismos significativos, da solucao de acido cloridrico que vocé preparou
na aula pratica anterior com base na equacédo abaixo.

NG,OH(aq) + HCl(aq) - NaCl(aq) + HZO(I) (5)

Como a estequiometria da reacdo acima € 1:1, temos que, no ponto de equivaléncia:

NyaoH = Nycl (6)

CnaorVnaon = CucilVua (7)
CnaoHV Na

Ch = Haoiinoon ®)

EXERCICIOS
Qual é a necessidade de se padronizar uma solugéo?
O que é um padrao primario? Cite suas caracteristicas principais.

O que é uma substancia indicadora?
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10.

O que é ponto de equivaléncia? E o mesmo que ponto final ou ponto de viragem? Se nio,
quais as diferencas entre eles?

O que significar fazer ambiente em uma vidraria? Por que em uma titulacdo é feito
ambiente na bureta e nas pipetas volumétricas utilizadas, mas ndo nos erlenmeyers?

Qual é o volume de uma solugéo de 0,115 mol L de HCIO. necessario para neutralizar
50,0 mL de uma solug&o 0,0875 mol L de NaOH?

Se forem necessarios 45,3mL de uma solugéo de 0,108mol de HCI para neutralizar uma
solugéo de KOH, quantos gramas de KOH devem estar presentes em 500 mL solugédo?

Qual o volume de 0,128mol/L de HCI necessarios para neutralizar 2,879 de Mg(OH),?

Se 25,8mL de AgNOs sdo necessarios para precipitar todos os ions CI- em 785mg de
uma amostra de KCI (formando AgCl), qual é a concentracdo em quantidade de matéria
da solucéo de AgNO3?

Em uma industria alimenticia é gerado um residuo contendo acido sulfurico. A fim de
determinar a concentracdo de acido presente neste residuo, um quimico coletou uma
amostra de 20 mL, filtrou para remover particulados e diluiu para 100 mL utilizando um
baldo volumétrico. Desta solucdo, ele recolheu trés aliquotas de 25 mL, transferiu para
erlenmeyers de 250 mL, adicionou cerca de 25 mL de agua destilada e algumas gotas de
fenolftaleina. Em seguida ele titulou as aliquotas utilizando uma solu¢do padronizada de
NaOH de concentracdo 0,2088 mol L, gastando volumes de 46,75, 46,80 e 46,65 mL
até a viragem do indicador. Qual a concentracdo de acido sulfarico no residuo industrial,
em quantidade de matéria e massa por volume?
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PRATICA 7
DETERMINACAO DA ACIDEZ DO VINAGRE

1. INTRODUCAO

O vinagre ¢ um condimento obtido por meio da fermentacdo alcodlica de matérias
primas acucaradas ou amilaceas, seguida da fermentacédo acética. Além do acido acético, o
vinagre contém outras substancias sollveis provenientes da matéria prima da qual é feito,
bem como outros derivados de diversas reaces que ocorrem durante a fermentacdo. O
vinagre mais comum que encontramos no mercado é resultado da fermentacéo de vinho, mas
também podem ser encontrados vinagres provenientes de sucos de frutas, de tubérculos, de
cereais e de alcool.

O principal componente do vinagre comercial é o &cido acético (CHsCOOH). A
Legislagcdo Brasileira considera que o vinagre de vinho deve acidez equivalente a
concentracdo de cerca de 40 gramas de acido acético por litro de solucdo (~4%m/m se
considerarmos sua densidade como 1,00 g mL™). A determinagio desta acidez pode ser
realizada através de métodos volumétricos, como a titulacdo utilizando uma solugédo
padronizada de hidroxido de sodio, conforme equagao abaixo.

CH3COOH(aq) + NCIOH(aq) - CH3COONa(aq) + HZO(I)

2. OBJETIVO

Determinar por meio de titulacdo o teor de acido acético no vinagre, verificando se a
amostra analisada possui acidez dentro da faixa definida pela legislacdo brasileira (3-4 %m).

3. MATERIAIS E REAGENTES

3.1. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

e Bureta de 25,00 mL (x1);

e Pipeta volumétrica de 10,00 mL (x1);
e Pipeta volumétrica de 25,00 mL (x1);
e Erlenmeyers de 125 ou 250 mL (x3);
e Béquer de plastico de 100 mL (x1);

e Béqueres de vidro de 100 mL (x2);

e Péra ou seringa para pipetacéo.
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4.

3.2. SOLUCOES E REAGENTES

e Solugdo padronizada de hidroxido de sddio de concentragdo exatamente cerca de
0,1000 mol L.

e Solucdo indicadora de fenolftaleina;

e Amostra de vinagre comercial a ser analisada.

PROCEDIMENTO

4.1. PREPARACAO DA SOLUGAO DA AMOSTRA DE VINAGRE

Para proceder a andlise da acidez de uma amostra de vinagre comercial, essa deve ser

diluida em 10 vezes para que a concentracdo esperada fique dentro de uma faixa que permita
sua titulacdo com a solucdo de hidroxido de sodio a ser utilizada. Para tanto deve-se:

1.
2.

Pipetar 10,00 mL de vinagre para um baldo volumétrico de 100,0 mL;
Completar o volume do baldo com agua destilada até a marca de afericéo.

OBS.: Deve-se fazer ambiente no béquer e na pipeta utilizada, mas NAO se deve fazer
ambiente no bal&o volumeétrico.

10.

4.2. PREPARAGCAO DAS AMOSTRAS DE VINAGRE PARA TITULACAO

Utilizando-se de uma pipeta volumétrica de 25,00 mL, transferir para cada um dos trés
erlenmeyers uma aliquota de 25,00 mL da solucdo da amostra preparada no item anterior;

Acrescentar 3-4 gotas do indicador fenolftaleina;

Adicionar dgua destilada suficiente para a obtencdo de um volume aproximado de 30-50
mL da mistura em cada erlenmeyer.

4.3. TITULACAO DAS AMOSTRAS DE VINAGRE

Preencher uma a bureta previamente ambientada com a solucdo de NaOH padronizada,
zerando-a de forma apropriada. Atencédo para a formacao de bolhas e para o menisco.

Proceder a titulacdo da solucdo em cada erlenmeyer até a viragem do indicador (de
incolor para rosa claro);

Repetir os procedimentos dos itens anteriores para 0s demais erlenmeyers, atentando
para zerar a bureta antes de cada titulagéo;

Anotar cuidadosamente os volumes de titulante gastos. Caso haja uma discrepancia
muito grande entre os volumes de cada titulacdo, realizar uma nova replicata,
descartando o valor discrepante;

Fazer os célculos para a determinagdo do teor de &cido acético contido no vinagre
comercial em anélise, com o devido erro.
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4.4, CALCULOS

Considerando que a estequiometria da reacédo do acido acético com o hidroxido de sodio
dada pela equacdo quimica da titulacdo € 1:1, no ponto de equivaléncia tem-se:

CH3C00H(aq) + NCZOH(aq) - CH3COONa(aq) + HZO(I)

Ncyscood = NNaoH (1)

Neuscoon = CnaonVnaon (2)

Convertendo para massa tem-se:

Mcuscoon = NeuzcoouMMcenscoon = CnaonVvaouMMcenzcoon (3)

Considerando que essa massa esta presente na aliquota de 25,00 mL da solucdo diluida,
para 0os 100,0 mL total desta solucdo contida no baldo, tem-se:

m,CH3COOH = 4"rnCH3COOH = 4'(CNaOHVNCLOHIMIWCHBCOOH) (4)

E como a massa de acido acético na solucéo diluida provem de 10,00 mL (Vvinagre) da
amostra de vinagre original, pode-se escrever:

4(CnaoHYNaoHMMcH3C00H) (5)

Ccuscoon = v
vinagre

Entdo, considerando o volume da amostra inicialmente tomado (Vvinagre = 10,00 mL), e
a aproximagao da densidade do vinagre como igual a 1,00 g mL™, o teor de 4cido acético na
amostra é dado por:

4(CnaoHYNaoHMMcH3C00H) (6)

%m =
0MMlcH3cooH 10 X Vpinagre

5. EXERCICIOS

1. Em um béquer contendo agua, dissolveu-se 0,4058 g de hidroxido de sddio. Apos
homogeneizacéo, transferiu-se a solugdo para um baldo volumétrico de 100,0 mL e
completou-se o volume. Calcule a concentragdo (mol L) da solugéo final.

2. Em uma pratica laboratorial, uma amostra de 15,00 mL de vinagre foi diluida em 100,0
mL de agua destilada em um bal&o volumétrico. Aliquotas de 25,00 mL dessa amostra
foram transferidas para 3 erlenmeyers e fez-se a titulacdo com a solugcédo de NaOH
preparada na questdo anterior. Supondo que os volumes necessarios foram 14,55, 13,90
e 14,15, determine o teor de acidez no vinagre em %m, concentragdo em massa por
volume e concentracdo em quantidade de matéria.

61



PRATICA 8
ANALISE DO “LEITE DE MAGNESIA”

1. INTRODUCAO

Para ilustrar uma titulacdo de retorno na volumetria acido-base, um exemplo simples e
interessante € a analise de uma amostra de leite de magnésia. Leite de magnésia € um
medicamento com atuacdo antiacida e laxante, comumente utilizado no tratamento ocasional
de constipacgdo e azia. O principal componente e principio ativo do leite de magnésia é o
hidréxido de magnésio. Este se apresenta na forma de suspensao em agua, com teor de 7,0 a
8,5 g de Mg(OH). em 100 g de produto.

A titulacdo direta de uma aliquota é dificil, pois ela € uma suspensdo branca opaca. Além
disso, as particulas de Mg(OH). podem aderir as paredes do erlenmeyer, ficando fora do
contato com o titulante. Outra dificuldade que pode surgir como conseqiéncia da amostra
ser opaca e entdo nao permitir a percepcdo de mudanca da cor do indicador no ponto final
da titulagdo. Para contornar esses problemas, adiciona-se um excesso conhecido de uma
solucdo padronizada de HCI para neutralizar todas as particulas suspensas resultando numa
solucdo limpida. Em seguida, o acido em excesso é titulado com uma solucéo padronizada
de NaOH, conforme as equac@es quimicas a seguir.

Mg(OH)y(aqy + 2Hq) — Mglay + 2H,0( 1)
H{ag) + OH{aqy — H;0q, ()
2. OBJETIVO

Determinar por meio de titulacdo de retorno o teor de hidroxido de magnésio presente
em uma amostra de leite de magnésia comercial, verificando se este se encontra dentro dos
limites estabelecidos (7,0-8,5 %m).

3. MATERIAIS E REAGENTES

3.1. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

e Bureta de 25,00 mL (x1);

e Bureta de 50,00 mL (x1)

e Erlenmeyers de 250 mL (x3);

e Béquer 100 mL (x3);

e Péraou seringa para pipetagéo;

e Pesa-filtro ou vidro de relogio (x1);

e Balanca analitica (x1)
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3.2. SOLUCOES E REAGENTES

e Solucgdo padronizada de &cido cloridrico de concentracdo exatamente cerca de 0,1000
mol L.

e Solucdo padronizada de hidréxido de sodio de concentracdo exatamente cerca de
0,1000 mol L,

e Solucéo indicadora de vermelho de metila;

e Amostra de leite de magnésia comercial a ser analisada.

4. PROCEDIMENTO

Antes de tomar uma quantidade representativa do leite de magnésia para analise, é
necessario agitar bem o frasco ja que ele é constituido de uma suspensédo a qual, para ser
analisada, precisa ser homogeneizada.

4.1. PREPARO DA AMOSTRA E TITULAGAO POR RETORNO

1. Agitar a amostra recebida e transferir rapidamente cerca de 1,000 g para um pesa-filtro.
Fazer esta operacdo em triplicata;

2. Transferir cada amostra para um erlenmeyer de 250 mL, lavando com agua destilada
para garantir uma transferéncia quantitativa,;

3. Utilizando uma bureta adicionar em cada um dos erlenmeyers cerca de 45,00 mL
(rigorosamente medidos) da solucdo de HCI padronizada;

4. Agitar para assegurar uma reacdo completa. Se a solucéo ficar turva ou restar algum
precipitado, adicionar mais solucdo de acido, pois isto é um indicativo de que o &cido
néo foi colocado em quantidade suficiente;

5. Adicionar 2 gotas do indicador vermelho de metila e titular o excesso do HCI com
solucdo padrdo de NaOH até o aparecimento da cor amarela. Repetir para os demais
erlenmeyers;

6. Anotar o volume gasto da base;
7. Calcular o teor percentual de Mg(OH)z presente na amostra.

OBS.: Deve-se fazer ambiente nos béqueres e buretas, mas NAO se deve fazer ambiente nos
erlenmeyers e pesa-filtro/vidro de relégio.

4.2. CALCULOS

Considerando que a estequiometria da reacdo do &cido cloridrico com o hidroxido de
sodio dada pela equacdo quimica da titulagédo é 1:1, no ponto de equivaléncia tem-se:

HCl(aq) + NClOH(aq) — NCLCl(aq) + HZO(I) (3)

Nycirestante = NNaoOH (4)

O numero de mols de HCI determinado pela titulagdo (NHci restante) COrresponde a
quantidade de matéria total de HCI (nHciwtal) adicionado menos a quantidade que reagiu com
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0 hidroxido de magnésio. Considerando ainda a proporgdo estequiométrica em mol de
1 Mg(OH). : 2 HCI, tem-se:

Mg(OH)z(aq) + 2HCl qq) — MgClyqqy + 2H, 0 (5)
atg(om), = nHcl total_rleClrestante (6)
Ng(om), = NHCcl totazl_nNaOH (7)

Matg(om), = CHcitotalVHcl totzal_CNaOHVNaOH (8)

Em termos de massa;

Myg(on), = Nmg(or),MMumg(on), )

Desta forma, combinando as equacdes 8, 9 e 10, o teor de Mg(OH)2 presente na amostra
de leite de magnésio é:

MMg(OH)
%m = —2""25100 10
Mg(OH), Mamostra ( )
(CHci totalVHCL total—CNaoHY NaoH)XMM pg(om),
%mMg(OH)Z = xlOO (11)

2 X Mamostra

5. EXERcCIcCIOS

1. Em laboratério de controle de qualidade de industria farmacéutica foi analisada uma
amostra de leite de magnésia através do método de titulacdo por retorno. Para isso um
técnico tomou em triplicata amostras de 2,00 g de leite de magnésia, transferiu
guantitativamente para erlenmeyers, adicionou a cada um 50,00 mL de &cido cloridrico
0,1000 mol L* e titulou com NaOH 0,1250 mol L, usando vermelho de metila como
indicador. Como resultado ele gastou os volumes de 10,60, 10,50 e 10,40 mL.
Considerando que o teor especificado de hidroxido de magnésio para este medicamento
deve ficar entre 7,0 e 8,5 %m, o lote analisado pode ser liberado para a venda?

2. Preencha um laudo técnico (anexo) com os resultados obtidos na pratica. A amostra
analisada esta dentro das especificacdes exigidas para o leite de magnésia?
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PRATICA 9
ANALISE DE CLORETO EM SORO FISIOLOGICO
(METODO DE MOHR)

1. INTRODUCAO

A volumetria de precipitacdo baseia-se em reacdes que levem a formacgéo de um sal
pouco soluvel. Apesar de ser uma das técnicas analiticas mais antigas, trata-se de um método
limitado a alguns ions especificos. O cloreto (CI"), por exemplo, pode ser determinado
através de uma titulacdo argentimétrica (utilizando solucéo padronizada de ions prata), no
chamado método de Mohr.

Aglaq * Cliag) — AgClis) (preciptado branco) (1)

O AgCI é um precipitado branco. Como indicador utiliza-se uma solucéo de K>CrOa.
Quando todo o cloreto existente na amostra for consumido pelo nitrato de prata, 0 CrOs>
precipita-se na forma de Ag.CrOs4, um sal vermelho que, neste caso, funciona como
indicador, determinado o fim da titulacéo.

249(.q) + CrOZig) — Ag,CrO, (preciptado vermelho tijolo) (2)

Como a constante de equilibrio para a precipitacdo do AgCl (Kps = 1,1x107%?) é
consideravelmente menor que a do Ag2CrOs (Kps = 1,8x10%9), 0 sal contendo o cloreto ira
precipitar primeiro. Apenas quando todo cloreto for consumido ir& ocorrer a precipitacdo do
cromato vermelho.

As principais limitagBes do método de Mohr sdo a instabilidade do nitrato de prata usado
como titulante e a necessidade de manter o pH do meio em uma faixa relativamente estreita.

O AgNO:3 é foto e termossensivel, degradando-se em presenca de luz ou calor, conforme
equacéo adiante. Desta forma, sua solucao deve ser preparada e padronizada ndo muito antes
datitulacdo, e ser armazenada em frasco escuro. Também se utiliza buretas &mbar para evitar
a variagédo da concentracédo do titulante durante a titulacao.

luz
AGNO3(4q) = Ag(s) + Oz(g) + 2N05(g) (3)

Ao mesmo tempo, este método funciona de forma eficiente apenas entre pH 6,5 e 10,5,
de forma que pode ser necessario o ajuste do pH do meio ou o0 uso de tampdo. Em pH < 6,5
0 cromato de prata € muito soltvel, devido ao deslocamento do equilibrio cromato-dicromato
em meio acido consumir o cromato.

2Cr03aq) + 2H(gy 2 CT20%00q) + Hy0( (4)

Jaem pH > 10,5 a prata precipita preferencialmente na forma de hidréxido e éxido de
prata, ndo reagindo com o cloreto.

A g(th) + 20Hgq) = 2Ag(0H) 55y = Ag20(s) + H,0( (5)
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2. OBJETIVO

Determinar através do método de Mohr o teor de cloreto em uma amostra de soro
fisiologico e comparando o resultado com os valores aceitos (~0,9 %m de NaCl; equivalente
a~0,55 %m de cloreto ou ainda ~5,5 g L™ deste &nion).

3. MATERIAIS EREAGENTES

3.1. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

e Bureta @mbar 25,00 mL (x1);

e Pipeta volumétrica de 10,00 mL (x1);
e Balanca de topo (x1);

e Erlenmeyers de 125 ou 250 mL (x3);
e Beéquer de 100 mL (x2);

e Péra ou seringa para pipetacéo.

3.2. SOLUGOES E REAGENTES

e Solucéo recém padronizada de nitrato de prata mol L™;
e Solucdo indicadora cromato de potassio 5%;

e Carbonato de calcio

e Amostra de soro fisioldgico a ser analisada.

4. PROCEDIMENTO

4.1. TITULAGAO

1. Transferir trés aliquotas de 10,00 mL da amostra para trés frascos erlenmeyer;

2. Adicionar a cada erlenmeyer cerca de 50 mL de agua destilada, aproximadamente 0,2 g
de CaCO:z e 40 gotas da solucdo K2CrO4 5%;

3. Titular cada erlenmeyer com solugdo de AgNOs padronizada;

Calcular os teores de NaCl e de CI" da amostra, expressando os resultados em termos de
porcentagem em massa € massa por volume (g L)

4.2. CALCULOS

Considerando que a estequiometria da reacédo do cloreto com a prata dada pela equagéo
quimica da titulagéo é 1:1, no ponto de equivaléncia tem-se:

AGlag) + Cliagy — AgClis 1)
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Nep = Nyg = CAgVag (6)
Convertendo para massa tem-se:
me = ngtMMep = CygVagMM (7)

Considerando que essa massa esté presente na aliquota de 10,00 mL do soro, tem-se:

CagVagMM
CCl — mci — AgYV Ag Ccl (8)

VSOTO VSOTO

Em termos de porcentagem em massa, considerando a densidade da solugdo como sendo
igual da gua pura (1,00 g mL, a 25 °C), tem-se:

Yorng, = —2eLE™D_ 1100 (9)

Vsoro (em mlL)

Calculos similares podem ser feitos para expressar o teor em termos de cloreto de sodio.

5. EXERCICIOS

1. Emum hospital suspeita-se que o soro fisioldgico recentemente adquirido possa ter uma
concentracdo de cloreto de sodio superior a recomendada (de 9,0 g L deste sal). Para
verificar isso, uma farmacéutica utilizou o método de Mohr para medir o teor de NaCl
em uma amostra. Em uma anélise em triplicata utilizando aliquotas de 10,00 mL de soro
foi gasto um volume médio de 12,50 mL de AgNO3 0,1500 mol L%, De acordo com este
resultado, qual o teor, em g L e %m, de NaCl no soro analisado? Este soro pode ser
liberado para uso?

2. Na prética realizada, por que foi adicionado carbonato de célcio (CaCOs3) a solucdo
fisioldgica antes da titulacéo?

3. Preencha um laudo técnico (anexo) com os resultados obtidos na pratica. A amostra
analisada esté& dentro das especificacfes exigidas para o soro fisiologico?
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PRATICA 10
DETERMINACAO DE CA?* EM LEITE

1. INTRODUCAO

Complexos sdo compostos quimicos nos quais um metal estd ligado covalentemente a
outros grupos organicos ou inorganicos (chamados de ligantes). Existe uma variedade muito
grande de ligantes e, consequentemente, complexos, sendo que muitos deles apresentam
grande estabilidade. Titulacbes complexométricas sdo extremamente (teis para a
determinacdo de um grande nimero de metais. Esta técnica tem alcance de milimoles e, pelo
uso de agentes auxiliares e controle do pH, a seletividade necessaria pode ser alcancada.

O indicador eriocromo T ndo pode ser usado na titulacdo direta somente de calcio com
EDTA (acido etilenodiaminotetracético, ou mais comumente seu sal dissddico), um dos
ligantes/complexantes mais comuns. I1sso ocorre uma vez que o eriocromo T forma um
complexo muito fraco com ions calcio, o que resulta numa mudanca de cor pouco definida
no ponto final da titulacdo. Para se evitar tal problema costuma-se adicionar uma pequena
quantidade de ions Mg?* & solucio contendo Ca?*. O complexo de célcio com EDTA é mais
estavel do que o complexo de magnésio com este ligante e, portanto, o Ca?* é titulado
primeiro. Neste caso deve-se fazer uma correcdo para compensar a quantidade de EDTA
usada para a titulagdo do Mg?* adicionado.

Figura 1. Estrutura do sal dissédico do EDTA e do complexo entre um metal e 0 EDTA

Uma técnica mais elegante consiste em adicionar ions Mg?* a solucdo de EDTA e ndo
a solugdo que contém fons Ca?*, como descrito acima. Desta forma, o Mg?* reage
rapidamente com o EDTA formando o complexo [Mg(EDTA)]%, causando uma reducdo na
concentragio em mol L™ da solucdo de EDTA, de tal modo que esta solugdo deve ser
padronizada apds a adicdo de Mg?*. Esta padronizagdo pode ser feita por meio de uma
titulacdo com CaCO3 dissolvido em HCI 1:1, ajustando o pH e adicionando-se o indicador a
soluc&o logo no inicio da titulagdo. O indicador eriocromo T complexa com 0 Mg?* presente
na solucio de EDTA, uma vez que este ion é deslocado pelo ion Ca?". O complexo
[Mg(eriocromo T)] torna a solucdo vermelha. No ponto final a cor volta para azul, j& que o
Ca?* foi titulado pelo EDTA adicionado, deslocando o Mg?* do indicador.

2. OBJETIVO
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Determinar por meio de titulacdo complexométrica o teor de calcio em uma amostra

comercial de leite, verificando se este se encontra de acordo com o informado na embalagem.

3.

© a0 k~ w D

MATERIAIS E REAGENTES

3.1. MATERIAIS

e Bureta de 25,00 mL (x1);

e Pipeta volumétrica de 10,00 mL (x1);

e Pipeta volumétrica de 5,00 mL ou pipeta graduada de 5,0 ou 10 mL (x1);
e Erlenmeyers de 250 mL (x3);

e Beéquer de vidro de 100 mL (x3);

e Péra ou seringa para pipetacéo.

3.2. SOLUGOES E REAGENTES

e Solucdo padronizada EDTA,;
e Solugéo tampdo para pH=10;
e Indicador eriocromo T,

e Amostra de leite comercial a ser analisada.

PROCEDIMENTO

4.1. PREPARACAO DA E TITULACAO

Pipetar em triplicata 10,00 mL de leite para erlenmeyers de 250 mL;

Diluir com agua até volume de aproximadamente 30-50 mL;

Adicionar a cada erlenmeyer cerca de 5 mL de solucdo tampéo de pH 10;

Adicionar a cada erlenmeyer um pouco do indicador eriocromo T;

Titular com solucéo padronizada de EDTA até aparecimento de uma coloragéo azul;

Anotar cuidadosamente os volumes de titulante gastos. Caso haja uma discrepancia
muito grande entre os volumes de cada titulacdo, realizar uma nova replicata,
descartando o valor discrepante;

Fazer os célculos para a determinagdo do teor de Ca2+ no leite, expressando a
concentragdo em mg L™ (ou ppm).

4.2. CALCULOS
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Considerando que a estequiometria da reacdo do &cido acético com o hidréxido de sédio
dada pela equacdo quimica da titulacdo € 1:1, no ponto de equivaléncia tem-se:

Cally + EDTAqq) — [Ca(EDTA) G (1)
Ncqg = NEprAa (2)
Neca = CepraVepra (3)

Convertendo para massa tem-se:

Mepra = NeaMMcq = CegpraVepraMMce, (4)
Por fim, tem-se:
_ Mm¢q _ CepTrAVEDTAMMCq
Coa =7t = 2 ®)
leite leite

5. EXERCICIOS

1. Suspeitando-se que um lote de leite possa ter sido adulterado, a nutricionista de uma
industria decide fazer a determinacdo do teor de célcio em uma amostra deste lote.
Utilizando da técnica de complexometria com EDTA, verificou-se que para 10,00 mL
de leite foram gastos, em triplicata, volumes de 17,90, 18,00 e 17,95 mL de solucédo de
EDTA 0,1020 mol L. Sabendo que o rétulo do leite sob suspeita diz que o teor de célcio
é de 240 mg para uma porcdo de 200 mL da bebida, e aceitando-se um erro de 5% na
analise, o produto esta ou ndo dentro das especificacdes.

2. Pesquise alguns rétulos de leite UHT integral e desnatado. Existe grande variacdo nos
valores encontrados? Qual a faixa de teores de célcio, em g L™, observada? Se
considerarmos que a recomendacéo de dose diaria para um adulto é de 1000 mg de célcio,
qual volume de leite precisaria ser ingerido para alcancar a recomendacdo? Quais outros
alimentos sdo considerados fontes de calcio e poderiam substituir, a0 menos
parcialmente, o leite na dieta?

3. Preencha um laudo técnico (anexo) com os resultados obtidos na pratica. O resultado
obtido esta de acordo com o indicado no rétulo do leite? Considerando que o rétulo esteja
correto, quais as possiveis fontes de erro na préatica que possam ter contribuido para o
resultado diferente do indicado?
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PRATICA 11
DETERMINAGCAO DE ACIDO ASCORBICO (VITAMINA C)

1. INTRODUCAO

O é&cido ascorbico (ou vitamina C) é uma vitamina hidrossolivel e um nutriente
essencial para o ser humano, tendo papel fundamental em diversos processos fisiologicos,
em especial na producdo de coladgeno, sendo também um importante cofator enzimético,
sendo importante para a producdo de certos neurotransmissores e no funcionamento do
sistema imunolégico. Além disso, tem ainda um papel como antioxidante. Ao contrario da
crenca popular, entretanto, ndo ha evidéncias que a vitamina C previna gripes e resfriados.

Figura 1. Estrutura do &cido ascorbico (vitamina C; CsHsOs)

HO
: Hp

HO OH

Como ndo é produzida pelo corpo humano, sua ingestdo constante é necessaria. A
deficiéncia deste nutriente leva a sintomas como cansaco, perda de apetite, sonoléncia e
baixa imunidade. Casos graves podem levar ao escorbuto, doenca associada a perda de
colageno que leva a um enfraguecimento estrutural de tecidos, provocando, entre outras
coisas, sangramentos, e pode levar a morte.

Para evitar o escorbuto uma dose minima diaria de acido ascorbico deve ser 10-15 mg,
mas sdo recomendadas doses maiores para um funcionamento ideal do corpo. A Organizacéo
Mundial da Saude recomenda a ingestdo de pelo menos 45 mg de vitamina C por dia. Essa
recomendacdo é a adotada pela legislacdo brasileira, mas alguns paises indicam doses
maiores (90-200 mg). Doses diarias elevadas (mais 2000 mg), entretanto, podem levar a
efeitos adversos leves, como néusea, diarreia e outros problemas gastrointestinais. Ha ainda
possibilidade de formacdo de célculos renais quando doses altas sdo ingeridas por longos
periodos.

O acido ascorbico € um agente redutor moderadamente forte (dai sua atua¢do como
antioxidante) e pode ser determinado por titulacdo de oxirreducdo, utilizando agentes
oxidantes diversos. A titulacdo com solucdo de iodo, por exemplo, oxida o &cido ascérbico
a acido hidroascoérbico. O iodo por sua vez se reduz a iodeto.

C6H806(aq) + Iz(aq) - C6H606(aq) + 21(_aq) + 2H(J;lq) (1)

A vitamina C pode ser rapidamente oxidada pelo oxigénio dissolvido na solugdo. Essa
reacdo € tdo mais rapida quanto mais elevado o pH do meio. Assim as amostras devem ser
analisadas o mais rapido possivel depois de dissolvidas. O frasco de titulacdo deve ser
fechado com papel de aluminio durante a titulagdo para evitar absor¢do de oxigénio adicional
do ar. A pequena oxidacdo causada pelo oxigénio ja dissolvido na solucdo ndo é
significativa, mas a agitacdo continua do erlenmeyer aberto pode absorver uma quantidade
de oxigénio suficiente para causar erro. Como agente oxidante utiliza-se o iodo e este por
sua vez é padronizado com solucédo de tiossulfato de sodio (Na2S203). Portanto o preparo e
a padronizacéo de ambas a solucdo € uma etapa importante que antecede a determinacao de
acido ascorbico.
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2. OBJETIVO

Determinar por meio de titulacdo de oxirreducdo com iodo o teor de acido ascérbico
presente em comprimidos de suplementos de vitamina C (Cebion, Redoxon, etc.),
comparando o valor obtido com a dose indicada no rotulo.

3. MATERIAIS EREAGENTES

3.1. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

e Bureta de 25,00 ou 50,00 mL (x1);

e Pipeta volumétrica de 25,00 mL (x1);
e Erlenmeyers de 250 mL (x3);

e Béquer de vidro de 100 mL (x2);

e Baldo volumétrico de 100,0 mL (x1);
e Balanca analitica

e Péra ou seringa para pipetacéo.

3.2. SOLUGOES E REAGENTES
e Solucdo padronizada de iodo;
e Dispersdo (suspensdo) de amido;

e Comprimido de vitamina C a ser analisado.

4. PROCEDIMENTO

4.1. DETERMINAGAO DO ACIDO ASCORBICO

Nessa pratica sera utilizado como amostra comprimidos de vitamina C (Cebion,
Redoxon). Dependendo do tipo de amostra recebida, um comprimido inteiro pode levar
muito tempo para dissolver ou pode possuir uma massa de acido ascorbico muito grande
para essa titulacdo. Nesse caso, € recomendavel que cada comprimido seja cortado ao meio
e pesado novamente. Essa massa de amostra pesada deve possuir o equivalente a 400-500
mg de &cido ascorbico.

1. Pesar o comprimido de vitamina C (considerando a observagéo acima);

2. Dissolver a amostra em um baldo volumétrico de 100,0 mL, adicionando cerca de 50 mL
de &gua destilada;

3. Fechar o baldo e agitar vigorosamente até dissolucdo do comprimido. Uma pequena
quantidade de agente aglutinante, excipiente e outros adjuvantes nos comprimidos pode
ndo se dissolver e ficarem visiveis como suspensdo, mas essa nao deve causar maiores
interferéncias ou erros na analise;

4. Completar o volume do baldo com &gua destilada até a marca de afericéo;
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5. Utilizando-se de uma pipeta volumétrica de 25,00 mL, transferir para cada um dos trés
erlenmeyers uma aliquota de 25,00 mL da solugdo da amostra preparada no item anterior;

6. Acrescentar 20 gotas de dispersdo de amido (agitar o frasco da dispersdo antes);

Titular rapidamente com a solucdo previamente padronizada de I, até o aparecimento de
uma coloracgéo azul;

8. Anotar os volumes gastos e calcular o teor de acido ascorbico no comprimido, em termos
de dose por comprimido e porcentagem em massa, comparando com o valor indicado no
rotulo do produto.

4.2. CALCULOS

Considerando que a estequiometria da reacdo do acido acético com o hidroxido de sodio
dada pela equacdo quimica da titulacdo € 1:1, no ponto de equivaléncia tem-se:

CeHgOg(aq) T I2(aq) — CeHe6O06(aq) + 21(_aq) + ZH(th) 1)
Nyiec = Ny, = CLV, 2)

Convertendo para massa tem-se:
Myitc = Nyie.c MMyicc = CL,Vi,MMy;1 ¢ (3)

Considerando que essa massa esta presente na aliquota de 25,00 mL da solucdo diluida,
para os 100,0 mL total desta solucdo contida no baldo, tem-se:

Myit.c(Total) = 4(C12V12MMvit.c) (4)

E como toda a massa de acido ascoOrbico presente na solugdo provem da massa de
comprimido pesada, pode-se escrever:

Mors
%mvit c= vit.C(Total) x100 (5)
' Mpesada

5. EXERCICIOS

1. Considerando que determinado suplemento de vitamina C possui 1,000 g de &cido
ascorbico, qual deve ser o volume de solugdo de iodo 0,1137 mol L necessério para sua
titulagdo se todo o comprimido for usado? Supondo que a bureta disponivel tenha
capacidade de 50,00 mL, ela sera adequada para essa analise? Caso ndo o seja, 0 que
poderia ser feito para adequar o procedimento?

2. Cite pelo menos cinco alimentos ricos em vitamina C, com seus respectivos teores
aproximados de &cido ascorbico.

3. Qual o papel da suspensao de amido utilizada nessa pratica?

. Preencha um laudo técnico (anexo) com os resultados obtidos na pratica. A amostra
analisada esté& dentro das especifica¢fes indicadas no rétulo do produto?
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MODELO DE LAUDO TECNICO
Aluno: Turma:

Turma:

Turma:

Data:

IDENTIFICACAO DO CLIENTE

Nome (fabricante do produto):

Amostra:

Lote:

Data de validade:

RESULTADO DA ANALISE

INFORMACAO SOBRE O METODO ANALITICO

VALORES DE REFERENCIA

TRATAMENTO DE RESIDUOS

Ouro Preto, de

de 20

RESPONSABILIDADE TECNICA

Nome do técnico responsavel:

Assinatura do responsavel técnico:



INFORMACOES TECNICAS

Reagentes

Materiais

Calculos e Discussao dos resultados




NORMAS DE GERENCIAMENTO DOS RESIDUOS QUIMICOS DO INSTITUTO DE CIENCIAS
EXATAS E BIOLOGICAS (ICEB) DA UNIVERSIDADE FEDERAL DE OURO PRETO (UFOP)

CAPITULO |
DAS CARACTERISTICAS
Art. 1° O presente regulamento estabelece critérios de gerenciamento dos residuos gerados
nos laboratorios do ICEB/UFOP utilizados em atividades de ensino de graduacdo e po0s-
graduacdo, pesquisa, desenvolvimento tecnoldgico e inovagdo, bem como atividades de
extensao e prestacdo de servicos; tendo como objetivos:
1) orientar sobre a geragdo, tratamento e destina¢do dos residuos quimicos gerados
pelos laboratdrios;
) apresentar as competéncias e atribui¢fes de cada um dos usuarios dos laboratérios
na gestdo dos residuos quimicos gerados pelos laboratdrios.

CAPITULO Il

DO FUNCIONAMENTO

Art. 2° Cada laboratoério gerador de residuos quimicos deve se fundamentar nas seguintes
diretrizes: minimizacao, reciclagem/reutilizagdo, substituicdo por reagentes menos toxicos e
destinacdo final adequada dos residuos quimicos.

Art. 3° E proibido o descarte de qualquer residuo, sem tratamento adequado, na rede de
esgoto ou qualquer ambiente dentro da UFOP.

Art. 4° E vedado o armazenamento inadequado dos residuos, no ambiente do laboratorio,
salvo nas quantidades minimas necessarias durante a realizacdo das atividades e desde que
devidamente acondicionados e identificados.

Art. 5° E obrigacdo do gerador do residuo fornecer a devida destinacdo ao mesmo.

8 1° O gerador do residuo deve ser cadastrado na planilha “Cadastro do Gerador” e deve
preencher a planilha “Inventario de Residuos Quimicos” conforme modelos apresentados no
ANEXO 1.

§ 2° O gerador do residuo deve, sempre que possivel, prover tratamento adequado para o
residuo antes de descarta-lo, conforme orientagcbes do ANEXO 2.

8§ 3° Na impossibilidade de prover tratamento adequado do residuo para descarte, o gerador
deve prover tratamento preliminar ao mesmo, conforme orientagcdes do ANEXO 2.

8 4° Na impossibilidade de prover tratamento preliminar do residuo, o gerador deve
segregar os residuos durante a sua geracdo, evitando misturar diferentes residuos e encaminhar
para a destinagéo final.

Art. 6° Os residuos ndo tratados deverdo ser armazenados em frasco de material
apropriado, ocupando no maximo, 70% do volume total do frasco; e devidamente rotulados,
conforme orientag6es do ANEXO 3 e do ANEXO 4.

Art. 7° Os residuos deverao ser conduzidos em frasco adequado e devidamente rotulados
para o entreposto de coleta de residuos, local onde os residuos ficardo armazenados até a coleta
pela empresa responsavel pela destinacdo dos residuos.

Art. 8° Os residuos caracterizados como fonte radioativas deverdo ter destinacdo exclusiva
conforme orientacdo do ANEXO 5.

CAPITULO I

DAS COMPETENCIAS E ATRIBUIGOES

Art. 9° E responsabilidade do usuério de laboratério, gerador do residuo, dar a devida
destinacdo ao residuo, conforme Art. 5° dessa norma.

Art. 10° Sdo atribui¢des do coordenador do laboratério ou usuério designado pelo mesmo:



)] orientar os usuarios do laboratorio a fazer a correta segregacao, identificacdo e

armazenamento dos residuos gerados no laboratorio.

1)) conduzir os residuos acondicionados em frasco adequado e devidamente rotulados

para o entreposto de coleta de residuos.

Art. 11° E atribuicdo especifica do professor que utiliza o laboratorio para aula pratica
orientar os alunos sobre a destinacdo final de residuos produzidos durante a realizacdo das aulas
praticas, devendo encaminhéa-los para catalogacéo e acondicionamento.

Art. 12° E atribuicdo especifica dos técnicos dos laboratdrios, auxiliar o professor e
coordenador do laboratorio no acondicionamento e destinacdo de residuos.

CAPITULO IV

DAS DISPOSICOES FINAIS

Art. 13° Caberd ao coordenador ou usuario designado pelo mesmo supervisionar o
cumprimento das normas de gerenciamento dos residuos do seu laboratério.

Art. 14° Os casos omissos neste Regulamento serdo encaminhados para Comissao
Superior de Seguranca Ocupacional Laboratorial da UFOP para deliberacdo e providéncias
cabiveis, observadas as normas dos conselhos superiores da Instituicéo.

Art. 15° Este regulamento entrar4 em vigor na data de sua publicacdo, revogando-se as
disposicdes em contrario.



ANEXO 1 - PLANILHAS PARA PREENCHIMENTO PELO GERADOR DE RESIDUOS

QUIMICOS

Planilha 1: Modelo da Planilha “Cadastro de Geradores de Residuos Quimicos”

Programa de Gerenciamento de Residuos Quimicos

UNIVERSIDADE FEDERAL DE QURO PRETO
INSTITUTO DE CIENCIAS EXATAS E BIOLOGICAS

UFOP
CADASTRO DE GERADORES DE RESIDUOS QUIMICOS PERIGOSOS NAQ REAPROVEITAVEIS
‘Geréncia de Residuos Quimicos do ICEB
Gerente de Residuos
Unidade Codigo do - Cadigo do Coordenador ‘Geradores Telefone do .
Grerom || P50 e e Laboratério | do laboratério | Responsdveis | Gerador BT EE T

Planilha 2: Modelo da Planilha “Inventario de Residuos Quimicos, parte 1”

UNIVERSIDADE FEDERAL DE OURO PRETO
INSTITUTO DE CIENCIAS EXATAS E BIOLOGICAS
Programa de Gerenciamento de Residuos Quimicos

INVENTARIO DE RESIDUOS QUIMICOS PERIGOSOS MAD REAPROVEITAVEIS DAS UMIDADES GERADORAS

Geréncia de Residuos do ICEB
Gerente de Residuos:

. Capacidade
Cédigo Residuo Unidade Geradora Departamento Laboratério Gerador Responsavel Composicio Quimica do Residuo Er;.‘:: Condicdio Residua E:;;:Z'm Em:alagem Pesa (kg)
[(8)
- Produto vidro, plastico
2018/0_/QUI/CODIGO N d . P . P
LABORATORIO (3 LETRAS) | Instituo de Cibncias Exaras Laboratbrio | Neme o conrdenadardo oo | sowde | auimico | rigivo, pisstico
- NOMERO RESIDUO (3 N DEQUI 1coniG0 Pt—— Nome e concentracgo aproximada | liquido ou | comercial ou flexivel, massa
iaoe) LABORATORIO) gasoso | preparasSo |papelso, metal embalagem -
quimica ou tecido residuo
H . : 13 Lo r P t2)
Planilha 3: Modelo da Planilha “Inventario de Residuos Quimicos, parte 2
UNIVERSIDADE FEDERAL DE OURO PRETO
INSTITUTO DE CIENCIAS EXATAS E BIOLOGICAS
Programa de Gerenciamento de Residuos Quimicos
UFOP
INVENTARIO DE RESIDUOS QUIMICOS PERIGOS0S NAQ REAPROVEITAVEIS DAS UNIDADES GERADORAS
Geréncia de Residuos do ICEB
Gerente de Residuos:
-
= 5 - Classe Ri Grupo
Cadigo Residuo N® ONU  (Mome Apropriado para Embargue Risco = mf c Embal Peso (kg)
o
2018/0_/CODIGO DO
DEPARTAMENTO!'C(’JDIGO ANTT ou
LABORATORIO (3 LETRAS) + ANTT RESIDUO X000 (pode ser obtido na ANNT) EISPQ i massa
NUMERO RESIDUO (3 embalagem +
DIGITOS) residuc




ANEXO 2 - VIAS DE DESTINACAO DOS RESIDUOS QUIMICOS

Os residuos gerados nos laboratérios devem ser segregados considerando-se a
compatibilidade das substéncias envolvidas. Informacgdes sobre periculosidade, toxicidade,
reatividade, inflamabilidade e compatibilidade de inUmeras substancias quimicas podem ser
encontradas em MSDS (Material Safety Data Sheets) e FISPQ (Ficha de Identificacdo e de
Seguranca de Produtos Quimicos). Para verificagdo de compatibilidade quimica sugere-se
consultar uma matriz de compatibilidade quimica (Hazardous Materials Compatibility Chart)
ou codigos de compatibilidade quimica de armazenamento (Chemical Compatibility Storage

Codes).

1.
a)

b)

2.
a)
b)

c)

3

Residuos LIQUIDOS que podem ser descartados diretamente na pia:

Residuos &cidos ou basicos, desde que ndo contaminados com substancias quimicas
perigosas, e apds neutralizacdo de tal maneira a apresentar pH entre 6 e 8. Residuos
acidos deverdo ser neutralizados com hidroxidos ou carbonatos, o pH devera ser
monitorado e estar entre 6 e 8, se necessario utilizar banho de gelo. Apds a
neutralizacdo, descartar lentamente na pia. Residuos bésicos deverdo ser
neutralizados com 4&cido cloridrico ou acido sulfarico; o pH também devera ser
monitorado e estar entre 6 e 8, se necessario utilizar banho de gelo. Apds a
neutralizacdo, descartar lentamente na pia. Recomenda-se o0 aproveitamento de
solucBes acidas ou basicas antigas ou reagentes antigos para essa finalidade.
Residuos contendo os cétions AI**, Ca®*, Fe?*, Fe®*, Mg?*, Na’, NH4" e/ou os
anions: CO3%, CI, HSO3, NOs™, PO4*, SO+ , desde que ndo contaminados com
substancias quimicas perigosas, e dentro das condicdes e padrdes de langcamento de
efluentes estabelecidos pela Resolu¢do CONAMA N° 430, de 13 de maio de 2011,
quando pertinente.

Residuos SOLIDOS que podem ser descartados diretamente em lixo comum:
Residuos sélidos classe Il - ndo perigosos (ABNT NBR 10004).

Papéis de filtro, luvas e outros materiais descartaveis desde que ndo contaminados
com substéncias perigosas.

Materiais cromatograficos como silica, alumina etc. desde que ndo contaminados
com substéncias perigosas.

Residuos contendo cations metalicos

Residuos contendo cations metalicos devem ser tratados mediante precipitacdo com
hidréxido ou sulfeto conforme o quadro a seguir.

Quadro 1. Faixas de pH para precipitacdo de cada cation metalico

Cation | Faixa de pH Cation | Faixa de pH
Ag(l) 9 Pb(ll) 7-8

Al | 7-8 Pd(Il) 7-8

As(l1l) | Precipita como sulfeto Pd(lV) | 7-8

As(V) Precipita como sulfeto Pt(1) 7-8

Au(lll) | 7-8 Re(ll) |6

Be(ll) 7-8 Re(VI1) | Precipita como sulfeto
Bi(ll) |7 Rh(Il) | 7-8

Cd(n 7 Ru(llh) |7

Co(ll) 8 Sh(n | 7-8

Cr(lly |7 Sh(V) 7-8
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Cu(l) 9 Sc(ll) |8

Cu(ll) 7 Se(IV) | Precipita como sulfeto
Fe(ll) 7 Se(VI) | Precipita como sulfeto
Fe(lll) |7 Sn(ll) 7-8

Ga(lll) | 7-8 Sn(lv) | 7-8

Ge(lV) |6-8 Ta(V) 1-10

Hf(lV) | 6-7 Te(lV) | Precipita como sulfeto
Hg(l) 8 Te(VI) | Precipita como sulfeto
Hg(ll) |8 Th(lV) |6

In(I11) 6-13 Ti(ll) | 8

Ir(1V) 6-8 Ti(lV) |8

Mg(l) |9 TI(QD |9

Mn(ll) |8 V(IV) 7-8

Mn(lV) | 7 V(V) 7-8

Mo(VI) | precipita como sal de calcio | W(VI) | precipita como sal de célcio
Nb(V) | 1-10 Zn(ll) 7-8

Ni(ll) 8 Zr(lV) | 6-7

Os(lV) | 7-8

Os residuos contendo Cd, Hg e Pb devem ser segregados dos demais metais. Apds a
precipitacdo, o sobrenadante deve ser separado. Sempre que possivel, proceda a centrifugacdo
para evitar consumo de papel de filtro. Na impossibilidade de centrifugacéo, proceda a filtracéo
ou separacdo por decantacdo/sifonacdo de residuo, dependendo do volume de residuo a ser
tratado. Faca um teste para verificar se 0 sobrenadante esta isento dos metais pesados. Separar
0 sélido em papel filtro. Colocar o papel filtro sobre folha de papel aluminio, em assadeira e
secar em estufa em baixa temperatura. Embalar e rotular os residuos e encaminhar para a
destinacao final.

4. Solventes Organicos
Sempre que possivel, proceder a recuperacdo/reciclagem. Em caso contrario, encaminhar
para a destinagéo final.

5. Aminas aromaticas
As aminas aromaticas devem ser oxidadas por permanganato de potassio (KMnQO4) em
meio 4cido na proporcdo de 0,2 mol KMnO;4 para 0,01 mol de amina, em &cido sulfarico
(H2S04) 2 mol L. Manter a mistura a temperatura ambiente por oito horas. A seguir adicione
sulfato acido de sodio (NaHSO.) para destruir 0 excesso de permanganato. Neutralizar o
produto com hidréxido de s6dio (NaOH) e descartar na pia.

6. Outros residuos
Existem diversos residuos, contendo substancias ndo descritas nesse anexo, que podem ser
tratados em laboratdrio, se gerado em pequenos volumes, através de procedimentos descritos
em literatura adequada. Nesses casos, se 0 produto gerado ndo for perigoso, poderad ser
descartado na pia desde que em concentragdes conformes as legislagdes pertinentes. Em caso
contrario, o produto devera ser encaminhado para a destinacéo final.
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ANEXO 3 - ACONDICIONAMENTO DOS RESIDUOS GERADOS

O recipiente para armazenamento do residuo deve atender os seguintes requisitos: ser
quimicamente compativel com a substancia a ser acondicionada; ser estanque; ter resisténcia
fisica a pequenos choques; ter durabilidade; ter compatibilidade, em termos de forma, volume
e peso, com o equipamento de transporte.

O residuo quimico destinado ao reaproveitamento interno e o rejeito a ser tratado na fonte
geradora devem ser armazenados no mesmo recipiente que continha a substancia que o originou
ou em novo recipiente de mesmo material, devidamente identificado. No caso de o residuo
quimico destinado ao reaproveitamento interno ser uma mistura, o recipiente deve ser
compativel com todos os componentes da mistura.

A acumulacao de residuos ou rejeitos em frascos coletores deve ser realizada, a principio,
no proprio laboratorio e deve atender ao critério de compatibilidade quimica das substancias.
Sempre que possivel, deve-se evitar acondicionar materiais em recipientes muito grandes, no
préprio laboratério, no maximo, até 10 a 15 litros. As embalagens plasticas sdo preferiveis,
exceto gquando houve incompatibilidade com o residuo. Nenhuma embalagem deve ser
completamente cheia com o residuo liquido, ela deve conter no méaximo 70% de sua capacidade
maxima.

Os residuos enviados para destinagdo final devem ser acondicionados de acordo com as
exigéncias das empresas contratadas para o tratamento externo e disposicao final e, também, se
enquadrar nas leis do Ministério dos Transportes que definem os critérios para transporte de
materiais perigosos (ANEXO 4). Por exemplo, para o acondicionamento de solventes, sdo
compativeis com recipiente de polietileno: acido acético, acetona, anilina, 2-butanona,
benzeno, etanol, acetato de etila, etilenoglicol, gasolina, heptano, hexano, metanol, metil-
isobutil-cetona, 6leo combustivel, pentano, querosene, tolueno, xileno. Nao sdo compativeis
com recipiente de polietileno: butileno?, ciclohexano?, ciclohexanona?, cloreto de metileno?,
clorofluorcarbonos?, éter de petroleo®?, éter etilico? e tricloroetileno?.

LArmazenar em recipiente de aco.
2Armazenar em recipiente de aco inoxidavel.
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ANEXO 4 - IDENTIFICACAO PARA ENCAMINHAMENTO A DESTINACAO FINAL

Os recipientes contendo os residuos encaminhados para a destinagdo final devem ser
rotulados conforme a Norma ABNT NBR 7500 e os Regulamentos para o Transporte
Rodoviario de Produtos Perigosos, segundo as seguintes resolucfes da Agéncia Nacional de
Transportes Terrestres (ANTT):

Resolucdo ANTT n° 420 de 12/02/2004 que aprova as Instru¢cbes Complementares ao
Regulamento do Transporte Terrestre de Produtos Perigosos

Resolucdo ANTT n° 3665 de 04/05/2011 que atualiza o Regulamento para o Transporte
Rodoviério de Produtos Perigosos.

Resolucdo ANTT n° 3762 de 26/01/2012 que altera e revoga dispositivos da Resolucdo
ANTT n° 3665, de 04/05/2011.

Resolucdo ANTT n° 5232, de 14/12/2016 que aprova as Instru¢cdes Complementares ao
Regulamento Terrestre do Transporte de Produtos Perigosos, e da outras providéncias.
Resolucdo ANTT n° 5377, de 29/06/17 que altera o caput do artigo 2° da Resolucédo
ANTT n° 5232, de 14/12/2016.

Resolucdo ANTT n° 5623, de 15/12/2017 que altera o anexo da Resolugdo ANTT n°
5232/16.

Resolucdo ANTT n° 5581, de 22/11/2017 que altera a Resolugdo ANTT n° 5232/16.

A etiqueta para carga perigosa deve conter, conforme figura 1, entre outras informagoes:

Identificagdo escrita “RESIDUO PERIGOSO”;

Forma de disposicéo final: incineragéo, co-processamento, aterro industrial;
Composicdo quimica do material;

Classificagcdo da ABNT NBR 10004;

Designacdo ONU e numero de identificacdo ONU;

Classe de risco e numero de risco ONU;

Frases R/S (risco e seguranga);

Dados de identificagédo da instituicdo geradora;

Dados de identificacdo da instituicdo destinataria.

Figura 1. Exemplo de rotulo para identificacdo do residuo quimico a ser encaminhado a destinagéo final
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Figura 2. Modelos de rotulos de risco para transporte de produtos perigosos.
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ANEXO 5 - PROCEDIMENTO PARA RECEBIMENTO DE FONTES RADIOATIVAS
NO CENTRO DE DESENVOLVIMENTO DA TECNOLOGIA NUCLEAR (CDTN)

1. A empresa interessada em entregar fontes radioativas fora de uso deve solicitar uma
“Proposta de Recebimento” ao Centro de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear (CDTN),
por email: ve@cdtn.br, seless@cdtn.br ou fax: (31)3069-3476. Na solicitacdo devem estar
discriminados:

a. CNPJ, inscricéo estadual, endereco e CEP da empresa;

b. nome e numero de registro na CNEN do Supervisor de Radioprotecao;

c. nome, telefone, fax e email da pessoa de contato da empresa;

d. para cada fonte a ser entregue a CNEN: numero de série, radionuclideo, atividade e
respectiva data de referéncia, aplicacdo (uso anterior ao descarte).

e. para cada blindagem: as dimensdes da altura, comprimento e profundidade, sempre a
medida maior. (O volume sera considerado como o de um paralelepipedo em que a
blindagem poderia ser inserida, ou seja, multiplicando as maiores medidas de altura,
comprimento e profundidade.)

Este procedimento ndo se aplica a fontes de telerapia. Nestes casos, contatar para
orientagéo.

Caso a empresa proprietaria da fonte seja uma instituicao filantrépica, com certificado
valido expedido pelo CNAS, é possivel a isen¢do de pagamento, desde que a Instituicdo
encaminhe cépia do Certificado.

2. O CDTN prepara uma “Proposta de Recebimento”, que ¢ enviada para a empresa
interessada. Caso a empresa nao seja cadastrada como cliente do CDTN, uma “Ficha de
Cadastro” é também encaminhada a ¢la.

3. O representante legal da empresa, apos conferir os dados da “Proposta de
Recebimento” com os dados da(s) fonte(s) a serem transferidas ao CDTN, da o Aceite da
Proposta, assinando a folha resumo constante na sua Ultima pagina.

4. O Supervisor de Radioprotecdo da empresa preenche o formulario RTR "Solicitagdo
de Transferéncia de Fonte Radioativa e/ou Equipamento Gerador de Radiacdo lonizante
diretamente no site da CNEN (www.cnen.gov.br, link Formularios). Apds o preenchimento
completo, o Supervisor deve fechar o formulario RTR no site, imprimir, assinar e
encaminha-lo por email ao CDTN, junto com o aceite e a “Ficha Cadastral”, se for o caso.
Neste momento sera gerada uma senha de acesso, de responsabilidade da empresa.

5. O Supervisor de Radioprote¢do do CDTN assina o formulério RTR. Ele é devolvido
por email a empresa interessada, que deve inclui-lo no processo eletronico, pelo site da
CNEN, a fim de obter autorizacdo para a transferéncia de fontes da Coordenagdo de
Instalacdes Médicas e Industriais (CGMI/CNEN), no Rio de janeiro.

6. Uma vez autorizada a transferéncia das fontes para o CDTN, pela CGMI/CNEN, a
empresa e 0 Servico de Rejeitos do CDTN combinam a data e o horario de entrega das fontes
ao Centro, que devera ser de segunda a sexta-feira, de 9:00 as 16:00h. A empresa acondiciona
as fontes e providencia o transporte até o CDTN, de acordo com a Norma CNEN-NE 5.01.

7. No ato do recebimento, o CDTN confere os dados do formulario RTR com as fontes
recebidas e emite o Recibo correspondente.

8. O CDTN encaminha a empresa um boleto de cobranca para pagamento do servigo
prestado.

OBS. Em caso de davidas, contatar o Servico de Geréncia de Rejeitos —
SEGRE/CDTN/CNEN, através dos contatos citados no item 1 ou pelo telefone (31) 3069-
3257.
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