PRATICA 04

DETERMINACAO DO PONTO DE FUSAO
Objetivos: Determinacao do ponto de fusdo da amostra recristalizada e impura.

Materiais: Tubos de Thiele, termometro, tubos capilares, bico de Biinsen, suporte, tripé,
garra e mufa.

Reagentes: Glicerina e amostra da substancia recristalizada e impura.

Aspectos teoricos:

v A maioria dos compostos organicos utilizados em laboratorios de quimica ¢é
solida ou liquida;

v' O grau de pureza quimica desses compostos pode ser avaliado pela
determinagdo das constantes fisicas, pois as substancias puras possuem
propriedades fisicas especificas e bem definidas;

v" Impurezas produzem, geralmente, um alargamento no intervalo de fusio,
além de abaixarem essa temperatura;

v" Uma substincia organica e cristalina ¢ considerada pura se a temperatura

de fusdo compreender uma variac¢ao de 0,5 a 1,0°C;

Se a substancia for impura, a temperatura de fusao varia de 3°C a 5°C;

Se for uma mistura, a temperatura de fusdo sofre uma variagdo maior do que

5°C;

v' A medida de temperatura de fusdo pode ser feita em aparelhagem apropriada
(aparelhos para a determinagao de temperatura de fusao — fusometro analogico)
ou por meio de montagens e adaptacdes realizadas em laboratorios. A fonte de
aquecimento dependera do tipo de aparelhagem utilizada, que pode ser um
banho de aquecimento (6leo mineral ou glicerina) ou aquecimento elétrico.
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O ponto de fusdo ¢ usado como critério para avaliar o grau de pureza de um
composto, ou ajudar na sua identificacdo por meio de comparag¢des com tabelas de pontos

de fusao.
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Figura 1. Montagem para determinacao de temperatura de fusdo.



Para determinar corretamente a temperatura de fusdo de um solido devem ser
observadas todas as suas mudancas, conforme apresentado na Figura 2.

1- Sélido

2- Deformagao
3-Gota de liquide
4- Ultimos cristais
5- Liquido
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Figura 2. Transformagdes ocorridas no intervalo de fusdo.

Procedimentos:
Determinacdo do ponto de fusdo da amostra

Utilizando um sistema apropriado, determine as faixas de fusdo (valores de
temperatura de inicio e término da fusdo) para a amostra recristalizada e impura. Para
isso, feche uma das extremidades de um capilar de fusdo girando-o ao leve contato com
a chama do bico de gas. Coloque um pouco da amostra num vidro de reldgio e introduza
a substancia no capilar tocando-a com a extremidade aberta do mesmo. Talvez seja
necessario pulverizar o solido. Para tal use um bastao de vidro ou a espatula. Com auxilio
de um tubo longo de vidro compacte o s6lido no fundo do capilar (deixando o tubo capilar
cair até atingir o fundo do tubo de vidro, com a extremidade fechada para baixo e dentro
do tubo longo de vidro). Verifique a quantidade de s6lido no tubo capilar (cerca de 2 mm
de altura no capilar) e codifique o tubo capilar utilizando pincel atdomico.

Com o auxilio de uma gominha de latex fixe cuidadosamente o tubo capilar ao
termometro de modo que a substancia fique na mesma altura do bulbo do termémetro ¢ a
gominha o mais proximo possivel da extremidade aberta do capilar.

Prenda o termdémetro a uma garra, de modo que o bulbo do termometro fique
totalmente submerso no liquido. Cuide para que a gominha ndo seja atingida pela
glicerina, nem mesmo apos o aquecimento.

Este sistema deve ser aquecido gradualmente (0 aquecimento devera se dar a
uma velocidade de 1°C por minuto, aproximadamente), enquanto o material no capilar
¢ cuidadosamente observado. Devem ser registradas a temperatura na qual a primeira
gota de liquido se forma e aquela em que os ultimos cristais de sélido desaparecem.

Questoes:

1) Qual a faixa de temperatura que a maioria dos compostos organicos se funde?

2) Uma determinada substancia na mudanga de estado (s6lido para liquido) possui uma
ampla faixa de temperatura de fusdao. O que isso indica?

3) Explique: Duas amostras puras de um mesmo composto deverdo fundir a uma mesma
temperatura. Entretanto, duas amostras desconhecidas que se fundem a uma mesma
temperatura ndo sdo necessariamente 0 mesmo composto.

4) Discuta sobre os valores de faixa de fusdo obtidos para sua amostra pura € impura.

5) Identifique, a partir dos dados obtidos, a natureza da sua amostra.
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