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RESUMO

O presente trabalho analisa a viabilidade da utilizacdo de um material didatico de apoio para a
disciplina de Analise Quimica I, em um curso técnico de quimica da cidade de Porto Alegre
onde foi implementado um Projeto de Gestdo de Residuos. O material elaborado consiste em
um roteiro de aulas praticas que aborda temas fundamentais como: nog¢des de seguranca, gestao
de residuos, identificacdo e fungbes das principais vidrarias, bem como formas de lavagem e
manuseio desses materiais, entre outros. ApOs 0s conceitos fundamentais, iniciam-se as
atividades experimentais que sdo compostas por uma breve introducdo e algumas questdes a
serem respondidas ao longo do trabalho. Todos os experimentos foram desenvolvidos de modo
a atender os principios dos 3R’s (Reduzir, Reutilizar, Reciclar) e de forma a fazer com que os
estudantes adquiram a consciéncia de sua responsabilidade perante a sociedade quanto aos
residuos gerados durante as atividades experimentais. Na elaboracdo do Roteiro de Aulas
Préticas, buscou-se uma linguagem simples e explicativa, com exemplos para elucidacdo dos
conceitos. Para sua avaliacdo, o material aqui elaborado foi analisado por professores de
Quimica Analitica Qualitativa e por professores da area de Educacdo em Quimica em nivel de
Ensino Superior, por um professor de Curso Técnico em Quimica e por um profissional Técnico
em Quimica habituado com o preparo de atividades praticas na area de Quimica Geral e
Quimica Analitica Qualitativa. A maioria dos avaliadores apontou que o Roteiro de Aulas
Préticas elaborado apresenta clareza e simplicidade na explanacdo dos conceitos e a abordagem
dos principios dos 3R’s foi realizada de forma satisfatéria através da reducdo do volume de
reagentes utilizados. Além disso, este roteiro foi considerado adequado para o nivel técnico. As
sugestdes feitas pelos avaliadores foram, em sua grande maioria, consideradas para
aperfeicoamento e correcdo do material.

Palavras-chave: Atividades Praticas. Quimica Analitica Qualitativa. Gestdo de Residuos.
Ensino de Quimica. Formacéo Profissional.



ABSTRACT

The present work analyzes the feasibility of the use of a teaching material for the discipline of
chemical analysis | in a chemical technician course in the city of Porto Alegre where it was
implemented a waste management Project. The material produced is the fundamental issues for
a good development of practical activities in a chemistry lab, as notions of safety, waste
management, identification and functions of the leading glassware, as well as forms of washing
and handling of these materials, among others. After the fundamental concepts, initiated
experimental activities that consist of a brief introduction and some questions to be answered
throughout the work. All the experiments were developed in order to meet the principles of 3R's
(Reduce, reuse, recycle) and in order to make students acquire awareness of its responsibility
towards society as for the waste generated during experimental activities. In drawing up the
Roadmap of practical activities, a simple and explanatory language was sought, with examples
for elucidation of the concepts. For its evaluation, the elaborated handout was analyzed by
Qualitative Analytical Chemistry teachers and professors of education in chemistry at higher
education level, by a Chemical Technician Course teacher and a technical professionals in
chemistry used to prepare practical activities of Qualitative Analytical Chemistry. Most
reviewers pointed out that the script of practical activities designed features clarity and
simplicity in the explanation of the concepts and approach the 3Rs principles was addressed
satisfactorily by reducing the volume of reagent used. In addition, this script was considered
suitable for the technical level. The suggestions made by the reviewers were, for the most part,
considered for improvement and correction of the material.

Keywords: Experimental activities. Qualitative Analytical Chemistry. Waste management.
Chemistry teaching. Vocational Training.
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1. INTRODUCAO

Atualmente, seja pela conscientizagdo ambiental, seja pela severidade e ampliacdo da
legislacdo ambiental brasileira, houve uma demanda crescente por desenvolver e ampliar
sistemas de gestdo mais eficientes desde o ponto de vista ambiental, econdémico e social em
diferentes ambitos (industrial, educacional, etc.).

Inimeras universidades brasileiras, conscientes de sua responsabilidade social e do papel
que exercem na formacao dos futuros profissionais e cidaddos, bem como dos danos ambientais
provocados por um descarte inadequado dos residuos perigosos nela gerados durante diferentes
atividades, implantaram, desde a década de 90, programas de gerenciamento de residuos.
Contudo, até o dia de hoje, 0 mesmo tipo de programa ndo € fomentado nas escolas de ensino
fundamental, médio e/ou técnico das redes de ensino publico/privado do nosso pais. Tal fato,
associado a precaria infraestrutura fisica disponivel nas escolas, falta de técnicos qualificados
e materiais/insumos adequados, pode favorecer que as aulas de Ciéncias/Quimica sejam,
majoritariamente, teoricas.

No contexto da Educacdo Basica, muitas vezes os professores encontram dificuldades
logisticas e estruturais para dispor de forma adequada os residuos gerados. Acrescido a esta
realidade, o Conselho Regional de Quimica (CRQ) aponta que ndo compete ao Licenciado em
Quimica o desempenho de atividades como a producdo, tratamentos prévios e complementares
de produtos e residuos. Desta forma, na maioria dos casos 0s residuos quimicos acabam sendo
descartados na pia do laboratorio ou permanecem estocados por um longo periodo até que sejam
descartados de forma adequada.

Como uma forma de ndo causar danos ao meio ambiente, deve-se prioritariamente evitar
a geracdo de residuos, minimizar a sua producdo e reaproveitar, sempre que possivel, 0s
residuos gerados. Nesse sentido, devera existir um empenho na recuperagdo dos residuos
gerados por varios tipos de processos, objetivando torna-los dteis novamente. Caso a
reutilizacdo ndo seja possivel, deve-se tratar ou dispor de forma eficaz todo o residuo gerado.

Diante da problemaética apresentada, as instituicGes que oferecem o curso técnico em
quimica, como a escola que sera investigada neste estudo, precisam desenvolver acGes
conscientes e responsaveis para gerenciar os rejeitos ou insumos produzidos nos laboratérios
de ensino. Portanto o presente estudo visa a reelaboracdo do material utilizado nas atividades
praticas da area da Quimica Analitica Qualitativa de uma escola de ensino Técnico em Quimica

(TQ) da rede publica do estado do Rio Grande do Sul, com o intuito de fomentar a diminuicéo



e, quando possivel, a substituicdo de reagentes perigosos, a reutilizacdo dos residuos gerados,
bem como destinagdo correta dos mesmos.

Conforme o Plano Pedagogico do referido Curso Técnico em Quimica (TQ), os Técnicos
em Quimica receberdo a formacdo adequada para: manusear as matérias primas, reagentes e
produtos de forma correta e segura; conhecer regras de seguranca tendo em vista os aspectos
toxicologicos dos reagentes empregados; atuar na implementacdo e manutencdo dos sistemas
de gestdo ambiental levando em consideracéo a importancia e aspectos praticos de preservacdo
ambiental, no impacto dos processos ambientais e no tratamento adequado dos residuos;
conhecer a legislagdo ambiental e desempenhar atividades como controle de qualidade, de
pesquisa e desenvolvimento de produtos quimicos, bem como identificar, operar, aperfeicoar e
controlar processos quimicos e equipamentos industriais cuja base cientifico-tecnoldgica seja a
quimica ou areas afins.

Desta forma, justifica-se este trabalho como uma analise sistematica do contexto escolar
do Curso Técnico em Quimica em questdo, da reestruturacdo do material didatico contendo as
atividades praticas e da discussdo sobre a necessidade de conscientizacdo dos técnicos em
quimica sobre a gestdo e tratamento de residuos. Conforme apontamentos da literatura, a
maioria das institui¢des de ensino técnico brasileiras ndo tem uma politica institucional clara
que permita um tratamento global do problema.

Cabe destacar, que este trabalho é parte integrante de uma investigacdo maior em nivel
de mestrado que visa a implementacdo de um projeto de gestdo de residuos na escola estudada.
Neste sentido, o objetivo maior deste TCC é o de reestruturar o material didatico que contém
0s roteiros das préticas realizadas com os alunos na disciplina de Analise Quimica I, utilizando
estratégias simples como a substituicdo do uso de uma substancia perigosa por uma nao
perigosa, reducao do volume de reagentes empregados nas praticas, com a consequente reducdo
dos residuos quimicos produzidos, conscientizacdo dos estudantes através de informacGes
adicionais e questionamentos relacionados com a possibilidade de realizar a recuperagéo e/ou

reciclagem dos residuos.



2. OBJETIVOS

O objetivo geral deste trabalho é a reestruturacdo do material didatico que contém os
roteiros das praticas da disciplina Analise Quimica | de um Curso Técnico em Quimica, para
que este aborde tanto aspectos tedricos quanto praticos da analise quimica qualitativa baseada
nos principios dos 3R’s (Reduzir, Reutilizar, Reciclar)

Os objetivos especificos sdo:

o Observar o0 contexto escolar e as rotinas das aulas experimentais bem como o material
que era empregado;

o Avaliacdo do material didatico aqui mencionado, acima no objetivo geral, por professores
de quimica da Educacdo Superior e de Curso Técnico, assim como um técnico em quimica
atuante na preparacdo de aulas experimentais da area de Quimica Geral e Quimica

Analitica no ensino superior.



10

3. REFERENCIAL TEORICO

3.1. Aimportancia da construcdo de material didatico para a formacéo dos professores

Os materiais didaticos podem ser considerados um meio ou instrumento para conducéo
da pratica docente (ARAN, 1999). Em geral, devem integrar um ciclo mais completo de ensino-
aprendizagem, ou seja, por mais bem elaborados que sejam, ndo garantem, por si s, a qualidade
e efetividade do processo de ensino e aprendizagem, por isso, cumprem um papel de mediagéo
e ndo podem ser utilizados como se fossem comeco, meio e fim de um processo didatico
(FREITAS, 2009).

Diversos materiais didaticos tém sua aplicacdo em certas estratégias de ensino
inviabilizadas, pois possuem certa rigidez, por esse motivo, algumas vezes, o0 professor se
recusa a adotar fielmente esses manuais didaticos do mercado, fazendo adaptaces, tentando
moldéa-los a sua realidade escolar e convicg¢Bes pedagdgicas (SANTOS, 2007). Outra forma de
tornar esses materiais um recurso de apoio para o desenvolvimento e planejamento das unidades
de aprendizagem, tanto para docentes quanto discentes, é o desenvolvimento de materiais
didaticos por parte dos docentes, a fim de que se obtenha algo mais especifico para as
caracteristicas de uma determinada disciplina.

Nogueira (2012, p. 102) mostra a importancia dos materiais didaticos como um projeto
global, que podera utilizar-se de outros materiais complementares. A concepc¢do do ato de
elaborar um material didatico engloba as fases de planejamento, construcdo, producéo e o seu
uso, Vvisto sob essas duas perspectivas: contetido didatico e material didatico enquanto objeto.
Para que esse projeto global seja atendido de forma eficaz, devera contemplar as seguintes
caracteristicas:

e Seu planejamento enquanto objeto: questBes financeiras, tipo de midia a ser
disponibilizado, perfil do publico a ser atingido;

e Seu planejamento enquanto conteldo: Possibilidades de uso do material didatico,
objetivos de aprendizagem, estrutura do conteldo, atividade e avaliacdo,
complexidade (o problema do instrucionismo), linguagem, ritmo, direitos autorais;

e Sua construcdo: divisdo do contetido, elementos visuais e sonoros, metodologia de
construgdo e cronograma;

e Suas questBes técnicas de produgdo: orcamento, técnicas de produgdo e
caracteristicas do objeto a ser produzido;

e Suas questdes em relacdo ao uso do material (avaliacdo do objeto): contexto no

qual o material didatico sera utilizado, formas de utilizacdo e feedback.
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Mais especificamente, as explicacdes basicas que um material didatico deve conter séo

(ATIENZA, 1994):

Justificacdo tedrica, rigorosa e argumentativa das acdes praticas (justificativa dos
objetivos, contetdos, materiais, atividades, etc.);

Relacdo entre aspectos tedricos e praticos;

Relacdo ou articulacdo entre as atividades, contetdos e objetivos;

Indicagdes acerca da maneira de atuacao e suas razoes;

Inclusdo de dados para a observacdo e reflexdo sobre as acdes.

O material didatico deve ser desenvolvido de forma a estar de acordo com o Plano Politico

Pedagdgico da escola. De acordo com Veiga, et al. (2008), o Plano Politico Pedagdgico é mais

do que agrupar planos de ensino e atividades diversas. Ele é construido e vivenciado em todos

0s momentos, por todos os envolvidos com o processo educativo da escola. O projeto possui 0

compromisso sociopolitico com os interesses reais e coletivos da populacdo majoritaria e na

dimensdo pedagdgica estd engajado na formagdo do cidaddo participativo, responsavel,

compromissado, critico e criativo. Nesse sentido, se o Plano Politico Pedagdgico do Curso

Técnico em Quimica estipula requisitos basicos que os Técnicos em Quimica devem possuir

em sua formacao, € fundamental que sejam desenvolvidos materiais didaticos que contribuam

para tal formacao e principios. Sejam eles (ESCOLA, 2011):

Manusear adequadamente matérias primas, reagentes e produtos;

Conhecer técnicas de manuseio e armazenamento de amostras, matérias primas, reagentes
e produtos;

Reconhecer os aspectos toxicologicos relacionados aos reagentes;

Conhecer regras de seguranca e higiene; atuar na implantagdo e manutencao de sistemas
de gestdo ambiental;

Dimensionar a importancia e 0s aspectos praticos de preservacao do ambiente, no impacto
dos processos industriais e de tratamento de residuos;

Conhecer legislacdo ambiental e, finalmente, desempenhar atividades de analista de
laboratdrios de controle de qualidade, de pesquisa e de desenvolvimento de produtos
quimicos, bem como de identificar, operar, aperfeicoar e controlar processos quimicos e
equipamentos industriais cuja base cientifico-tecnol6gica das matérias-primas, insumos,

produtos e processos sejam a quimica ou areas afins.
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A producdo de material didatico faz com que o professor deixe de ser apenas
“consumidor” de materiais ja existentes para ser produtor de conhecimento, adequando esse
material a realidade da escola e ao perfil escolar de seus alunos, atingindo-se dessa forma os

objetivos propostos.

3.2. Gestao de residuos quimicos em laboratorio de ensino

O gerenciamento de residuos em laboratorios de ensino e pesquisa no Brasil comecou a
ser mais discutido a partir de 1990. Diversos fatores, como a falta de 6rgéos responsaveis pelo
controle do descarte de residuos, falta de conscientizacdo e descarte inadequado, levaram a
contaminagfes ambientais e desperdicios de reagentes pois esses residuos gerados no
laboratério eram, muitas vezes, descartados na pia sem qualquer tratamento prévio ou
preocupacdo com a contaminacao a biota aquatica e aos seres humanos (AFONSO et al., 2003)

A implementacdo de programas de gestdo de residuos traz resultados a médio e longo
prazo, pois necessita da mudanca de atitudes através da reeducacdo e persisténcia (JARDIM,
1998).

Com o intuito de facilitar a gestdo de residuos, alguns passos podem ser seguidos
(CUNHA, 2001; JARDIM, 1998, p. 672):

1. Prevenir a geragdo de residuos, modificando ou substituindo o experimento por
outro.

2. Utilizacdo de menores quantidades de reagentes, gerando assim menores
quantidades de residuos (BAADER, et al., 2001).

3. Segregar e concentrar quantidades de residuos de modo a tornar viavel e
economicamente possivel a atividade gerenciadora (AMARAL, et al., 2001;
BAADER, et al., 2001).

4. Reciclar, quando possivel, os residuos gerados.

5. Tratar o residuo gerado da forma mais adequada, estocando-o pelo menor tempo
possivel.

6. Dispor o residuo de forma segura.

Para que esses itens da gestdo de residuos sejam inseridos no cotidiano da Escola com
Curso Técnico em Quimica, é de suma importancia que inicialmente o material de apoio,
empregado nas aulas experimentais, venha a corroborar com esses principios.

Nesse sentido, devem ser priorizados a ndo geracdo, a minimizagdo da geracdo e o
reaproveitamento dos residuos, a fim de evitar os efeitos negativos sobre 0 meio ambiente
(UFPA, 2009). Como afirma Gerbase et al (2005), qualquer tipo de residuo necessita de um

tratamento eficaz ou de uma adequada disposi¢do final. Sempre que possivel, existe um
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empenho na recuperacao dos residuos gerados por Varios tipos de processos, objetivando torna-

los Gteis novamente.

Diante da problematica apresentada, as instituicbes que oferecem o curso técnico em
quimica precisam desenvolver acdes conscientes e responsaveis para gerenciarem o0s rejeitos
ou insumos gerados nos laboratorios de ensino. Uma forma de tornar isso possivel € através do
desenvolvimento de materiais didaticos que, além de servirem como materiais de apoio e
conhecimento, sirvam para promover a conscientizacdo em relacdo a quantidade, separacao e
correto descarte dos residuos quimicos gerados nas atividades praticas do Curso Técnico em

Quimica.

3.3.0 principio dos 3R’s (Reduzir, Reutilizar e Reciclar)

Nos cursos profissionais em Quimica, um dos objetivos fundamentais é que os estudantes
tenham conhecimento e estejam aptos para lidarem com materiais perigosos de maneira correta
e responsavel. Porém, muitas vezes, ndo ha a preocupacdo com a quantidade de residuos
gerados e a forma como eles serdo tratados e descartados. Nesse sentido, a pratica de
gerenciamento de residuos quimicos em laborat6rios de ensino e pesquisa é de extrema
importancia, tanto do ponto de vista ambiental quanto econémico.

O gerenciamento de residuos permite ao aluno uma melhor conscientizagdo acerca da
problematica que é a geracdo, processamento e o descarte de residuos quimicos, tendo a
oportunidade de ampliar e consolidar os conhecimentos quimicos levando em consideracao as
questdes ambientais. Uma das formas de se implementar a consciéncia ambiental no cotidiano
das escolas e cursos técnicos é através da utilizacdo da politica dos “3R’s” (Reduzir, Reutilizar
e Reciclar). Essa politica refere-se a um principio voltado para a gestdo dos residuos solidos,
sugerido na Conferéncia da Terra (Rio de Janeiro, 1992), com o intuito de diminuir o consumo
desmedido pela populagdo. Os principais objetivos sdo: a reducdo ao minimo dos residuos e a
maximizacdo ambientalmente saudavel do reaproveitamento e da reciclagem dos residuos
(HIRATA et al., 2015).

As aulas experimentais realizadas nas instituicdes de ensino devem ser planejadas de
forma a reduzir-se a0 maximo a escala de trabalho a fim de que se obtenham as menores
quantidades de residuos possiveis, sem comprometer a realizacdo da pratica e o entendimento
da mesma por parte dos alunos. Além disso, as atividades praticas devem priorizar a utilizagdo

de reagentes menos toxicos e causadores de problemas ambientais e a saide humana bem como
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serem executadas de modo a permitirem a reutilizacdo dos residuos em outros experimentos.
Essa atividade ajuda a despertar a responsabilidade socioambiental e a promover o desen-
volvimento de uma consciéncia ética, se opondo a pratica comum e ndo sustentavel de descartar
inadequadamente (jogar na pia ou no lixo) qualquer residuo/rejeito gerado em aulas
experimentais (MACHADO; MOL, 2008)

De acordo com Paim, Palma e Eifler-Lima (2002, p. 24), as atividades implementadas
num laboratério de ensino devem seguir uma determinada hierarquia e procedimentos

padronizados, que podem ser assim definidos:

1- Prevenir a geracéo de residuos;

2- Minimizar a proporcéo de residuos perigosos que sao inevitavelmente gerados;

3- Segregar e concentrar correntes de residuos de modo a tornar vidvel a atividade
gerenciadora;

4- Reusar internamente ou externamente;

5- Reciclar o material ou componente energético do residuo;

6- Manter todo o residuo produzido na forma mais passivel de tratamento;

7- Tratar e dispor o residuo de maneira segura.
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4. METODOLOGIA

O trabalho foi realizado em uma escola publica de Porto Alegre, no curso Técnico em
Quimica. A escola apresenta duas modalidades de curso técnico: integrado ao ensino médio, no
periodo diurno, e subsequente ao ensino médio, no periodo noturno.

A realizacdo do estudo aqui detalhado consistiu na execucao de etapas relacionadas com:
0 contato com o professor regente da disciplina no Curso Técnico; a observacao do contexto
escolar e das rotinas das aulas experimentais; a elaboracdo do roteiro e avaliacdo do material
didatico por professores de quimica da Educacéo Superior e de Curso Técnico, assim como por
um técnico em quimica atuante na preparacdo de aulas experimentais da area de Quimica Geral
e Quimica Analitica no ensino superior. A seguir, nas secoes 4.1, 4.2, 4.3 e 4.4 sdo detalhadas
cada uma destas etapas.

Também é importante destacar que a pesquisa realizada se caracteriza como um estudo
de carater qualitativo j& que apresenta um enfoque descritivo e interpretativo, sem apresentar a
necessidade de recursos estatisticos para a analise de dados e também, ndo busca enumerar e/ou
medir os eventos estudados (LUDKE; ANDRE, 1986). Nas pesquisas qualitativas, a obtencédo
de dados se da através de contato direto e interativo do pesquisador com a situacao em estudo,
sendo necessario 0 empenho do pesquisador em entender os fenbmenos, segundo as
perspectivas dos participantes da situacdo em estudo, estabelecendo entéo sua interpretagéo dos

fendbmenos estudados.

4.1. Primeiro contato com as professoras do Curso Técnico em Quimica

Inicialmente, foram realizadas reuni6es com as professoras de Quimica do Curso Técnico
com o intuito de verificar o material didatico que era utilizado na disciplina Analise Quimica |
e investigar as necessidades de modificacdes e aperfeicoamento do referido material.

Diversos apontamentos foram realizados pelas professoras em diferentes momentos da
reestruturagdo do material didatico, para que o roteiro permitisse organizar e unificar as
atividades ja em uso e que pudesse atualizar alguns experimentos de modo a englobar os

principios dos 3R’s de uma forma simples e clara.
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4.2. Contexto escolar

A etapa de estudo do contexto escolar estd baseada em um trabalho realizado por Ramm,
Sirtori e Passos (2016), no qual foram avaliados os documentos oficiais da escola, como o
Projeto Politico Pedagdgico, para que fossem verificados os objetivos principais do Curso
Técnico em Quimica. Nesse trabalho, foi verificado com as professoras a necessidade e
importancia do gerenciamento de residuos na escola técnica e de que forma isso poderia ser
abordado nas aulas praticas.

Partindo dos objetivos centrais contidos no Plano Politico Pedagdgico e atendendo as
necessidades expostas pelas professoras, de acordo com a realidade da escola, ou seja,
compativel com a estrutura do laboratério de ensino, com 0s reagentes disponiveis, com a
situacdo econdmica da escola e com a disponibilidade e envolvimento dos professores no
gerenciamento de residuos, iniciou-se o processo de elaboracdo do roteiro. No capitulo de

discussdo dos dados o contexto escolar (secdo 5.1) sera apresentado de forma mais detalhada.

4.3. Elaboracdo do Roteiro

Os roteiros de aulas praticas elaborados consistem em uma adaptacdo das atividades
praticas a partir do material que era utilizado pelas professoras de quimica do Curso Técnico,
acrescido de uma complementacdo tedrica baseada em pesquisa bibliografica onde se buscaram
diferentes abordagens de cada tépico em livros de Quimica Analitica Qualitativa do ensino
superior, apostilas de Quimica Analitica Qualitativa de outros cursos técnicos em quimica, em
artigos e em materiais didaticos alternativos disponiveis tanto na forma impressa quanto em
sites da internet. Esses materiais estdo referenciados no proprio material didatico elaborado
(Apéndice A). O Roteiro de Aulas Préaticas desenvolvido foi impresso no formato folheto, assim
ha algumas paginas em branco, para que as unidades iniciem sempre em pagina impar.

O material utilizado como referéncia para este trabalho, que é utilizado pelas professoras
na Escola com Curso Técnico, consiste em folhas soltas e arquivos antigos de materiais
elaborados pela prépria docente regente da disciplina, ou retirados de diversos livros didaticos,
gue sdo impressos e distribuidos aos alunos ao longo do semestre letivo. Algumas dessas folhas
ja se encontram impressas e sdo apenas fotocopiadas. Esse material € composto por roteiros

para a realizacdo dos experimentos, em geral, sem uma introducdo antes da realizacdo das
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atividades praticas e sem uma reflexéo sobre os principios dos 3R’s, além de possuir, cada qual,
uma formatacéo diferente.

Visando contemplar os principios dos 3R’s e seu uso como material de apoio, o roteiro
foi elaborado usando uma linguagem simples e explicativa, com ilustragdes e questionarios que
visam despertar o interesse e envolver o aluno em situacdes de aprendizagem que o fardo
consolidar os conceitos fundamentais vistos durante as unidades do roteiro de aulas praticas.

No capitulo 5.2 serdo demonstrados alguns exemplos desses materiais utilizados pela
Escola com Curso Tecnico e as modificacdes realizadas no Roteiro de Aulas Préaticas

desenvolvido neste trabalho.

4.4. Avaliacéo do Roteiro

O material elaborado foi submetido a avaliacdo de professores de quimica do ensino
superior atuantes em disciplinas de quimica analitica, professores da area de educacéo quimica
e professor de cursos técnicos, assim como um técnico em quimica familiarizado com o preparo
de aulas experimentais da area de analitica que atua em instituicdo que utiliza os principios dos
3R’s.

A avaliagdo do material pelos professores e pelo técnico em quimica foi realizada através
de instrumento orientador de avaliacdo especifico elaborado por Silva (2015), apresentado no
Apéndice B, que foi adaptado para as especificidades desta pesquisa. Este instrumento de
pesquisa consiste em um questionario composto por questdes discursivas que foi enviado aos
professores e técnico atraves de correio eletrdnico, com uma breve introducéo dos principais
objetivos deste trabalho e as motivacGes, bem como o termo de consentimento para a
participacdo da avaliacdo. Participaram da pesquisa 4 professores de quimica (Ensino superior,

Educacdo em Quimica e Curso Técnico) e 1 Técnico em Quimica.

As perguntas formuladas tiveram por objetivo verificar a forma como foram abordados
0S conceitos no roteiro, bem como a clareza e interpretacdo do texto e das atividades
experimentais, além da efetivacdo dos principios dos 3R’s com as praticas e atividades
propostas. Com isto, é possivel a realizacdo de uma analise critica do material para a correcdo

de eventuais falhas e aprimoramento do texto.
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5. APRESENTACAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

5.1 Contexto Escolar

A escola publica onde é ofertado o curso técnico em Quimica (Figura 1) esta localizada
na cidade de Porto Alegre e foi criada pelo decreto 2143 de 16 de novembro de 1946. Iniciou
suas atividades com 48 candidatos na primeira série ginasial.

Em virtude da Lei 5692/71, o Colégio passou a oferecer as habilitacdes de Secretariado,
Publicidade, Auxiliar de escritorio, Desenhista de Publicidade e Auxiliar de Laboratdrio de
Anélises Quimicas, autorizadas pela portaria SEC 407 de 04 de janeiro de 1974. A habilitagédo
de Quimica foi autorizada pela portaria SEC 6039 de 04 de julho de 1975.

O curso ginasial cessou suas atividades em 1975 e a partir de 1976, o estabelecimento
passou a oferecer somente o0 antigo 2° grau, hoje Ensino Médio.

Com a vigéncia da Lei 7044/82, a partir de 1984 a Escola passou a oferecer o Ensino de
2° grau na Modalidade de Preparacdo para o Trabalho, em substituicdo as habilitacdes,
mantendo, o entanto, o curso Técnico em Quimica (TQ), como complementacdo de estudos
apos a conclusao do Ensino Médio. O curso Técnico em Quimica é o Gnico da rede estadual em
Porto Alegre.

A escola investigada possui Ensino Médio Politécnico e os Cursos Técnicos em Quimica
e Informética na modalidade subsequente. Para o ingresso no TQ é necessario que o aluno tenha
concluido o Ensino Médio e faca sua inscri¢do via sistema SEDUC (Secretaria da Educacao).
Quando o numero de candidatos for superior as vagas ofertadas pela escola, ¢ realizado sorteio
publico. Tendo sido classificado no processo selecdo, o candidato devera realizar todas as
etapas da matricula, nas datas estabelecidas pelo calendario de matricula, sob a pena de perder
a sua vaga.

O TQ esta estruturado em trés etapas de formacéo, de 400 horas cada uma totalizando
1200 horas e mais 400 horas de estagio supervisionado na quarta etapa. O curriculo esta
organizado por Competéncias que estdo relacionadas ao Perfil Profissional das atividades de
um Técnico em Quimica (ESCOLA, 2011).

Dessa maneira, as competéncias do profissional e as suas habilidades especificas estdo
organizadas de acordo com a seguinte estrutura:

o ETAPAI

1. Realizar técnicas basicas experimentais em substancias quimicas, utilizando
normas de seguranca e higiene.

2. Executar analise quimica qualitativa inorganica e organica.
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e ETAPAII

3. Elaborar, executar e apresentar projetos de pesquisa aplicando metodologia
cientifica, visando o empreendedorismo e a busca de novas tecnologias.

4. Realizar procedimentos analiticos quantitativos em matérias-primas, produtos
acabados e amostras diversas.

5. Administrar e executar programas de qualidade e melhorias no ambiente de
trabalho.

o ETAPAIII

6. Realizar analises quimicas instrumentais no controle de qualidade de produtos e em
laboratérios de prestacdo de servicos.

7. Realizar processos analiticos de controle microbiol6gico.

8. Monitorar e controlar processos industriais quimicos e sistemas de utilidades,
executando operacOes em equipamentos industriais e operacdes de protecdo de
instalacdes.

o ETAPAIV

9. Estagio Supervisionado (ESCOLA, 2011, p. 3).

No segundo semestre letivo do ano de 2016, a escola conta com 30 alunos matriculados
na Etapa I, 11 alunos frequentando a Etapa I, e 11 alunos frequentando a Etapa Ill, referentes
ao curso Técnico em Quimica. Em geral, a etapa | inicia com aproximadamente de 30 a 35

alunos e séo aprovados em torno de uma dezena de alunos para a etapa Il.

Figura 1. Escola publica que oferta o curso Técnico em Quimica.

‘‘‘‘‘‘‘

K ! e

A escola possui dois laboratorios. O laboratério 1 (Figura 2) é composto por bancadas,
armarios para vidrarias, vidrarias e materiais diversos para uso em laboratdrio, balangas
analiticas, medidor de pH, chapas de aquecimento e centrifuga, enquanto o laboratorio 2 €
composto por bancadas, armarios para vidrarias, vidrarias para laboratério, autoclave, estufa,

bomba de véacuo e rotavapor. E importante salientar a inexisténcia de capelas nos laboratorios.
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Figura 2. Laboratorio da escola publica que oferta o curso Técnico em Quimica.

o I ame

- -l -

No almoxarifado (Figura 3) é possivel encontrar aproximadamente 300 reagentes
guimicos inorganicos e organicos e na sala de preparacdo de reagentes (Figura 4), encontra-se

um refrigerador e um destilador.

Figura 3. Almoxarifado com diversos reagentes quimicos.
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Figura 4. Sala de preparacéo de reagentes

As trés salas de aulas onde se concentram as atividades tedricas e praticas do Curso
Técnico em Quimica sdo equipadas com 24 cadeiras e classes para os alunos, mesa e cadeira
para o professor, quadro branco, mural e projetor multimidia. Além das salas de aula, hd uma
sala de informéatica com 9 computadores.

O corpo docente é formado por 5 professores formados em Licenciatura Plena em
Quimica em diferentes universidades. Muitos desses docentes possuem a formacdo como
técnicos em Quimica e, outros, também atuaram, no passado, como profissionais técnicos em
Quimica em diferentes industrias.

O trabalho desenvolvido por Ramm, Sirtori e Passos (2016) mostrou que 0s residuos
n&do sao recolhidos, ou seja, sdo descartados diretamente na pia ou lixo comum. Nesse mesmo
trabalho, salienta-se que os professores da escola julgam importante e fundamental a mudanca
dos roteiros experimentais (substituicdo e/ou exclusdo de reagentes toxicos, etc.) para a
formacdo de cidaddos criticos e conscientes de seu papel como profissionais e na sociedade.
Dessa forma, unindo os objetivos da escola com as necessidades apresentadas pelas professoras
de Quimica, levando em consideracgdo a estrutura e realidade da escola, as atividades praticas
desenvolvidas foram planejadas de modo a contemplar os principios dos 3R’s.
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5.2 O Roteiro de Aulas Praticas

O Roteiro de Aulas Préticas (APENDICE A) elaborado visou contemplar os principios
dos 3R’s e seu uso como material de apoio as aulas teoricas da disciplina de Analise Quimica
I. Desta forma, demonstramos alguns exemplos dos materiais utilizados pela Escola com Curso
Técnico e as modificacOes realizadas no Roteiro de Aulas Préaticas desenvolvido neste trabalho.

Conforme se verifica na Figura 5, no experimento sobre o Bico de Bunsen, ndo ha uma
introducdo tedrica que permita ao aluno um direcionamento no momento da atividade
experimental, ndo sdo ditos os objetivos do experimento e ndo ha figuras para facilitar a
correspondéncia com o que o estudante esta verificando na pratica. Essa questdo foi aprimorada
pela adicdo de imagens e breves explicagOes sobre as partes de um Bico de Bunsen, suas
caracteristicas e forma de uso, para que dessa forma o experimento seja realizado de forma mais
correta e segura (Figura 6). Esta reestruturacdo foi realizada em todas as unidades, de forma a
permitir ao professor maior subsidio teérico para a introducdo das atividades experimentais.
Além de organizar as atividades em sequéncia previamente discutida com a professora regente

da disciplina.

Figura 5. Experimento sobre Bico de Bunsen contido no material da Escola Técnica.

PRATICA 1 - Bico de Bunsen — estudo
Material : Bico de gas, agamador de madeira & capsula de porcelana.

Procediments

1) Observar as diversas partes do bico de gds do laboratéric. Ligue o gés | observe que axiste
uma fermeira na bancada que permite o acesso do gés da tubulacio para a mangueira do bico,
na base do bico existe uma vélvula que, guando aberta, permite o acesso do gés no interor do
bico ) & acenda o queimador do bico com um paiito do fasforo ACESO!L. Gire lentamente o anel
que regula & abertura das janelas | em bicos peguenos aconselha-se regular as janelas antas
de acender o gueimador, pais o calor da chama se transmite para o anel do bico, esquentando-
0 8m demasia ). Anote 0 que acontece com a chama nas seguinies situagdes;

a) com as janelas abertas
b) com as janelas fechadas
€) com as janelas sami-abertas

2) Desligue © bico. Fecha as janelas e acenda o bico de gas. Com um agarrador de madeira
segure uma capsula de porcelana com suz base scbre a chama durante uns 20 segundos.
Observe a supedficie que ficou exposta & chama.

a) Explique o que ocormew.
b) Como se denamina esta chama?

3) Abra as jaqmas do bico, ligue o g4s @ acenda a chama. Cologue uma cépsula limpa na chama
como anteriorments & observe,
a) Gomo ficou a superficie da cdpsula exposta 4 chama?
b) Como se denomina esta chama?
c) Qual a finalidade do anel que rodela a hasta?

4) Culo-que_ um palite de fosforo ( sem cabeca ) numa chama luminosa & outro em uma chama .
nao-luminasa. Observar. Em qual deles o palitc queima mais rapido? Por qué?

5) A chama néo-luminosa possui uma regiio quente e outra menos quente. Calogue um pality de
ggam:d? duss zonas e verifique se exista diferenca na velocidade de queima do palito.
BrVacaa,
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Figura 6. Experimento sobre Bico de Bunsen contido no Roteiro de Aulas Préaticas

Experimento: Bico de Bunsen

O bico de Bunsen € utilizado no laboratdric come fonte de calor para diversas finalidades,
como: aquecimento de solugdes, estiramento & preparo de pegas de vidro, entre outros. Possui
comeo combustivel normalmente GLP (Gas Liquefeito de Petralec) — que 2 wma mistura d=
butano & propanc — e como comburente o oxigénio do ar atmosférico, que em proporcdo
adequada permite obter uma chama de alto poder energstico,

I) Conhecendo b bico de Bunsen: Os principais objetivos deste experimento estiio
vinculados ao contato dos aluncs com o bico de Bunsen, ac modo correto de manusea-lo e ao
reconhecimento das diferentes regides da chama.

Materiais:

* Agarrador de madeira
* Bico de Bunsen

* Capsula de porcelana

* Fasforo

FProcedimento:
1. Observar as diversas partes do bico de Bunsen.

2. Uigar o gas (Devera existir uma tormeira que permite o acesso do gas da tubulacdo para a

rmangueira do bico e na base do bico hd uma valvula que permite o acesso a0 gas no inberior
do bico]).

3. Fechar completaments a entrada de ar primario {“janelas”) do bico.
4, Acender o fdsforo,

5, Abrir lentamente a valvula do gas e aproximar a chama do fésforo lateralments, obtendo
uma chama grande e luminosa, de cor amarelada.

6. Abrir vagarosamente a entrada de ar primario (janslas), Anctar o que ooome nas seguintes
situagtes:

No material até entdo utilizado pela docente do curso Técnico, em especial nos
experimentos referentes as técnicas de andlise qualitativa (Figura 7), pode-se perceber que uma
mesma atividade préatica esta distribuida em diferentes técnicas, gerando certa confusdo na
interpretagdo dos procedimentos. Observa-se que ndo ha indicagdo dos objetivos a serem
alcancados e ndo ha informacdes sobre gerenciamento dos residuos gerados durante o
experimento. No roteiro de aulas praticas elaborado nesse trabalho de conclusdo de curso,
inicialmente foram abordadas as principais caracteristicas das técnicas de andalise qualitativas
(Figura 8) e posteriormente, foram desenvolvidas tabelas que representam um {nico
experimento contendo diversas técnicas de analise qualitativa (Figura 9). Dessa maneira, 0
aluno pode perceber claramente as diferentes técnicas empregadas em um mesmo experimento.
A tabela identifica os materiais e reagentes que serdo utilizados para a realizacdo do

experimento, o protocolo de reagentes que devera ser pesquisado pelo aluno antes da realizacdo
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da atividade pratica e registrado em seu caderno de protocolo de reagentes, o procedimento
experimental, um espaco para que sejam anotadas as observagdes e por fim, identificado pelo

triangulo dos 3R’s, 0 tipo de residuo que esta sendo gerado.

Figura 7. Experimentos de Técnicas de Andlise Qualitativa contidos no material da escola
técnica
TECHICAS DE ANALISE QUALTTATIVA
l—iﬁTnﬁﬂ-Em andlise quimicas, o5 resultacdos podem muitas vezes depender do Srples ata de
agitar. Quando se misturam duss solugies, elas ndo dfundem rapidsments, Por 550, B MEnNcs que seja
dito o confricio, TODAS as sohubes devem ser agitadas quandae acarmer adigio de reagentes {na maioria

das vezes ¥ agitago serd faita eom peguenss batkiss na palma da miio, M cas0s qUe 50 ExIgiF UM conta-
mmmw,ae»e—semmbuiodgvdm].f : .

2 — PRECIPITACAD — Se, a0 reagirem duas solugies, houvar a formagSo de um sdldo (substinct ins-
lival), o processs & denominade de precipftagdo. Em escala semimicro, as predpiagfes 550 efetuadas
e tubes de centrifuga. Os reagentes devern ser adidonados lentamente (gota a gota) = agitados.
Pritica: Em um tubo de centrifuga cologua § gatas de dorete de birle = Badly 1M Adiclone 1 gata do

- dckdo sulfinco — HaS0s AN ¢ agite. Obsarve a formacho de s5ido (prechitado) branco. Reserve este bubo
o estanbe. Escreva a reacio de precipltacio: :

3 — CENTRIFUGACAD — Quands uma mistura que conbém w séiide & centrifugads, o sdlido é fargado
para ofunda o wibo da centrifuga, ficands compactado no fundo, O Fquida scbrenadants & chamada de
centrifugede & o sdlida £ o precipitado (ppt).

Pﬁ_tir,a: Cologue o tubo de centrifuga da pratica anterior na cantrifuga por aproxmadaments 1 inuta
{cuide para contrabalancar os pesos na centrifugal,

4 — PRECIPITACAD COMPLETA ~ Nas reagplies de preciitagSo, devemes executar tostas para verfiar:
se 35 predpitagies foram complitas | o sucesse das andlkes sisemiticas depends oo precipitagies com-
plotas em cada etepa), O teste £ feito adicionarda , gota a gata, mais reagente precipitarite ao centrifiga:
do ¢ sbservanda se hd oo nlia novas tunmegBes (sampre que houver WrEcTo deve-ce centrifugar novas -
rmente & rebestar $2 a precipitacio fol comgleta).

Pratica: Verilique se 2 precipitagio de BaS04 fof complata, mediante 2 adigho de 1gets de HaS04 1M (s
houver tragis, centrifugar & tester nevaments o centrfugada).

5 —REMOCAD DO CENTRIFUGADD — Em andlisss ssteridticas, apds 2s centrifupigies, of centrifugar
dos sio remavidas @ guardados em tubos de ensalke ou de centrifuge { & menos que seja dio o conkraria).
Esla remagho pode ser feita com wra méoropipets, tomando o cuidada para ndo remover o procipitado.
Pratica: Remover o centrifugads da precipitacio completa do Bas0y,

& —EVITE EXCESSO DE REAGENTE ~ A adiglo de resgente precipitentn deve ser fela gota & gota, por-
fjue ém alguns cases, o excesso de reagente pade salubilizak o5 procigitados.

Préitca: Em wn tuba de ensais, eslocar 3 gotas de solugle de nitrata de chumbo 11 - PRNO3)z, Adiconar
1 gata de HC &M (gu 1:1) e'gbservar, Adiclonar lage em seguida, mals gotas de RO { o ppt saludilza-se
peta farmagso do anion complexe tetracloreto e chumba), Escreva as rescies de precipitacio e de solubi-
kzacdo do precipitado: .

e (T -

7 — LAVAGEM DO PRECIPITADO — Apds & remocho do centrifugado (separagio que nunca & perfeita),
o precipitado remanescente no tubo estd “rmalhade” com a solugo original e conssquentemente estd con-
taminago pelos fons presentes no centrifugado, Tais fans podem causss intafetnias na anilisa do pred-
pitecd & 8o comuments remavides par lavagens, . )

A lavagem & feita adicanands a quantidade requends de selugdo de lavagem e mexendo o solido & & sokl-
e com wm basto ¢ vidro, A mistura & entie centrifugada e o liquido de lavagem & rermavida eoen mici-

pépata, .

Pratica: Recaoliver em wm tubo de centrifsga 5 gotas de solugio de BaCly 1N, Adicionar 5 gotas de croma-
to de potEssio = KzCnDgea 10°%. Observar a formagio de um predpitado amanele. Faga a reagio;
Cantrifugar. Remowver o liquida de lavagem para um outro tube de ensaio, Obsendar que o liquida de lava-
e tarmbu-se armansisdo, indicando g houes remocio de fons cromatbs fa superficie o precptada.
Confinme a presanca das fons cromatd no liquido de levagem pela adiclo de 3 gotas de acetata de chumbo
It 1M {ou 596), ohservando a formagio de wn precipitada amanek @ cromato de chsmbo 11, Faga a

TeTen

8.~ AQUECIMENTO DE SOLUCOES — Umna salucho contids enm um pequsns tuba de ensalo n3a pode
ser aguecida oo Lepuranca diretamente na chama (podem ocormer prajeciies causando 3 perda de parte
au e lada o kquids contida mo Wba, prajudicando Wds o trabalho e analse). O métoda’ maks satisfatdria
de aguecirento de solugies em tubos de enssio & o banho-marla, :

Pratica: Recolher em um tube 5 gotas de sofugdo que coftenha cition cobre 01, Adicione 3 gobas de tos-
cetamida & aquech o tubo em banba-maria, Observe 2 formagio de um predipliade preto de Cus (sulfeto
de cabre [F ou sulfeto cdprico), -

© 9 =TESTE DE ACIDEZ E ALCALTNIDADE = Selilisd ajunsas quando addas tormam vermalho o papsl
de tornassol azul (se for vermelho, continuam vermelha). As solugles alcalinas tomam azul o papel de

" tornassal vermalho (se for azul, contiruam azul), Quando a selucHo estiver em um tubo de ensaks ou outro
pquens recipierte, & meormeriente merguihar o papsl na solucEo. Em Lals casos, coloque peguenas pe-—
daas de papol tormassol sobeg um vidro de reldgio e teste o pH (dckdo ou bésin) da solucdo, agtando a
mem urmn bastda de vidro e tocando ume tira de papel com a ponta malhada do bastao.
Pr. 1
9.1 = Recoler em urn tubo de ensaiio 5§ gotas de uma solucio de Cu (+2). Adidonar NEOH (hidrxddo da:
aminic) 3M até que a solugo s torne alcaling (beskar com papel tornassol vermelba). Obsarve a mudanga
de cor i selucio. Adiciene HCI 3N gota & gota abé tamer & salugBo Gdda (bestar com tarmassal azul),
Dhservar a cor da solecio.
9.2 - Recoler em urn tubo de enseio 5 gotas de uma solicBo de Bi (+3). Aleafinzar cam NH1OH (higditxi-
do da amdnic) 3N & depeis acidfique com Hz504 N, Observe que haverd formagia de ppt em meio ali-
na,



Figura 8. Introducéo sobre Técnicas de Andlise Qualitativa do Roteiro de Aulas Praticas

6.1. Técnicas de analise quimica empregadas na Quimica Analitica Qualitativa

a) Agitacdo: Em andlises gquimicas, os resultados podem, muitas vezes, depender do
simples ato de agitar. Quando se mistura duss solucies, elas n3o s= difundem rapidamente.
Portanto, a menos que se diga o contrdrio, todas as soluctes devem ser agitadas quando
ocormer adicdo de reagentes. A agitacdo poderd ser realizada manualmente com cu sem o
auxilic de um bastic de vidro cu per meio de um agitador magnético.

b) Precipitagio: Chamamos de precipitacio a formacdo de um sdlido (insclivel) apds uma
reac®0. Em escala de semimicroanglisa zs predpitacies sac efetuadas em tubos de
centrifuga. Us reagentes devem ser adicionades lentamente (gota a gota) e agitados.

¢) Centrifugacdo: Quando umiz mistura que contém umn sdlide & centrifugada, o sdlido &
forcado para o fundo do tubo de centrfuga. O liguido scbrenzdante & chamado de
centrifigado e o stido & o precipitada,

d) Precipitacao completa: Mas rescoes de predpitacac, devemos executsr testes para
verificar se as predipitacies foram completas (o sucesso das andlises sisternaticas depende
de predpitacdes completas em cada etzpa). © teste £ feito adicionando-se, gota a gots, o
reagente precpitante ac centrifugade = observando se ha turvacdo, Sempre que o
sobrenadants estiver turvo deve-sa fazer nova cenfrifugac3o). Fazer o teste para verificar se
a precipitaco foi completa,

&) Remocdo do centrifugado: Apds a centrifugacdo, o= centrifugados =30 removidos e
guardados em tubos de ensaio ou de cenfrifuga. Essa remocao & reslizada com awdlic de
uma pipeta Pasteur, tomando-se o cuidado de ndo remover o precipitado. Para facilitar a
separacao recomenda-se gue o tubo de enssio seja indinado em 459 para assim reslizar a
separacio, Também deve-sz observar que a borracha de succio acoplada & parte superior
da pipeta Pasteur deve estar pressionads antes da pipeta Pasteur entrar em contate com o
centrifugado.

f) Evitar excesso de reagentes: A adicdo de reagente precipitante deve cer feita gota a
gota pois, em alguns casos, o excesso de reagente pode solubilizar o precipitado.

g) Lavagem do precipitado: Apcs a remoc3o do precipitado (separacio gue nunca &
completa em su= ftotalidade), o predpitado remanescente no tubo estd "molhado” com a
solucdo original = consequentements, e=std contaminado pelos ions presentes no
centrifugado. Tais ions podem causar interferéndas na andlise do precipitade e s3o
comumenta removidos pelas lavagens, A lavagem € realizada adicionando-se uma
quantidade requerida de solucdo de lavagem =, apds, agitando-se o sdlido e a solugdo com
um bastio de vidro. A mistura € entSo centrifugada e o liquide de lavagem & removido
utifizando-se pipeta Pasteur.
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Figura 9. Experimento de Técnicas de Analise Qualitativa contido no Roteiro de Aulas
Préticas.

I} Agitacdo, predipitacdo, centrifugacdo, precipitacio completa & remocio do

centrifugado

Haterai=: Reagantas:

+  Tubos de centrifuga + Solugdio de Cloreto de Bario (Ball; ) 1 mal L
+  Centrifuga » Acido Sulfdrico (HaS0s o) 3 mal L

+  Pipeta Pasteur + Acido Cloridrico (HC o) & mol LT

+  Tubos de enssice

Frotoooln de Reagentas: Contorme tem 1.4 ds paging Z1 dessa apostla, pesguise &
A registre o protoccl de reagentes do Bally (vide Unidade 4), H:504 & HO (vide
Unidade 4).

Frocedimente: Em um tube de centnfuga, colocar § gotas de doreto de barie 1 mol T
Adicionar 1 gota de addo sulfirice 3 mol L e agitar. Observar a formagéo de um precipitado
branco. Colocar o twbo na centrifuga tomando o cuidado de contrabzlancar o peso com um
tubo de centrifuga com 2 mesma quantidade de 2gus. Se necessaric, comparar os pesos de
ambaos os tubos em uma balanga semi-analitica (precis3o de 0,01 mg ow 0.1 ma). Verificar se
3 precipitacio do BaS0. foi completa pela adicde g2 1 gotz de H;S05 1 mol L= Se o
centrifugado (sohecdo superior o precipitado) ficar turva, centrifugar & testar novamente o
centrifugade. Com o auxilic de uma pipsta Pasteur, remover o centrifugade.

BACl: ooy + Hi500 g == BaS0y ) + 2HEC

Jhsanacoes:

s residuas gerados nesta prabca dewvem G
descartados em frasco apropriade, devidamentz identificade, de forma vishvel,
% contendo o seguinte rdtulo: "RESIDUO AQUOSD com metais™,

No material convencionalmente utilizado pela Escola com Curso Técnico nota-se uma
utilizacdo de grandes quantidades de reagentes (Figura 10), implicando em maiores quantidades

de residuos gerados.

Ja no Roteiro de Aulas Praticas aqui elaborado, pode ser observado o principio de
Reducao dos 3R’s em todas as atividades experimentais através da utilizagdo de quantidades
muito menores de reagentes (Figura 11). Verifica-se uma reducédo do volume de reagentes de
15 mL para a utilizagdo de 10 a 12 gotas. Nesse mesmo sentido, com o intuito de que o
gerenciamento de residuos seja assumido como uma rotina habitual durante a execucdo de
atividades experimentais e, também, que o aluno se conscientize de sua responsabilidade como
profissional técnico em quimica, foram adicionados questionamentos com um sinal indicativo
que seja facilmente reconhecido (Figura 12) ao término de algumas atividades experimentais,
quando julgado necessario. Esta adaptagdo permitiu atingir o principio da reducéo significativa
de residuos gerados nas aulas experimentais, pois foi realizada da Unidade 5 a 12 do Roteiro

de Aulas Préticas.



Figura 10.
reagentes.
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Experimento de identificacdo de céations utilizando grandes quantidades de

05 principals cétons ceistonbas na natureza sio separados em gruped, de acordo com
propriadades quimicas semelhantes que astes alermentos apresantam frente a determinados reagentes,
Cadi grups de citions precpits sm presenga de uma determinada substdncla quimica que € chamada
reaaanie precipimnde do grupp om questio. Para separar e identificar cationd pertemncentes a diferenizs
grupos, necesgita-ge subretddos 8 urma sérke de cparachas anaditicas (sucessivas precipitacbes,
filtragies cu centrifugacies) que devern ser execubadas de soordo com uma ordem pré-estabelecda
bazeada no métods empregada. ) ‘

Lina das clessificacdes destes cdtions seque abalwe {existem cutras divisdes com
pequznas varagics dos chementas dos grupss em fungia de escolhas de cubros reagentes
precipitantes). : .

GRUPO CATIONS REAGENTE PRECIPITANTE .
Grupa 1l |ag', P~ Mgy (ou Hg') HEl diluido
Grupo I Jpg™t pptT, BT, ot odt, sntt, | HpS em meto dddo (HE)

as*?, spt? snte i)
Grups [1 Mﬂr n_f!ﬂ Ftﬂ.. H-i:ﬂ.. Cl}ﬂ, Hn+1, HiyS & rinsi bdsico {M‘hDH

zn*? com MH)
Grupo IV E-a“'. Ca!-'t-l Mg"_. 5]_1-1- [NHal2C03
Grupa Ma®, K, 0T, MHs™ Sem reagente precipiante

pepecifico

A sohucio problema (15 mL) conbende amestra dos citiens desconhedidos, deve sar
tratada em primes lugar com HNO3 concentrada (3 mL}, pals o HNO3 destrol possvels malerlais
arghinicos qua podariam interferis eita & hidrdlise do citien mercunoso {possivel ero ne Grupo T);
aliming & chban NHy ™ gque farmana com a prata um comples solivel [pufsi'-ﬂ rto na Grupa 1)
neutraliza o MaOH que com chumbo pode formar Snlon pumbito (P07~ ©) ou plumbato (Foth ©)
saliveis (passived erro da Grupa T).

Apds a acdificagio com HNO3, trata-5e & airdstra com HO diluids ao meo (HO 101 o
GH) em ecesso, Formar-se-8 um precipitads branco gue coatém PEClz, Agll, HgpCly (chareto
mercurose]. OF cloretos dos demas metais nio precipitam, justificondo, portasts que o HCl seja
chamado reagante pracipitante do Grupo I, pols apenas os metals deske grupo predpliam, iste 4,
forrmam doretos praticamente insclivels, Fiftrar para separar a6 catlons dos demais grspes.

O precipitado quea esth ne filtro deve ser lavada 3 vezes com pequenas quantidades dea
#gua fria, desprezando-se a5 &guas de lavagem, A sequir, passar cenca de & mil de dgua quente {em
ebuligia) pera sclubilizar o PCly, j4 que este compaste apresenta baba selubdidede a frio, mas
considesieel solubilidade & quenta | o AgSl & o HgyCly permanscem insobivals no fkro), O filtrado deve
ser dividido e T tibos de ensaio g se idantificar o cdtion PhTT,

. 1. Mo primeiro ubg de ensaio contendo cerca’ de 2 ml de filtrado adidanar 1 ml de
erarmats de patissio — KaOrlly. Forma-se um precipitede amanel,

Z. Mo segundo tube, contendo cerca de 2 mi do fitrads, sdicionar 1 mL da Ha50s 2M,
Forma-22 um precipitsde bhranco, .



Figura 11. Experimento de identificacdo de cations baseado nos principios dos 3R’s.

UNIDADE 9. Identificacio dos Citions do Grupe T

Os citions do Grupo I {Prata, Chumbo e Merolrio I} consistem em ions gue formam
cloretos insoliveis. Podem ser identificados em uma solugio por meio de reagies de
identificacao onde as propriedades, como a solubilidads dos elementos permitem & formacso de
predpitades, desprendiments de gasss ou mudanga de coloragie.

R=aghes de precipitagso do Grupo I:
Bty + Chay == Agd predpitado branca, K. = 1,5 ¢ 10
Hoot* ey + 20 g = HieCla predpitdo branco, K. = 3,5 10042
PR oy + 200y = POl predpitzde branos, Ka = 24 ¢ 104

Experimento: Analise Sistematica de Cations do Grupo I

I) Separacio dos cations do Grupo I: Seguinds wma zndlise sistematice (Figurs 10), €
possivel @ partir de uma amostra desconhecids, a seperacio e identdficacdo dos citions do
Grupo I utilizando-s2 como reagente predpitante do grupo o Addo doridrice diluido.

A ztividade pratica a seguir, tem como objetivo a separacio qualitative dos citions do
grupo I e identdficacio através de seus rezgentes especificos.

+ Pipeta Pasteur + Solugdo problema que contenha os c3tons Ag', PEY, Hge!
= Tubo de cenmifugs «  Acido Mitrice (HMO ) 3 mal L?

Acido Clonidricg [HO ) 3 mal LY

Solugio de Cromato d= Potassio (KaCrly ja) 1 mol LY
Acido Sulfirico (Hx504 jay) 2 mol L*

Solugdo de Iodets de Potdssio (KD ) 1 mol L

Zolugdo de Hidrdiddo d= Amdnio {MHOH (4} 3 mal L*
Solugdo de Cloreto de Estanhio I {SrCl ag) 1 mal L1

LI

Frotocolo oe Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 1 dessa apostila, pesguise e
registre o protocchs de resgentes do HNOs, Sndly, BO (vide Unidade 4), KoCrids (vide
A Unidade &), H,50. (vide Unidade &), KI (vidz Unidade 5} € NH,OH [vide Unidade )

Frocegimento: A soluggo problema (10 a 17 gotas) contendo os cations do Grupo I deve ser
tratads inidalments com 3 gotas de HND: 2 mol L! pois provocars a destruicio de possiveis
interferentes oriundos de materiais orgdnicos, Tambem, o HNO: evita 2 hidrdlise do cation
mercunces, diming o citon MH.* gue formariz com a prata wn complexo solivel 2 newrsliza
o MaOH gue com o chumbo pode formar o anion plumbits (PbO0y <) ou plumbato (PHO:)
saliveis,

Apds 3 acidificagso com HMNO; tratz-s2 3 amostra com 3 gotas de HO 2 mol L. Formar-
s2-a um predipitado branco que contém PhC)y, Agd = Hgydl.. Os dorstos dos demais metais
ndo precipitam, justificanda, portanto, que o HO ssja chamado reagents precipitantz do

28
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Figura 12. Questionario do Roteiro de Aulas Pratica

B— i‘ Questionario

1. Qual = propriedade comum a todos os citions do grupo I7
2. Como separar os cations do grupo I dos demais grupos? Bxplique e d& as equactes.

3. Porgue sa usa HO diluido na predpitacde do grupe 17 O que pode resultar o emprege de HC
concentrado nesse pracipitado? Porgue deve-se evitar o excesso desse reagente?

4, Quzl a funcio do uso de Agua quents e fervura no precipitado obtido na reacdo com o acdo
doridrico?

L. Quais as reactes de identificacio que foram realizadas para o fon chumbo? Justifigue cada
uma escrevendo a reac3o,

6. Ao precipitado formado por cloreto de prata e doreto de merclrio foi adidonado hidréedido de
amdnio, justifiqgue o procediments & esoreva as reaches.,

7. A partir da resposta acima confirme como se identifica o cation mercirio.
8. Como foi entao identificado o cation prata? Escreva as resgoes e justificativas,

9. Por gue os papdis filtro utlizados na experignciz devemn ser recolhidos
@ separadamenta?

PESQUISE 1

Coprocessamento & 2 bécnica que permite & queima de residucs em fornos
de cimento mediante dois oitérios basicos: reaproveitamento de energia, para que o
material seja utilizado come substituto ao combustivel, ou reaproveitaments como substituto
da matériz-prima, de forma que o residus a sar diminado apresents caracteristicas similares
&s dos componentes normalmente empregados na producdo de dinguer.

i

Com base nas referéndas indicadas abaixo, faca uma pesgquisa sobre a tBoica de
coprocessaments, abordando os seguintes topicos:

Ermn que consiste o coprocessamento;

Como & realizado;

Quais suzs vantagens e desvantagens:

Que tipo de residucs quimicos podem ser tratados por coprocessamento;
Qual metal ndo pode estar presente no residuc tratado por coprocessamento.

Referéncias:

1. Cumha, C.J. O Programa de Gerendamento de Residuos Laboratorizis do Depto de
Quimica da UFPR. Quimica Nova, v. 24, n. 3, p. 424427, 2001,

2. Mazzer, C.; Cavalant, O. A, Introducio a Gestao Ambiental de Residuos. Infarma,
v, 16, n. 11-12, p. 67-77, 2004,
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Outro exemplo de modificagdo realizada no material didatico utilizado pela Escola com
Curso Técnico em Quimica € a inclusdo de uma marcha analitica alternativa a Marcha Analitica
Cléssica: a Marcha Analitica do Carbonato. Na Marcha Analitica Classica (Figura 13), a
tioacetamida ira hidrolisar em meio béasico e &cido originando S*. De acordo com a
classificacdo da unido europeia, 0 H.S é considerado extremamente toxico, extremamente
inflamavel e perigoso para o0 meio ambiente (PARLAMENTO EUROPEU, 2008).

Na marcha analitica do carbonato (Figura 14), tem-se como beneficio a possibilidade de
identificar 25 cétions considerados mais importantes e também incluir alguns cations raros,
evitando os inconvenientes da Marcha Analitica Classica. Utiliza-se para precipitacdo dos
grupos o Na;COsz que apresenta toxicidade muito inferior a toxicidade do H.S, apresentando

apenas irritabilidade das mucosas e pele.

Figura 13. Marcha Analitica Classica realizada pela Escola com Curso Técnico
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Figura 14. Marcha Analitica do Carbonato

_ Amaostra
Citions + Anions de todos o5 grupos
Nah S malL’ ¢ =C+D
Precipitade: carbonatos, hidrdsidos, - L . | Soluclio: Anions |
dodidos, saks bisicos e elementos
lvres de citions do grupo 1-3
1 Pasgants oo 17 Grupo: PR s to 00 » | Solugio: Citions do Grupo 2-5 I
Fredipitada: 12 Grupo de citons
(503 + ShyOg + HySn0y + HyTiDg) s 3
7. P

Fredipitado: 22 Grupo de citions .
(PbCly + AgCl + Sr50y + BaS0y) |

Sobucdo: Cations do Grupo 3-5 ]

Fredipitado: 3% Grupo de citions Fleaerte: dor 39 Grugol
(CaS0y + PbS0. + SrS0y + Batly) b § LS4 +CxD

[ Solugdo: Cdtions do Grupo 4-5 [

Precipitado: 42 Grupe de citions
(Fe(OH) + Cr{OH) + BI{OH): + AIJOH)z)

¥

Solugde: Citions do Grupo 5:
Legenda: complexcs ameniacais de Cu*Z, Ni*Z,
Em amostra original: Ma®, K*, NH;* Co*i, Hg*l, Zn*i, Cd*i, e nio-
C = centrifugar complexos, Ca*?, Mg*? e Mn*?
D = decantar

Um estudo anterior desenvolvido por Oliveira et al. (2014), referente ao Subprojeto
Quimica do Programa Institucional de Bolsa de Iniciacdo a Docéncia (PIBID) da Universidade
Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS) existente na escola onde foi desenvolvido este estudo,
mostrou a necessidade e importancia da elaboracdo de materiais didaticos e investigacéo sobre
como estruturar aulas contextualizadas e relacionadas a atividade profissional do técnico em
qguimica. Nesse sentido, buscou-se elaborar um roteiro de aulas praticas que atenda as
necessidades identificadas previamente e que aprimore o trabalho que vem sendo desenvolvido
por elas, respeitando-se 0s contetdos e ordem das atividades préaticas realizadas por estas.

Assim, o roteiro de aulas praticas foi dividido em 13 unidades que foram pensadas de
modo a permitir que sejam trabalhadas de forma individual e aleatéria. Dessa forma, torna-se
viavel a utilizacdo deste material por outros docentes que ndo sejam professores da Escola com
Curso Técnico objeto deste trabalho.

As duas primeiras unidades do material elaborado, apresentam ao aluno um laboratério
qguimico tendo em vista que estas serdo as primeiras atividades praticas do aluno na escola
técnica. Sdo abordadas questdes basicas e fundamentais para um trabalho seguro e eficiente
durante as atividades experimentais, além de apresentar atraves de ilustracGes e explicacdes as
vidrarias, materiais e equipamentos comumente utilizados, bem como suas formas de manuseio,

lavagem e formas de aquecimentos. A abordagem do descarte dos residuos quimicos e
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orientagdo para a elaboracdo de um caderno ou pasta de protocolo de reagentes foram
solicitados pelas professoras de quimica do curso técnico e sdo adaptadas de Amaral et al.
(2001). Nesse sentido, a busca de informacdes sobre cada um dos reagentes quimicos
empregados nas diferentes praticas, permitira ao aluno ter mais autonomia de trabalho e
conhecimento acerca dos riscos, forma correta de manipulagdo, estratégias em caso de
acidentes, dentre outros.

A terceira e quarta unidades sdo a insercdo do aluno ao laboratorio pois trazem as
primeiras atividades experimentais nas quais o aluno podera verificar algumas técnicas basicas
empregadas nas atividades praticas, como pesagem, fontes de aquecimento, reacfes de
combustdo e as técnicas de analise por via Umida e seca que serdo retomadas constantemente
ao longo do roteiro. Da mesma forma, a unidade 5 fard com que o aluno observe as
caracteristicas de diferentes reacdes quimicas, a fim de torna-lo apto a identificar nos demais
experimentos a ocorréncia de reagdes quimicas, permitindo distingui-las de outros tipos de
transformagoes.

A unidade 6 distingue a quimica analitica qualitativa da quimica analitica quantitativa e
aborda as principais técnicas empregadas na analise qualitativa, objetivo deste trabalho. Cada
técnica podera ser verificada experimentalmente.

A identificac&o de &nions € abordada de forma tedrica e experimental na unidade 7 através
do desenvolvimento de reacdes utilizando métodos convencionais empregando a analise por
via imida.

Das unidades 8 a 12 sdo apresentadas uma breve introducdo sobre a identificacdo e
separacgdo dos cations e suas respectivas atividades experimentais. Sdo abordados os cations do
grupo I, 11, 111, 1V, fons NH4* e Mg?* de acordo com a marcha analitica classica. Os fluxogramas
sdo apresentados para que o aluno possa visualizar de uma forma ampla e simplificada como
separar e identificar cada um dos diferentes grupos de cations.

Por fim, a unidade 13 traz um método alternativo para a marcha analitica classica: a
marcha do carbonato, que foi adaptada de Mueller e Souza (2010).

Ao término de cada unidade ha um questionario no qual sdo retomados 0s conceitos vistos
e alguns questionamentos que visam a utilizagdo dos conhecimentos dos principios dos 3R's,
como forma de consolidar as novas praticas que estdo sendo desenvolvidas quanto ao descarte
dos residuos. As questdes envolvendo os principios dos 3R’s séo recorrentes para que o descarte
correto dos residuos e 0 pensamento critico acerca desta problematica se torne um habito para

os estudantes. Questdes de cunho investigativo também foram adicionadas para que 0s
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estudantes sejam capazes de transferir e correlacionar os conhecimentos obtidos nas aulas
tedricas com as aulas experimentais, para situacoes reais do cotidiano, fazendo-os refletir sobre
seus atos e responsabilidades como futuros profissionais técnicos em quimica.

O desenvolvimento de um material que auxilie as aulas teoricas, retomando alguns
conceitos antes da realizacdo das atividades praticas, permitira aos docentes uma maior
organizacao e agilidade no preparo de suas aulas, além de permitir aos estudantes melhor

compreensdo dos contetdos estudados, de uma forma mais clara e organizada.

53  Questionario com Professores e Técnico em Quimica

A avaliacdo do material desenvolvido foi realizada por 4 professores de quimica. Um
deles do ensino superior atuante em disciplinas de quimica analitica, dois professores da area
de educacdo quimica e um professor de cursos técnicos, além de um técnico em Quimica atuante

em instituicdo que implementa os principios dos 3R’s.

As respostas fornecidas pelos professores avaliadores (APENDICE C) ndo indicaram
erros conceituais ou a falta de conceitos necessarios a compreensdo dos procedimentos
realizados.

Metade dos docentes considerou o texto bastante claro e objetivo, no entanto a outra
metade considerou o texto longo e repetitivo, conforme verifica-se nas respostas:

“A apostila estd construida com conceitos pertinentes a um Curso Técnico em
Quimica...” (Professor da Area de Ensino em Quimica 2).

“O material apresentado foi escrito de forma clara e objetiva, bem elaborado”.
(Professor de Quimica do Ensino Superior).

“Por vezes, achei o texto longo e com muitas informagoes (Unidade I). Por outras, de
dificil entendimento. E por outras, um pouco repetitivo”. (Professor de Escola Técnica em
Quimica)

Os avaliadores ndo receberam a informacdo de que o roteiro elaborado é um material
auxiliar as aulas teoricas, ou seja, diversos conceitos serdo abordados em aulas teoricas
anteriores a pratica. Porém, a retomada de conceitos, a repeticdo e introdugdo mais prolongada
sobre determinado conceito foram necessidades apontadas pelas professoras da Escola com

Curso Técnico a fim de que os estudantes possam relembrar e correlacionar o que foi visto nas



34

aulas teoricas e complementar o que eventualmente ndo tenha sido abordado. Em raz&o disso,
obteve-se a seguinte resposta:

“De uma maneira geral, algumas vezes séo mencionados 0s termos ou conceitos sem a
referida explicacé@o do que é....Como néo ha informacéo se esse seria o Unico material que 0s
alunos teriam acesso, fiquei na duvida de como seria executado na prética essa proposta”.

(Professor de Escola Técnica em Quimica)

E pertinente salientar que este roteiro de praticas foi pensado para atender a realidade
escolar do curso técnico e as concepgdes pedagdgicas das professoras que o utilizardo, indo ao
encontro com os relatos da literatura (SANTOS, 2007).

Em sua maioria, as atividades praticas foram consideradas adequadas a um curso
técnico, porém algumas respostas indicaram que alguns conceitos ndo precisavam ser tao
explorados, como toxicologia, além de estarem em mesmo grau de aprofundamento com que a
quimica analitica é abordada no ensino superior. Os capitulos introdutdrios do roteiro abordam
questdes basicas para trabalho em um laboratorio de uma forma mais aprofundada pois este
material seré utilizado em um primeiro contato dos alunos com atividades experimentais, sendo
assim, é fundamental que eles estejam cientes dos riscos e de suas responsabilidades. Referente
ao grau de aprofundamento, este roteiro de aulas préaticas esta baseado em materiais ja utilizados
pelas professoras da Escola com Curso Técnico, portanto respeitou-se a ordem das atividades
praticas, o aprofundamento dos conceitos, as necessidades apontadas pelas professoras bem
como a realidade da escola e de seus alunos como pontos norteadores para o desenvolvimento
do material.

A escala e forma de trabalho (volumes, reagentes, sequéncia das atividades
experimentais) foram consideradas apropriadas para atingir os principios dos 3R’s conforme
verifica-se nos seguintes trechos de respostas fornecidas pelos avaliadores:

“Entre os aspectos positivos, destaca-se a inclusdo de questionarios no final de cada
capitulo (porém faltando em alguns), a disposi¢do dos residuos e a conscientizagdo da geracao
de menor quantidade de rejeitos, a elaboracdo do protocolo de reagentes”. (Professor de
Quimica do Ensino Superior)

“Os reagentes sdo utilizados em pequenas por¢oes, os experimentos sdo realizados em
tubos de ensaio, ha indicacbes precisas a respeito das normas de seguranca a serem seguidas
e a respeito da necessidade de se conhecer as propriedades das substancias que sao utilizadas
e é dada bastante atencéo e destaque a adequada disposic¢ao dos rejeitos quimicos”. (Professor
da Area de Educagdo em Quimica 1)
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No entanto, um avaliador considerou inexistente a abordagem dos principios
Reciclagem e Reutilizacdo, como cita em sua resposta ao questionario:
“A escala é apropriada. Ou seja, a REDUCAO esta contemplada. Ja a REUTILIZACAO

’

e a RECICLAGEM dos residuos gerados ndo foram mencionados”. (Professor de Escola
Técnica em Quimica)

Neste roteiro, as caracteristicas das atividades propostas impossibilitam a reutilizacéo e
reciclagem dos residuos gerados, no entanto, como julga-se fundamental o entendimento de tais
principios, foram adicionadas novos itens aos questionarios, apos a realizacao das atividades
experimentais, referentes a separacdo e identificacdo de céations, para que desta forma os
estudantes possam refletir sobre a possibilidade de reutilizar e reciclar os rejeitos gerados, bem
como ao tipo de tratamento que serd dado a estes rejeitos, através de pesquisas e trabalho com
casos investigativos, conforme verifica-se nas Figuras 15, 16, 17 e 18. Estes casos
investigativos podem ser encontrados nas paginas 114, 128, 139 e 145 deste trabalho

(APENDICE C).

Figura 15. Caso investigativo sobre coprocessamento do Roteiro de Aulas Praticas

PESOUISE !!!

Coprocessamento @ & téchica que permite a queima de residucs em fornos
de cimento mediante dois critérios basicos: reaproveitamento de energia, para que o material
seja utilizado como substituto ao combustivel, ou reaproveitamento como substituto da
materia-prima, de forma que o residuo a ser eliminado apresente caracteristicas similares as
dos componentes normalmente empregados na produgao de clingquer,

Com base nas referéncias indicadas abaixo, faca uma pesguisa sobre a técnica de
coprocessamento, abordando os seguintes topicos:

Erm gue consiste o coprocessamento,;
e Como é realizado;
« (Quais suas vantagens e desvantagens;
« (Que tipo de residuos quimicos podem ser fratados por coprocessamento;
« Qual metal ndo pode estar presente no residuo tratado por coprocessamento,

RFeferéncias:

1. Cunha, C.J. O Programa de Gerenciamento de Residuos Laboratoriais do Depto de
Quirnica da UFPR. Quirica Mova, v. 24, n. 3, p. 424-427, 2001,

2, Mazzer, C.; Cavalcanti, ©. A, Introducdo a Gestao Ambiental de Residucs, Infarma, .
16, n. 11-12, p, 67-77, 2004,




Figura 16. Caso investigativo sobre incineracdo do Roteiro de Aulas Praticas

PESOUISE !!!

Incineracio & o processo pelo qual os residucs guitnicos sdo decompostos
por oxidagdo termica a altas temperaturas (12009C) objetivando destruir a fracdo organica do
residuo e reduzir o seu volume,

Com base nas referéncias indicadas abaixo, faga uma pesquisa sobre a tecnica de incineragaao,
abordando os seguintes thpicos:

s« Erm gque consiste a incineragdo?

« Como & realizada?

s [Juais suas vantagens e desvantagens?

s Cue tipo de residuos quimicos podem ser fratados por incineracao?
Referéncias:

1. Eifler-Limma, %. L.; Palma, E. C.; Paim, C. P, Gerenciar Residuos Quimicos: Uma
Mecessidade, Caderno de Farmacia, v. 18, n. 1, p. 23-31, 2002,

2. Incineragao de residuocs — uma tecnologia & desaparecer, disponivel  em
<http: f ey portalresiduossolidos, comyincineracao-de-residuos-uma-tecnol ogia-
desaparecer/=

Figura 17. Caso investigativo sobre aterros do Roteiro de Aulas Préticas
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PESOUISE !

O aterro industrial @ uma tecnica de disposicio de residuos sdlidos toxicos,
que, fundamentado em criterios de engenharia e normas technicas e operacionais especificas,
permite, 4 menor area possivel, um confinamento seguro em termos de confrole de protecao
ambiental e salde pablica,

Com base nas referéncias indicadas abaixo, faca uma pesguisa sobre os aterros sanitarios,
abordando os sequintes tdpicos:

s Em que consiste um aterro industrial e qual a diferenca de um aterro industrial em
relagao a um aterro sanitario?

s (Que tipos de residuos um aterro industrial pode receber:

« Como podern ser classificados os residuos industriais?

Quais suas vantagens e desvantagens?

Referéncias:

1. Pinto,D. P. S, CONTRIBUICAD A AWalIACAO DE ATERROS DE RESIDUCS
IMDUSTRIAIS, dissertagdo de Mestrado, COPPE-LIFR], 2011, Rio de Janeira,
Disponivel em <htp:Awww.getres ufr jbr/pdfPINTO_DPS_11 T _M_. pdf=

2. Destinacao de Residuos, disponivel em
<htin: /feewew. infoescola.comyfecologia/destinacao-de-residuns,/ =




Figura 18. Caso investigativo sobre o caso Celobar® do Roteiro de Aulas Préticas

PESOUISE !'!!

Presidente de laboratorio pega 20 anos no
caso Celobar

1
g Luiz Le Cocg D'0lveira (ol publicada ||.._.- O réus pod

003, o Enilla fez experndncias guimicas para transformar carbonato de bario em sulfato de baro -

Macional

y ative do Celobar, impontado da Alemanha sam ter o redgi necassano da Agé ia

incia Sanitaria (Anvisa), O carbonato de bario & usado coma veneno de rato ¢ improprio para

ncontrou coldndas de bactéria proximo

tagens da época apontavam para 22 mones relacionads

. Ma agclo que « Vara Criminal, o juiz D'Oliveira se refere a nove mortes - uma no

Rig de Janeiro @ oito am @ Silva negaram o

bjetive substituir a matdrn lo Celobar, impontada, Disseram que pratandiam obler nova

substancia para outra madicamanta. Nao convencaram o juiz

Mo ano de 2003, a populacao brasileira acompanhou, alarmada, o noticiario sobre a marte de
rnais de 20 pessoas apds terem ingerido o produto Celobar®, usado para fins de contraste
erm exames radioldgicos, Este produto, assim como oulros, provenientes de fabricantes
diversos, consiste essencialmente em uma suspensao de sulfato de bario em agua. Embara
0z ions bario sejam exfremamente WOxicos a0 organismo humano, 2 ingestao desta suspensao
& indcua, 05 sintomas do envenenamento por bario 530 dores abdominais, diarréia, vimitos,
nausess, agitacdo, ansiedade, astenia, lipotimia (desmaic), sudorese, tremores, fibrilacdo
(remary muscular, hipertonia {aumento da tensac) dos mdsculos da face e pescoco, dispneia
idificuldade respiratdria), arritmia cardiaca, parestesias (desordens nervosas caracterizadas
por sensacdes anormais e alucinacdes sensoriais) de membros inferiores e superiores, crises
convulsivas, coma.

Com base no texto acima e tendo em conta todos o5 conhecimentos adquiridos nas aulas
tedricas e experimentais, pesguise e elabore uma resenha critica relacionando os sequintes
topicos:

o (Qual o uso do produto Celobar®? Explique;

= (uais as principais propriedades do BaS04 e BaCOs?

e A partir dos dados de Kps, e de solubilidade de ambos os sais, pode-se cbservar  que
ambos s50 pouco solweis. Por gue, mesmo apresentando baixa solubilidade em
agua, o carbonato de bario, indevidamente presente no Celobar, provocou a
intoxicacao  de dezenas de pessoas? Justifique sua resposta;

o Por gue a suspensdo de sulfato de bario, usada como confraste em exames
radioldgicos, costuma ser preparado em solucdo de sulfato de potdssio (KzS04), sal
bastante solivel em agua?

s Indique quais os erros cometidos e, explique quimicamente coma o erro poderia ser
previsto,

Referéncias:

1. Como elaborar uma resenha, disponivel em <htip: ffpucrs.br/fgptfresenha. php =

2. Matthieu, T.; Simoni, 1. A, Refletindo sobre o caso Celobar, Quimica Mova, v, 20, 0. 2,
p. S05-508, 2007,

3. Oliveira, R. B.; Cunha, L. C.; “aladares, M. C.; Filho, M. 1. P.; Aradjo, D. M. Acidente
Celobar: &4 Toxicologia Experimental como Ferramenta no Estabelecimento de Mexo
Causzal de Intoxicacdo Medicamentosa Macica. Rewista Eletr@nica de Farmacia
Suplemento, v, 2, n. 2, p. 140-142, 2005,




38

Além disso, de acordo com Paim, Palma e Eifler-Lima (2002), a prevenc¢do da geracéo de
residuos nas atividades implementadas num laboratério de ensino sdo consideras de maior
hierarquia frente as demais.

Adicionalmente, espera-se que em uma oportunidade futura os roteiros de aulas praticas
das demais disciplinas e, em especial na disciplina subsequente, que aborda a area de Quimica
Analitica Quantitativa, também sejam revistos e adequados aos principios dos 3R’s.

Um avaliador (Técnico em Quimica) sugeriu que fossem adicionados os tipos e utilidades
dos extintores de incéndio, porém esta tematica ndo esta contida no cronograma da disciplina
além de haver a necessidade de treinamento para seu uso, por isso, este topico sera levado até
a escola como uma sugestéo de nova disciplina que englobe os conceitos gerais de seguranga
em laboratorio quimico. Adicionalmente, este assunto podera ser realizado através de um curso
de extensdo para os professores de quimica da Escola com Curso Técnico com o intuito de
adquirirem subsidios para 0 momento de lecionar esse contetido, reforcando também a interagéo
universidade/escola.

Dois avaliadores (Técnico em Quimica e Professor da Area de Educacdo em Quimica 2)
sugeriram a introducdo de notas que chamem a atencgdo para os cuidados e orientacdo gerais
que devem ser seguidos para a realizacdo das atividades praticas, por isso, tendo em vista que
as atividades experimentais iniciam na Unidade 4, foi adicionado um quadro com coloragao
diferenciada, antes do inicio dos experimentos, para que 0s estudantes fiqguem atentos as
precaucOes que devem ter ao longo de todo o roteiro de aulas praticas, conforme verifica-se na

Figura 19.

Figura 19. Quadro com aviso sobre precaucdes a serem tomadas ao longo das atividades

experimentais

Antes da realizacio dos experimentos, verificar os clidados e orieritacies gerais
que devem ser sequidas, conforme descritos delathadamente no ftem 5.1 deste
Roteiro de Atividades Praticas.

Na versdo final do roteiro, apresentada neste trabalho, todos os erros de digitacéo e
formatacdo apontados pelos docentes e técnico foram devidamente corrigidos.

Diversas sugestdes foram consideradas para aprimoramento do material elaborado,
como a inclusdo de situacdes-problema e questdes de cunho investigativo. O acréscimo deste
tipo de atividade podera tornar o aprendizado mais significativo e favorecera que o estudante

consiga aplicar em diferentes situagdes os contetdos e conceitos vistos ao longo do roteiro.
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6. CONCLUSAO

O roteiro de aulas préaticas desenvolvido neste trabalho atendeu as necessidades
apontadas pelas professoras da Escola com Curso Técnico atraves da organizacdo dos materiais
que ja estavam sendo utilizados, associados com a reducdo do volume de reagentes e adaptacédo
das atividades experimentais tendo em vista a realidade da escola. Adicionalmente, a adequagéo
do material utilizado com os alunos facilitou o contato dos discentes com questdes de coleta,
separagdo e tratamento dos residuos gerados durante as aulas préaticas da disciplina de Anélise
Quimica I, permitindo assim que uma das competéncias necessarias para o futuro Técnico em
Quimica, segundo o Conselho Regional de Quimica, pudesse ser vivenciada.

As avaliagdes dos professores avaliadores do nivel superior e do técnico em quimica
foram bastante semelhantes, com aprovacgéo na abordagem dos conceitos e na modificacdo das
atividades experimentais de modo a contemplar os principios dos 3R’s. Em geral, o texto foi
considerado simples e claro e seu aprofundamento adequado para o nivel técnico.

Ademais, as atividades propostas (textos, roteiros das préaticas e os questionarios) foram
consideradas eficazes para o desenvolvimento de atitude consciente sobre o tratamento e
disposicdo de residuos, no entanto algumas modificacdes foram realizadas, conforme solicitado
pelos avaliadores, com o intuito de tornar o material mais completo e distinto dos materiais ja
existentes, através de abordagens mais reflexivas.

A criacdo de um roteiro que contemple ndo apenas conceitos quimicos, mas também
guestionamentos de cunho investigativo, envolvendo situacdes reais, tornam o aprendizado
mais significativo e auxiliam o processo de ensino-aprendizagem. Dessa forma, pode-se
desenvolver novos héabitos e acdes que conscientizam acerca da responsabilidade ambiental na
qual estdo envolvidos os técnicos em quimica.

Sendo assim, o material elaborado neste trabalho pode contribuir com a formagéo de
futuros profissionais em quimica, proporcionando-lhes um conjunto de informagdes e

ferramentas fundamentais que poderdo utilizar na sua vida profissional.
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Prefacio

Este Roteiro de Aulas Praticas de Quimica Analitica Qualitativa foi desenvolvida para a disciplina de
Andlise Quimica I e aborda tanto aspectos tedricos quanto praticos da andlise quimica qualitativa. As
praticas apresentadas foram elaboradas com o objetivo de desenvolver atitude responsavel e consciente
em relacao aos residuos produzidos nos laboratdrios. Desta forma, considerou-se os principios dos 3R
para a escolha dos reagentes e volumes utilizados, visando a reducao, reutilizacdao e reciclagem dos
residuos gerados. O roteiro encontra-se estruturado em unidades. A primeira unidade trata sobre os
topicos essenciais para o trabalho em um laboratdrio quimico, abordando aspectos de seguranga,
nocoes de toxicologia, bem como o descarte e manuseio adequados dos reagentes quimicos. Em
seguida apresenta os mais diversos materiais e vidrarias comumente encontrados em um laboratdrio
guimico e algumas informagbes sobre seu uso, manuseio adequado e lavagem. Também, algumas
unidades sobre atividades praticas através das analises por via seca (agao pelo calor, teste de chama e
analise com a pérola de bdrax), bem como praticas relacionadas as técnicas de analise qualitativa, como
agitacdo, precipitacdo e precipitacao completa, centrifugacdo, remocao e lavagem do precipitado, evitar
excessos de reagentes, aquecimento de solugGes e testes de acidez e alcalinidade). Na sequéncia ha
unidades nas quais sdo propostas praticas sobre algumas reagbes quimicas e finalmente, analises por
via Umida, nas quais serdo investigados anions e cations (utilizando a Marcha Analitica Classica). Ao
final deste roteiro apresenta-se uma alternativa a marcha analitica classica: a Marcha Analitica dos
Carbonatos.
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Introducao

Historicamente, o desenvolvimento da analise qualitativa, esteve relacionado a énfase que era dada
a analise de minerais e a determinagao de suas composicoes. Desde a década de 30 acreditava-se que
a Quimica Analitica Qualitativa seria capaz de desenvolver no aluno uma atitude de pesquisador, ao
trabalhar com amostras “desconhecidas”. De acordo com Benedetti-Pichler, Schneider e Steinbach
(1957) o processo de descobrir a composicdo quimica de uma amostra requer uma abordagem
semelhante a usada em pesquisa. Nesse mesmo sentido, Frank (1957) afirma que a sequéncia “pensar
e agir” envolvida é bastante similar a que se espera de um futuro pesquisador. Senise (1982) destaca
a fungdo pedagogica desempenhada pela Quimica Analitica Qualitativa de estimular o estudante a
pensar e a raciocinar criativamente. Dessa forma, busca-se um ensino verdadeiramente formativo, onde
o0 estudante seja estimulado a pensar, a raciocinar com base nos conhecimentos que vai aperfeicoando
e a desenvolver sua capacidade criativa. A disciplina de Analise Quimica I, pode assim, contribuir para
a realizacao desses objetivos.

Neste sentido, este material tem por finalidade orientar o trabalho dos alunos no decorrer das
aulas praticas de Quimica Analitica Qualitativa, fazendo com que o estudante aprenda e se familiarize
com as técnicas basicas da andlise qualitativa e compreenda os fundamentos tedricos em que elas se
baseiam. Ademais, o roteiro visa desenvolver a consciéncia critica dos estudantes do curso técnico em
quimica sobre a importancia da correta segregacdo e tratamento dos residuos quimicos para a
preservacao do ambiente.

Assim, aconselha-se o estudante a realizar um planejamento prévio dos procedimentos da aula de
laboratério, a fim de facilitar o aprendizado e utilizar adequadamente o tempo destinado as aulas
praticas. Além disso, o aluno deve ter nocoes prévias, através de pesquisas e consultas bibliograficas,
sobre todos os reagentes quimicos com os quais ira trabalhar na aula seguinte, para que se evitem
acidentes ou saiba como proceder diante de alguma adversidade.

E importante dispor de um caderno de anotacdes de laboratdrio. Todos os dados, observacdes,
calculos, e questionamentos devem nele ser anotados direta e organizadamente. Esse procedimento
facilitard a elaboracdo dos relatdrios. Nesse caderno também devem estar inseridas as fichas de
informagdes de seguranca dos produtos quimicos, para que, a qualquer momento, possam ser
consultadas.

Este material foi avaliado por profissionais da area que contribuiram com diversas sugestoes.



49

UNIDADE 1. Conhecendo um laboratorio quimico

1. Topicos essenciais para trabalho em um laboratoério quimico

O trabalho que se realiza em aulas praticas de Laboratdrio de Quimica requer, ao lado de grande
dedicacdio e interesse, muito cuidado e atencdo. E essencial que o aluno assuma uma postura
responsavel durante as experiéncias. Estes cuidados tém o objetivo ndo s6 de evitar acidentes, como
também de diminuir o gasto de reagentes.

Deve-se ter cautela ao manusear os reagentes, vidrarias ou equipamentos, para que sejam
minimizados os riscos do trabalho. Além disso, é fundamental que se tenha o conhecimento dos riscos,
toxicidade, melhor forma de manuseio e estocagem, bem como a concentracao de todos os reagentes
de trabalho.

1.1. Regras de seguranca em laboratdrio quimico

Para evitar eventuais acidentes no laboratdrio sdo detalhadas, a seguir, algumas instrucdes que,
devidamente observadas, conduzirao a bons resultados, a saber:

o E obrigatério o uso de jaleco nos trabalhos de laboratdrio e expressamente proibido o uso de
bermudas, chinelos e sandalias.

¢ Use sempre Oculos de protecdo ao trabalhar no laboratério.

e Em caso de cabelos compridos, prenda-os para evitar qualquer tipo de acidente.

o E expressamente proibido fumar e ingerir alimentos e bebidas de qualquer natureza no laboratério.

¢ Nao se distraia, durante o trabalho no laboratdrio, com conversas, jogos ou ouvindo musica.

e Tenha completa consciéncia da localizagao do chuveiro de emergéncia, dos lavadores de olhos e
extintores de incéndio, tomando conhecimento de como usa-los corretamente.

¢ Nunca trabalhe sozinho no laboratdrio. Trabalhos perigosos devem ser realizados em presenca de,
pelo menos, duas pessoas presentes no mesmo local. E expressamente proibido realizar qualquer
trabalho no laboratorio sem a presenga do estagiario ou do professor (ou sem consentimento por
escrito deste Ultimo).

¢ Qualquer divida que surgir durante a analise técnica, dirija-se ao professor e ndo ao colega para
obter esclarecimentos.

¢ Ao término de cada jornada de trabalho e antes de retirar-se do laboratério, guarde todo o material
que esteja sob sua responsabilidade, limpo e em perfeito estado de uso.

¢ Terminados os trabalhos praticos e antes de retirar-se do laboratorio, limpe sua bancada.

e Siga as instrucdes desta apostila quanto ao descarte de substdncias quimicas que serdo
empregadas nas praticas subsequentes (insumos), residuos e lixo comum.

¢ Evite o desperdicio de reagentes, material, gas, luz, agua e agua destilada.

e Tome o maximo cuidado para ndo contaminar os reagentes. Nunca retorne os reagentes aos
frascos de origem, mesmo que ndo tenham sido usados; coloque os sélidos em um recipiente
especial para residuos quimicos. Os inflamaveis devem ser colocados em um recipiente a prova de
fogo que sera esvaziado no final de cada jornada de trabalho.

¢ Use sempre agua destilada ou deionizada ao preparar uma solucdo ou ao realizar uma diluicdo.

¢ Lubrifique os tubos de vidro, term6metros, entre outros, antes de inseri-los em rolha. Proteja as
maos com luvas apropriadas ou enrole a peca de vidro em uma toalha nessa operacao.

¢ Quando utilizar aquecimento, faga-o de maneira adequada, pois, caso contrario, o conteido podera
ser lancado para fora do recipiente que o contém, provocando acidentes com perdas que inutilizam
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por completo a analise em andamento. As substancias inflamaveis ndo devem ser aquecidas em
fogo direto, utilize chapa elétrica ou manta de aquecimento.

Sempre que estiver procedendo ao aquecimento de material de vidro ou de porcelana, conserve o
rosto afastado, a fim de evitar que, pela quebra acidental, venha a ocorrer acidente grave,
principalmente para os olhos.

Nunca dirija a abertura de frascos contra si ou outrem, dirija-o para dentro da capela.

Todas as operagbes onde ha desprendimento de gases toxicos ou irritantes devem ser executadas
na capela, assim como evaporacao de solucdes acidas, amoniacais, aberturas de amostras, entre
outras. As substancias toxicas devem ser manipuladas na capela e, se as mesmas forem volateis,
use mascara adequada.

Jamais trabalhe com substancias das quais ndo conheca todas as propriedades. Nesse caso,
recomenda-se que o estudante realize uma consulta prévia, em bibliografia confiavel (Fichas de
Informacdes de Seguranca de Produtos Quimicos — FISPQs), as propriedades das substancias
desconhecidas, bem como sua toxicidade e os cuidados que devem ser tomados na manipulacao,
armazenagem e descarte das mesmas, bem como as medidas de primeiros socorros.

E indispensavel tomar o maior cuidado possivel quando se trabalha com acidos, em particular com
acido sulfurico concentrado. Sempre adicione acidos a dgua, e nunca a agua aos acidos pois ocorre
aquecimento do sistema. Utilizar a capela.

Acidos e bases concentrados atacam a pele e os tecidos, deve-se, pois, usa-los com todo o cuidado,
principalmente na neutralizagdo de um com o outro, evitando reagdes violentas. Preste a maxima
atencdo a qualquer operagao onde haja aquecimento ou em que reaja violentamente.

Apague os bicos de Bunsen e macaricos quando nao os estiver usando. Lembre-se sempre que
frascos que contenham liquidos inflamaveis, devem ser afastados das proximidades do local de
trabalho.

Ndo brinque com produtos quimicos. Nunca cheire o contetdo de qualquer frasco, pois pode tratar-
se de substancia tdxica.

N&o pipete quaisquer liquidos com a boca pois poderdo ser causticos ou venenosos. Utilize as
pipetas.

Ao executar um trabalho que requer aquecimento, controle, atentamente, a sua temperatura e
pressao. Os recipientes para aquecimento ndo devem ficar totalmente fechados.

Tenha cuidado com reagentes incompativeis.

N3o abandone seu experimento sem identifica-lo e encarregar alguém qualificado pelo seu
acompanhamento caso ainda ndo estiver concluido.

Em aparelhos que funcionam a vacuo, ndo use recipientes de paredes finas e nem empregue os
de superficies planas.

No caso de acidentes, queimaduras e outros, é dever do estudante procurar imediatamente o
professor.

Tenha muita cautela quando for testar um produto quimico por odor; ndo coloque o produto ou
frasco diretamente sob o nariz, o correto é fazer movimento que tragam o odor até o nariz com as
maos.

ImprovisacOes sao o primeiro passo em direcdo a um acidente, use material adequado.

Ao locomover-se no laboratodrio, faga-o com cuidado, a fim de ndo provocar qualquer acidente e/ou
tumultuar o ambiente de trabalho. Nunca corra no laboratério!

Rotule sempre qualquer solucdo que venha a preparar, identificando-a quanto a substancia quimica
utilizada, sua provavel concentragdo, o nome do técnico que a preparou e a data de preparo da
mesma. Guarde a solugdo em recipiente adequado e evite deixa-la armazenada em balGes
volumétricos.

Certifique-se sempre a voltagem do equipamento eletroeletrénico que fara uso no laboratorio,
antes de liga-lo a respectiva corrente elétrica.



51

e Acondicione em recipientes separados o lixo comum e os vidros quebrados e outros materiais
perfuro cortantes, como agulhas, laminas, etc.

e Frascos vazios de solventes e reagentes devem ser limpos e descartados de forma adequada.

¢ Leia atentamente o rétulo dos produtos quimicos antes de utiliza-los pois eles trazem informacoes
na forma de pictogramas (simbolos) relativos ao perigo a salde e ao meio ambiente. Alguns dos
principais pictogramas encontrados estao apresentados na Figura 1.

Figura 1 — Exemplos de pictogramas dos riscos quimicos encontrados em rétulos de produtos
guimicos.

Explosivo

Embalagem sob pressdo — gases comprimidos, liquefeitos, dissolvidos - que podem explodir
sob a agao do calor.

Explosivo

Pode explodir em contato com uma chama, faisca, eletricidade estatica, exposicdo ao calor ou
ao ser sujeito a choque ou friccdo. Perigo grave de projegoes.

Inflamavel

Gases, aerossois, liquidos, solidos inflamaveis. Pode incendiar em contato com uma chama,
faisca, eletricidade estatica ou exposicdo ao calor.

Comburente

Gases, liquidos, sélidos comburentes. Pode provocar ou agravar um incéndio.

Corrosivo

Pode provocar queimaduras graves na pele e lesGes nos olhos. Também é corrosivo para
metais.

PSHD

Toxico

Altamente toxico em contato com a pele, e pode ser fatal se inalado ou ingerido.
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Irritante ou Nocivo

Provoca a sensibilizagdo cutdnea e irritagdo ocular. Irritante para as vias respiratorias.
Narcotico, provoca sonoléncia ou tonturas.

Perigos para o ambiente

Perigos graves para a saude

Pode provocar efeitos graves a longo prazo na saude, tais como cancro, anomalias genéticas
e reprodutivas ou sensibilizagdo respiratoria, como alergias, asma ou dificuldades
respiratdrias. Pode ser fatal por ingestao ou penetragdo nas vias respiratorias.

Fonte: Normativa Europeia n.° 689/2008 do Parlamento Europeu, artigo 23°.

1.1.2. Nogoes de Toxicologia
Os principais meios de penetragdo das substancias quimicas nos organismos podem ocorrer pela:

e Inalagdo: Maior grau de risco em fungdo da rapidez com que as substancias quimicas serdo
absorvidas pelos pulmdes. A inalagao € a principal via de intoxicacdo no ambiente de trabalho,
dai a importancia que deve ser dada aos sistemas de ventilagao.

e Absorcao: Contato das substancias quimicas com a pele. A absorcdo é extremamente critica
quando se lida com produtos lipossolUveis, que sao absorvidos através da pele. Quando uma
substancia quimica entra em contato com a pele, a pele e a gordura que a protege podem atuar
como barreiras efetivas. O agente pode agir apenas a nivel superficial causando irritagdo
primdria ou a substancia combina-se com as proteinas da pele causando maior sensibilizacdo
ou ainda a substancia pode penetrar através da pele provocando danos maiores.

e Ingestdo: Representa uma via secundaria de ingresso de substancias quimicas no organismo.
Isto pode acontecer de forma acidental.

Por sua vez, o conceito e classificacdo dos gases e vapores toxicos segue os critérios detalhados a
seguir. Nesse sentido tanto gases e vapores podem ser:

e Irritantes: provoca agdo toxica que resulta em processo inflamatorio das superficies com as
quais elas entram em contato. Geralmente afetam trato respiratdrio, pele e olhos.

e Irritantes Primarios: Quando exercem apenas acdo local. Estas substancias atuam sobre a
membrana mucosa do aparelho respiratério e sobre os olhos, levando a inflamagao,
avermelhamento, desidratacdo, destruicdo da parede celular, necrose e ao edema (inchaco).
Dentro do aparelho respiratdrio, o local da agdo dos irritantes primarios dependera da
solubilidade dos mesmos em agua. Os mais solUveis sdo absorvidos pelas vias aéreas
superiores, dissolvendo-se na agua presente nas mucosas, causando irritagdo. Os menos
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sollveis serdo pouco absorvidos pelas vias aéreas superiores, alcangando o tecido pulmonar,
onde produzem seu efeito. Na exposicao imediata ou aguda, estes agentes provocam nas vias
aéreas superiores: rinite, faringite, laringite, com quadro clinico de dor, coriza, espirros, tosse
e irritacdo. Nas vias aéreas inferiores, eles provocam: bronquite, broncopneumonia e edema
pulmonar, com quadro clinico de tosse e dispneia (dificuldade para respirar). Na exposigao
prolongada a baixas concentragdes, os gases e vapores irritantes provocam: bronquite cronica,
conjuntivite, queratite, entre outros.

e Irritantes Secundarios: Quando ao lado da agdo irritante local ha uma acgdo geral, sistémica.
Sdo substancias quimicas que, além de ocasionarem irritagdo primaria em mucosas de vias
respiratorias e conjuntivas, sdo absorvidas e distribuidas, indo atuar em outros sitios do
organismo, como sistema nervoso e sistema respiratério. Exemplo de substancia quimica com
efeito irritante secundario: gas sulfidrico (H2S).

e Asfixiantes: Sdo substancias quimicas que levam o organismo a deficiéncia ou privagdo de
oxigénio, sem que haja interferéncia direta na mecanica da respiracdo. Exemplos de substancias
quimicas com efeitos asfixiantes s3ao: etano, metano, propano, butano, GLP, acetileno,
nitrogénio, hidrogénio, mondxido de carbono, etc.

e Anestésicos: Sao substancias capazes de provocar depressao do sistema nervoso central. Estas
substancias deprimem a atividade do sistema nervoso central, interferindo com o sistema
neurotransmissor. Em consequéncia, ocorrem perda da consciéncia, parada respiratdria e
morte. Os hidrocarbonetos derivados do petrdleo, pela sua alta afinidade pelo sistema nervoso,
rico em gordura, possuem esta propriedade.

Em resumo, os efeitos toxicos dependem:
¢ Da dose;

« Da via de penetragdo;

« Da relagao dose-efeito;

¢ Do metabolismo;

e Do estado de saude;

* Das condi¢des do momento — fadiga, stress;

 De sua interagao com outros produtos — sinergia.

1.1.3. Efeitos no organismo

Alguns produtos quimicos podem apresentar propriedades tdxicas ou outros riscos a satide. Um
produto quimico é considerado perigoso para a salde quando pelo menos um estudo mostrou
evidéncias estatisticamente significantes sobre os efeitos deletérios (agudos ou crénicos) as pessoas ou
organismos expostos. Produtos quimicos podem afetar a salde de muitas maneiras distintas.
Dependendo dos efeitos observados podem ser considerados: alérgenos e sensibilizadores, irritantes,
corrosivos, asfixiantes, anestésicos, agentes hepatotdxicos, agentes nefrotdxicos, agentes que agem
sobre o sistema hematopoiético, indutores de fibrose, carcinégenos, mutagénicos ou teratogénicos, etc.

a) Efeitos mutagénicos
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Sao efeitos causados por determinadas substancias que atuam diretamente sobre o genoma. Estima-
se que 80% das substancias mutagénicas também sao carcinogénicas. Como exemplos de produtos
mutagénicos podemos citar: azida sddica, hidroxilamina, entre outros.

b) Efeitos carcinogénicos

Sdo efeitos que favorecem o aparecimento de cancer. Para se conhecer a potencialidade carcinogénica

de uma substancia, é necessaria a experimentacdo /in vivo. Os resultados obtidos com uma espécie
animal nem sempre podem ser reproduzidos para a espécie humana. Exemplos de substancias
reconhecidamente cancerigenas para o homem: aflatoxinas, asbesto, benzeno, benzidina, cloreto de
vinila, etc.

c) Efeitos teratogénicos

Sao efeitos causados diretamente sobre o feto por via transplacentaria, pela exposicdo a substdncias
tdxicas. A teratogénese geralmente ocorre na fase inicial do desenvolvimento embrionario (7 a 14 dias).
As mulheres gravidas ndo devem manipular produtos genotdxicos ou teratogénicos durante os primeiros
meses de gravidez. Exemplos de substancias teratogénicas: dimetil mercurio, cloreto de vinila, sais de
litio, etc.

d) Efeitos organotoxicos

Sdo efeitos que algumas substancias causam diretamente a determinados drgaos, gerando efeitos
neurotoxicos (sistema nervoso), hematoldgicos (sangue), hepatotdxicos (figado) e sobre o aparelho
reprodutor.

e) Efeitos imunotoéxicos

Sdo efeitos que algumas substancias causam diretamente ao sistema imunoldgico, gerando
hipersensibilidade, imunodepressao e processos autoimunes.

1.2. Primeiros Socorros

E muito importante que todo estudante que for realizar experimentos em um laboratdrio, tenha
nogoes basicas de primeiros socorros para que possam ser tomadas atitudes o mais rapido possivel a
fim de impedir um agravamento do estado do sinistrado até a chegada da assisténcia médica.

Os itens de primeiros socorros que devem constar em um laboratdrio sdo: chuveiros e lava olhos,
extintores de incéndio, caixas com areia, manta de amianto e caixa de primeiros socorros, devidamente
identificada e colocada em local de facil acesso.

Todos os medicamentos, ataduras, entre outros, contidos na caixa de primeiros socorros devem ser
periodicamente revisados para que se verifique as datas de validade e armazenamento dos itens, bem
como para reposicao quando necessario.

A caixa de primeiros socorros deve conter, no minimo:

¢ Algodao, ataduras e compressas esterilizadas;
e Curativos;

e Rolo adesivo;

e Tesoura e pinga;

o Alfinetes de seguranca;
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e Alcool;
e Pomada para queimaduras

As categorias da maioria dos acidentes s3o:

e Golpes (batidas e cortes);

e Salpicos na pele e queimaduras quimicas;
e Salpico nos olhos;

¢ Inalacdo de gases, poeiras ou vapores;

¢ Ingestao de sdlidos ou liquidos;

e Queimaduras

Até gue a assisténcia médica especializada seja acionada, alguns procedimentos podem ser tomados
para evitar agravamento da situacao, tais como:

e Golpes: Se o ferimento ndao for muito profundo, deixe sangrar durantes alguns segundos.
Verificar se nado ficaram estilhagos de vidro ou outros corpos estranhos no ferimento. Lavar com
agua corrente, desinfetando depois com alcool. Proteger a ferida com gaze e esparadrapo. Se
o ferimento for mais profundo e houver muito sangramento, aplicar pressao imediatamente
acima do corte, mas NUNCA durante mais de 5 minutos. Nesse caso, exigem atencdo médica.

e Salpicos na pele e queimaduras quimicas: Os salpicos perigosos sao geralmente corrosivos
(acidos ou basicos) causando queimaduras quimicas, ou toxicos (fenol, anilina) por absorcao
através da pele. E essencial que se lave abundantemente e continuamente com &gua corrente
até que todo reagente seja removido. Para acidos e bases fortes concentradas é recomendavel
utilizar uma solugao 15% de bicarbonato de soédio enquanto para diluidos, muita &gua. Remover
todas as vestimentas que estiverem contaminadas. Se a substancia for insolivel em agua, lavar
a area com agua e sabao.

Ndo utilizar outras substancias na area afetada pois podem ocorrer outras reages que
provocariam agravamento das lesdes.

Caso o reagente causar queimadura quimica, recomenda-se secar a zona afetada apos a
lavagem. Se a queimadura for superficial, podem ser aplicadas pomadas indicadas para
queimaduras.

e Salpico nos olhos: Apo6s contato com substancias corrosivas e irritantes, lavar abundantemente
os olhos com agua corrente ou agua destilada. Nao aplicar jato de agua muito forte pois podem
provocar lesoes.

Quando uma substancia irritante entra em contato com os olhos, ha uma contracdo das
palpebras, mantendo os olhos fechados. Para que a limpeza dos olhos seja eficiente, segurar
as palpebras abertas com os dedos e lavar abundantemente. Todas as lesdes nos olhos exigem
cuidados médicos.

e Inalacdo de gases, vapores e poeiras: Afastar imediatamente a pessoa da area contaminada. A
pessoa que presta assisténcia deve tomar o cuidado se ndo ser também vitimada pela atmosfera
contaminada, utilizando, por exemplo, uma mascara apropriada.

Aliviar roupas no peito e pescogo da vitima.

Se a vitima estiver consciente, deve-se manté-la deitada, aquecida e constantemente vigiada
até a chegada do médico.

Se a vitima estiver inconsciente, vira-la de brugos com a boca voltada para baixo para que
as vias respiratdrias sejam desobstruidas, impedindo ingestdo de vomito ou de objetos
estranhos. Nunca faca com que uma pessoa inconsciente ingira liquidos!!!

Se a vitima estiver em parada respiratoria, deve-se ministrar imediatamente respiracdo
artificial até que a respiracdo natural se reestabelega até a chegada do médico. Nunca aplicar



56

respiracao boca a boca se a substancia ou vapores inalados forem desconhecidos pois a pessoa
gue presta os primeiros socorros também podera ser afetada.

Em todos os casos de envenenamento por inalacdo, deve-se administrar oxigénio ao afetado,
desde que haja equipamento apropriado e pessoa treinada a sua utilizacdo.

e Ingestio de sdlidos ou liquidos: E o acidente mais incomum em laboratdrios pois dificilmente
ocorrera a ingestdo deliberada de grandes quantidades de sélidos ou liquidos nocivos.

Caso ocorra a ingestao de algum sdlido ou liquido nocivo, procurar evitar engolir a
substancia.

Se a substancia ingerida for corrosiva, podera provocar queimaduras na boca. Nesse caso,
recomenda-se bochechar repetidamente com agua.

Quando houver ingestdo de substancia venenosa ou corrosiva, a vitima devera ingerir
grandes quantidades de agua ou leite e ser removido imediatamente ao hospital. JAMAIS
PROVOQUE VOMITO pois isso provocaria um agravamento das lesdes internas.

Observacao: Para que acidentes desta natureza nao ocorram, JAMAIS PIPETE COM A BOCA
Il Essa pratica é totalmente proibida em um laboratdrio.

e Queimaduras: As queimaduras quimicas devem ser tratadas conforme descrito anteriormente.

Queimaduras causadas por chama, agua quente, placas elétricas ou recipientes quentes
devem ser tratadas conforme sua gravidade. Em qualquer situacao deve-se reduzir ao maximo
os perigos de infeccoes, evitando manter contato com a area afetada. Recomenda-se manter a
regiao queimada coberta com uma compressa esterilizada seca, deixada a vontade. Quando a
queimadura for apenas superficial, pode-se aplicar pomadas indicadas para este fim.

Todas as queimaduras nao triviais exigem cuidado médico.

1.3. Descarte de produtos quimicos

Todos os residuos quimicos necessitam de mecanismos seguros para o seu tratamento e/ou
disposicdo final. E importante salientar que estes residuos quimicos requerem um procedimento de
tratamento/descarte muito distinto daquele dado ao lixo ou efluente doméstico. Também é conhecido
gue quando incorretamente gerenciados, os residuos quimicos tornam-se uma grave ameaca ao meio
ambiente e a salde humana.

No Colégio Dom Jodo Becker foi implementado um Projeto de Gestdo de Residuos (PGR) com o
objetivo principal de minimizar e orientar a destinacdo adequada dos residuos quimicos gerados nas
atividades experimentais. Nesse documento foram definidas as normas e procedimentos, de maneira a
garantir que as atividades experimentais desenvolvidas pelos docentes e discentes, ndo contaminem
diretamente o meio ambiente através da emissdo indevida de residuos poluentes, nem impactem sobre
a salde da comunidade escolar.

Caso vocé tenha interesse em conhecer o documento final do Plano de Gestdo de
Residuos (PGR), verifigue com o seu professor a copia fisica do mesmo que deve
estar no laboratorio onde vocé realizara as praticas descritas nesse material!

O projeto elaborado para a escola fundamenta-se nos principios dos 3Rs: reduzir, reutilizar e reciclar,
visando adequar a segregacao dos residuos na origem e formar recursos humanos capazes de atuar na
gestao de residuos quimicos. Assim, sera feita uma gestdo eficiente dos residuos gerados, nas rotinas
nos laboratérios, despertando nos discentes a responsabilidade de se destinar corretamente esses
residuos quimicos, seja na minimizacdo efetuada na propria atividade geradora, seja na segregacdo e
encaminhamento desses residuos quimicos para a disposicdo final.
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O PGR pode se tornar viavel devido a vigéncia de um Protocolo de Cooperagao entre a Universidade
do Rio Grande do Sul (UFRGS) e o Estado do Rio Grande do Sul, por intermédio da Secretaria da
Educacdo. Por essa razdo, os residuos quimicos gerados no DIB seguirdo as normas adotadas pelo
Centro de Gestao e Tratamento de Residuos Quimicos (CGTRQ) do Instituto de Quimica (IQ) da UFRGS
para segregacao, coleta, identificacdo, transporte e disposicao final.

Nesse contexto, a segregacao de residuos quimicos consiste na separacao dos mesmos, de acordo
com suas propriedades quimicas e fisicas, com seu estado fisico e seus tratamentos ou utilizacdes
futuras. Assim, os residuos quimicos devem ser separados em diferentes categorias, sendo:

e Residuo Aquoso - quando o solvente majoritario € a dgua com solutos organicos ou
inorganicos dissolvidos. O residuo ndo pode ser inflamavel e ndo pode conter sélidos nao
dissolvidos (passiveis de filtracdo simples); éleos vegetais, minerais, querosene; fases organicas
imisciveis com agua; agrotoxicos na sua composicao. Esse tipo de residuo sera majoritario nessa
disciplina.

* Residuo Sdlido - residuo no estado sdlido, semissodlido, pastoso ou de iodo; materiais
sélidos impregnados com produtos quimicos toxicos, provenientes das atividades laboratoriais,
de dificil descontaminacdo ou economicamente inviavel. Nao pode conter liquidos livres;
substancias reativas com agua ou ar; substdncias inflamaveis e/ou explosivas.

* Residuo de Solvente Organico Halogenado e Benzeno (SOH) - mistura de dois ou mais
solventes organicos, desde que um seja organoclorado (ex. cloroférmio, diclorometano,
tetracloreto de carbono); benzeno ou algum outro solvente organohalogenado (bromoférmio,
iodometano). Também se inclui nesta categoria os residuos contendo agrotoxicos e os residuos
quimioterapicos citostaticos.

e Residuo de Solvente Organico n3ao Halogenado (SOfAH) - mistura de dois ou mais
solventes organicos. A mistura deve ser inflamavel (ex.: alcoois, hidrocarbonetos, éteres,
ésteres, cetonas, etc.)

» Reagente ndo Desejavel (RAD) — reagente quimico que ndo é mais Util no laboratério,
passivel de recuperacdo ou reaproveitamento, conforme avaliacdo da Divisdo Técnica do
CGTRQ. A embalagem original deve estar integra, com boa vedacdo, do contrario a mesma
devera ser substituida pela fonte geradora. Utiliza-se caixa de papeldo com diviséria fornecida
pelo CGTRQ para a coleta e transporte.

» Residuo Liquido Desconhecido — quando a natureza do residuo ndo é conhecida.

Os residuos quimicos segregados deverdo ser acondicionados em recipientes estanques, fisicamente
resistentes e quimicamente compativeis com os residuos. Estes recipientes deverdo ser
apropriadamente rotulados e tampados e deverdo, ainda, ser armazenados sobre bandejas de
contencdo para, no caso de vazamentos/derramamentos, prevenir possiveis acidentes, evitando
também a contaminacdo do meio ambiente. Isso significa que os residuos quimicos devem ser
acondicionados em embalagens integras, bem vedadas e limpas (ex. bombona de plastico, frasco de
vidro ambar com boca larga, saco plastico transparente de material resistente, caixa de papeldo) ndo
devendo ultrapassar o limite de 80% da capacidade maxima do recipiente.

Os recipientes utilizados para o acondicionamento de residuos deverao ser devidamente
identificados utilizando rétulos padronizados e disponibilizados pelo CGTRQ na sua pagina virtual
(http://www.ig.ufrgs.br/cgtrqg/), confeccionados em material resistente ao manuseio e armazenagem
do residuo. As informagGes nos rétulos devem apresentar meios para um facil conhecimento e
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entendimento sobre as substancias, os quais devem fornecer uma ideia geral do material, assim como
de seu grau de periculosidade. Os recipientes nunca devem ser rotulados apenas com a identificacao
“"Residuos” ou “Lixo". Recipientes que nao apresentam informagdes necessarias para a identificacao dos
rejeitos podem dificultar e, até mesmo, invalidar as etapas do gerenciamento.

Quadro 1 — Regras gerais para coleta e segregacdo de residuos quimicos

Regras Gerais para coleta e segregacao de residuos quimicos:

1. Deve ser uma atividade diaria, apos a realizacao dos experimentos realizados
em laboratorio. A responsabilidade pela coleta e segregacao dos residuos é de
quem o gerou.

2. Separar os residuos ndo perigosos daqueles considerados perigosos
3. Avaliar a possibilidade de reciclagem, reutilizacao ou doacao dos residuos.

4. Evitar combinacoes quimicas e formacao de compostos mais complexos. Antes
de misturar compostos, verificar suas compatibilidades quimicas.

5. Nao acumular por muito tempo recipientes contendo materiais residuais
(solidos ou liquidos) dentro do laboratorio.

A seguir, na Figura 2, estdo descritas as etapas que devem ser analisadas para a correta disposicao
dos residuos quimicos gerados nos laboratdrios.

Figura 2 — Diagrama esquematico com as etapas que devem ser analisadas para a correta disposigao
dos residuos quimicos.
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Viabilizar o descarte dos residuos

>ggblr|§3é1?amento | material residual | ndo perigosos e o tratamento dos
DoV ' residuos perigosos
dos residuos l /
' '
— Residuo Residuo Nao
Reaproveitavel Reaproveitavel
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Ex.
Neutralizacdo
de pH

Fonte: adaptado de Universidade Federal de Uberlandia
Disponivel em < www.sustentavel.ufu.br/sites/...ufu.../Gestdo%20Residuos%20Quimicos%20UFU.ppt > Acesso em Agosto

2016.

1.4. Caderno ou Pasta de Protocolo de Reagentes

O Protocolo de Reagentes deve ser elaborado em um caderno ou em pasta do tipo arquivo, com
folhas removiveis, exclusivamente destinado a isso, sendo a primeira pagina reservada para 0 sumario
e, apos, iniciando a descricdo de cada reagente quimico em uma nova pagina. O caderno ou pasta
arquivo devem ser organizados individualmente e devem conter os seguintes itens para cada reagente
quimico:

- Nome do reagente

- Férmula e propriedades fisicas e quimicas (nomenclatura na IUPAC, nimero CAS, estado fisico, Ponto
de fusao, Ponto de Ebulicao, estabilidade, solubilidade, pH);

- Cuidados de manuseio (Equipamentos de Protecdo Individual (EPI's), local);

- Cuidados de armazenagem (incompatibilidades, recipientes, local de armazenamento indicado);
- InformagGes sobre toxicidade (referentes a inalagdo, contato com a pele e olhos, ingestdo);

- Informag0Oes sobre primeiros socorros (inalacao, contato com a pele e olhos, ingestao);

- InformagGes sobre passivagao/neutralizacdo e descarte apropriado dos residuos;

- Bibliografia consultada. Nesse caso, se realizar a busca eletronica, tenha o cuidado de consultar sites
com informagOes confidveis!!

w—)

& — Questionario
C’_
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. Quais sdo os cuidados que devemos ter ao diluirmos um acido concentrado? Justifique sua resposta.
. Quais as medidas que devem ser tomadas no caso de ingestao acidental de produtos quimicos?

. Como se deve proceder se os olhos forem atingidos por respingos de acido ou alcalis?

1
2
3
4. Quais os EPI’s basicos para trabalho em um laboratério quimico?
5. Como devem ser utilizados os extintores de incéndio?

6. Qual a funcao de uma “capela” em um laboratério quimico? Quando devemos utiliza-la?

7. Qual a importancia da consulta as Fichas de Informagdes de Seguranga de Produtos Quimicos —
FISPQs antes da realizacao de um experimento?

8. Todos os produtos quimicos utilizados no laboratdrio devem estar devidamente rotulados. Quais as
informacgdes mais importantes que devem existir nestes rétulos?

9. Indiqgue um motivo pelo qual se devem prender os cabelos compridos quando se trabalha num
laboratdrio de quimica.

10. Qual a importancia do descarte adequado dos residuos produzidos em um laboratério?

UNIDADE 2. Vidrarias e equipamentos de Laboratorio
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Sado chamados de “vidraria” todos os instrumentos fabricados em vidros e que sao utilizados
para medicbes e experiéncias dentro de um laboratério, tais como buretas, almofarizes, calices e
condensadores, cubas para coloracao, frascos e pipetas. Ademais, as vidrarias de laboratério devem
ser tratadas com o maior cuidado possivel para que se evitem acidentes. Existem também materiais de
metal, porcelana, de borracha ou plastico, entre outros. A seguir, no quadro 1, sdo apresentadas as
principais vidrarias e equipamentos utilizados em um laboratdrio.

Quadro 2 — Principais vidrarias e materiais utilizados em um laboratério quimico.

Uso de pipetas em geral: Depois de perfeitamente limpa, a pipeta é ambientada lavando-
se com pequenas quantidades da solucdo a medir para remocao de possiveis gotas de agua
destilada que provocariam uma pequena diluicdo na solucdo. Em seguida, € introduzida na
solucdo, tendo o cuidado de evitar a formagdo de bolhas; faz-se succao até acima da marca
do zero. Seca-se a parte externa da pipeta com papel filtro. Depois, deixa-se escoar lentamente
o liquido para zerar e, s6 entao, procede-se o escoamento desejado. Aguarda-se poucos
segundos até completo escoamento. Se ainda persistir uma gota na posicado inferior da pipeta,
deve-se encostar a pipeta contra a parede do recipiente no qual a solucdo foi depositada.

e« PIPETA GRADUADA « PIPETA VOLUMETRICA

A pipeta graduada é utilizada para medir A pipeta volumétrica é usada para medir e
pequenos volumes. Mede volumes varidveis, | transferir volume de liquidos com grande
portanto ndo apresenta precisdao em suas precisdao de medida.
medidas.

pipeta graduada
pipeta volumetrica

¢ PIPETA PASTEUR
Usada para lavagem de vidrarias com solventes ndo aquosos ou
entdo para transferéncias.

pipeta pasteur

« BEQUER

E de uso geral em laboratério, servindo para dissolver substancias,
efetuar reagbes quimicas, aquecer liquidos, etc. Também pode ser
aquecido utilizando o bico de Bunsen em conjunto com o tripé e a tela de
amianto.

becker

« BURETA




Sao cilindros de vidro graduados que apresentam torneiras que

servem como dispositivos de controle de vazao. Antes do seu uso,

ela deve ser limpa com KOH alcodlico ou solugbes de limpeza

especiais. Com a bureta limpa (sem goticulas internas apds o

escoamento), lava-se trés vezes com aproximadamente 5mL de

solucdo, que é adicionada com o auxilio de um funil, de forma %

que o fluxo descendente lave as paredes da mesma. Depois de burela:com tomeira
lavada com a solugdo, enche-se a bureta com a solucao até um

pouco acima do zero, verificando se ndo ha vazamento e/ou bolhas de ar na porgdo da bureta
abaixo da torneira.

o BALAO VOLUMETRICO

Sao baldes de fundo chato, gargalo comprido e calibrados. O gargalo
deve ser estreito para que uma pequena variagdo de volume
provoque uma sensivel diferenca na posigao do menisco.

Os baldes volumétricos sdao usados na preparacdo de solugdes de
concentracdo conhecida. O reagente é devidamente pesado e
passado para um béquer onde é dissolvido, A solucdo assim obtida é ¢ )
passada para o baldo volumétrico. O béquer € lavado inUmeras vezes N——baiso volumétrico
com pequenas porgoes de agua para que ocorra uma transferéncia quantitativa do reagente,
cuidando-se para que nao ultrapasse a marca do gargalo. Completa-se o volume até um pouco
abaixo da marca do gargalo. Se o gargalo estiver molhado, espera-se tempo suficiente para
gue o volume escoe pelas paredes, secando-se por fim com o auxilio de um bastdo de vidro
envolto em papel filtro. Completa-se o volume final com o auxilio de uma pipeta Pasteur de tal
maneira que o menisco fiqgue tangente ao traco de referéncia. Em seguida agita-se
vigorosamente a solucdo para homogeneiza-la.

Em caso de diluicdes de solugbes concentradas, se esse processo for exotérmico, procede-se
uma diluicdo inicial em um béquer com pouco volume de agua. Espera-se esfriar e entdo
repete-se o procedimento para reagentes solidos, conforme citado anteriormente.

e CADINHO

Geralmente é feito de porcelana. Serve para calcinacdo (aquecimento a
seco e muito intenso) de substancias. Pode ser colocado em contato
direto com a chama do bico de Bunsen com o auxilio de um triangulo
de porcelana. Suporta altas temperaturas (acima de 500°C),
dependendo do material que foi constituido, ferro, chumbo, platina ou
porcelana.

cadinho

e CONDENSADOR
Utilizado na destilacdo, tem como finalidade condensar vapores
gerados pelo aquecimento de liquidos. Os mais comuns sdo os de
Liebig (retos), mas ha também o de bolas (representado no desenho
ao lado) e de serpentina. E comumente utilizado em conjunto com o
balao de destilagdo.

condensador
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o FUNIL DE BUCHNER
Acoplado ao kitassato e munido de papel de filtro é usado nas filtragGes
a vacuo.

funil de bunchner

¢ KITASSATO

Utilizado em conjunto com o funil de Blichner em filtragdes a vacuo.
Compoe a aparelhagem das filtragdes a vacuo. Sua saida lateral se
conecta a uma trompa de vécuo. E utilizado para uma filtragem mais
veloz, e também para secagem de sélidos precipitados.

[

kitassato

e ERLENMEYER

Tem as mesmas finalidades que o béquer ao fazer titulacoes,
aquecer liquidos e dissolver substancias, dentre outras, mas tem
a vantagem de permitir a agitacdo manual — o seu afunilamento
em cima anula o risco de perda de material.

erlenmeyer

e PROVETA GRADUADA
A proveta é um instrumento preciso €, portanto, altamente recomendado

para medigdo de liquidos. Ndo pode ser aquecida.

R D:)

“proveta graduada
« FUNIL DE SEPARAGCAO
E utilizado para separar liquidos ndo misciveis, ou seja, através da
decantacdo. A torneira embutida nele permite que seja separado com
facilidade.
%)

funil de separagado

e TUBO DE ENSAIO

Nele podem ser feitas reacOes em pequena escala e pode ser
aquecido em banho-maria e, com cuidado, diretamente sob a
chama do bico de Bunsen. Também é bastante empregado para a
centrifugacao de solugdes que contenham precipitados.

—

tubo de ensaio
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o ESPATULAS E COLHERES
Utilizadas para transferéncia de sdlidos, sdo encontradas em ago inox,

porcelana, niquel, osso e plastico.

espatula e colher

¢ ALMOFARIZ COM PISTILO

Usado na trituragdo e pulverizagdo de sélidos em pequena
escala. Pode ser de porcelana e também de granito. Para
materiais mais duros e quebradicos pode-se fazer uso de um
almofariz Plattner de diamante.

« VIDRO DE RELOGIO

Peca de vidro de forma cOncava é usado em andlises e
evaporagoes em pequena escala, além de auxiliar na pesagem de
substdncias ndo volateis e ndo higroscopicas. Ndo pode ser
aquecido diretamente.

S—

vidro de relégio

o BASTAO DE VIDRO
Serve para agitar ou transferir liquidos de um recipiente a outro. Esta
constituido por vidro para ndo causar uma reacdo quimica com as
substancias de trabalho.

B

bastao de vidro

« CAPSULA DE PORCELANA

Peca de porcelana usada para evaporar liquidos das solucdes e na
secagem de substancias. Podem ser utilizadas em estufas desde que
se respeite o limite de 500°C.

capsula de porcelana

« DESSECADOR

Usado para guardar substancias em atmosfera com baixo indice de
umidade. Nele se guardam substancias solidas para secagem. Sua
atmosfera interna deve conter baixo teor de umidade, para isso, em
seu interior s3o colocados agentes secantes, como silica gel.

S
.
L -J

dissschdo

« FUNIL DE VIDRO

Ele é feito de vidro e é utilizado na transferéncia de substdncias entre
recipientes e na filtragem de substancias com o auxilio de um filtro de papel.
funil

e MANTA AQUECEDORA
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Equipamento usado juntamente com um baldo de fundo redondo;
é uma fonte de calor que pode ser regulada quanto a
temperatura.

manta aquecedora

e PAPEL FILTRO
Serve para separar solidos de liquidos em sistemas de filtragao.
Deve ser disposto corretamente no funil.

papel filtro

« PIPETADOR TIPO PERA
Deve ser acoplado a uma pipeta para auxiliar na sucgao e liberagao
de pequenos volumes de liquidos.

i pipetador tipo péra
e PLACA PETRI
Pecas de vidro ou plastico. Utilizadas para desenvolver meios de
cultura bacterioldgicos e para reagbes em escala reduzida e
também para observar a germinagdo das plantas e de graos de
polen ou o comportamento de pequenos animais, entre outros
usos.

placa de petri

¢ PISSETA OU FRASCO LAVADOR
Frasco de plastico usado para armazenamento de agua e solventes com elevada pureza,

empregados nas lavagens de materiais ou recipientes através de
jatos.

pisseta

o CENTRIFUGA
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Sao empregadas na separagao de mistura heterogénea (sélido + liquido).
O material a ser analisado é colocado em tubos destinados a centrifuga
(possuem as paredes mais espessas do que um tubo de ensaio comum), e
alocados no equipamento. Com a rotacdo é possivel a separagao entre a
parte sélida e a liquida. Deve-se ter o cuidado para contrabalancear o peso ‘
dentro da centrifuga para que ndo ocorra a quebra dos tubos durante a \
centrifugacdo. Além disso, a centrifuga somente deve ser aberta no
momento em que a rotagao interna cessar.

centrifuga

« AGITADOR MAGNETICO
Utilizado no preparo de solugdes e em reacdoes quimicas quando
se faz necessario uma agitacdo constante ou aquecimento.

]

agitador magnético

Fontes: Disponivel em <www.vidrariasdelaboratorio.com.br>. Acesso em maio 2016; Disponivel em <www.splabor.com.br>,
Acesso em Maio 2016.

2.1. Manuseio dos materiais de vidro
a) Lavagem

Todo material de vidro, que tenha sido usado, deve ser lavado imediatamente, com muita cautela.
Nunca reaproveitar um recipiente sem antes lava-lo. Evite o choque das pecas de vidro pois os estilhacos
poderao ocasionar cortes. O uso de luvas além de evitar a dermatite pelo contato continuo com varios
produtos quimicos, pode evitar o deslizamento das pecas de vidro entre as maos.

b) Vidro Quebrado

Ndo ha meio de impedir que o material se quebre, mas devem-se tomar providéncias para que o
fato seja reduzido. Podem ser observadas algumas praticas para minimizar as quebras, tais como forrar
o balcdo e as pias com laminas de borracha, ndo utilizar vidrarias trincadas, ndo forcar pecas de vidro
com espessuras menores ou mais frageis e tomar o cuidado ao inserir rolhas em frascos de vidro.
Quando houver possibilidade de consertar as pecas quebradas, estas devem ser provisoriamente
recolhidas em recipientes especialmente destinados a esta finalidade existentes no préprio laboratério
para, posteriormente, terem o destino final adequado.

c) Aquecimento

Apesar de a maior parte dos materiais de vidro de laboratério serem resistentes ao calor, €
necessario um cuidado especial do aluno no que se refere a forma de aquecimento. Sempre devera
haver um material intermediario entre o recipiente de vidro e a chama, a ndo ser em casos especiais,
como tubos de ensaio e tubos de vidro. Este material € normalmente a tela de amianto. Além de isolar
o ataque do fogo ao vidro, a tela dispersa o calor e 0 aquecimento € uniforme em toda a superficie de
contato tela-vidro.

2.2. Limpeza de Vidrarias
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Por se tratarem de instrumentos aplicados em analises que exigem precisdo, a higienizacdo destes
materiais € fundamental para obter resultados corretos e confiaveis.

O primeiro passo para realizar uma limpeza correta de vidrarias e materiais de laboratdrio é saber
quais os tipos de substancias que foram utilizados. Isso porque existem métodos, produtos e tipos de
limpezas especificos para solugdes quimicas comuns ou organicas.

Existem diferentes tipos de limpeza que podem ser empregados. Os principais sao:

a) Limpeza Fisica: E o procedimento mais simples. Em geral sdo utilizados detergentes comerciais
e/ou de uso domésticos, sabGes neutros, escovas, etc.

b) Limpeza Quimica: Procedimento que envolve processos de neutralizacdo das solugGes
manipuladas em uma vidraria com outra solucdo, além de solugdes desengordurantes. Algumas
solucdes bastante utilizadas sao:

v Solugdo de acidos: consiste em uma mistura de acido sulfirico e acido nitrico fumegante. Utilizado
em vidrarias bastante sujas e engorduradas. Deve ser manipulado em capela devido a liberagao
de vapores toxicos.

4 Solucdo de base, alcool e agua: consiste em uma mistura de hidroxido de sddio em agua e alcool
metilico. E uma solucdo desengordurante que possui acdo mais rapida e eficaz que a solucdo
sulfocrémica.

v KOH alcodlico: consiste em uma solucao 10% ou 5% de KOH e agua em etanol comercial.
Bastante utilizado para limpeza de baldes volumétricos, pipetas e buretas (antes da realizacdo de
titulagOes).

c) Limpeza Bacteriolégica: Procedimento que tem como objetivo eliminar microrganismos, como
as bactérias, empregando um processo de esterilizagdo. Este procedimento € realizado em autoclave.

Etapas para limpeza e conservacao de vidrarias:

1. Lavagem: Conforme mencionado anteriormente, a limpeza das vidrarias é fundamental
para que a analise seja realizada de forma correta e confiavel. Se possivel, lavar as vidrarias
imediatamente apds utilizagdo ou deixa-las imersas em solucdo adequada.

2. Enxague: Momento para remogao das solugdes de limpeza. Enxaguar abundantemente
em agua corrente e por fim, em agua deionizada ou destilada.

3. Secagem: E fundamental evitar secar as vidrarias de laboratério com pano, toalha ou
secador de ar, devido a impurezas e pequenas fibras que podem grudar na vidraria e influenciar
diretamente uma futura medicdo. As vidrarias comuns podem ser secas em estufa, mas
vidrarias volumétricas s6 devem ser secas naturalmente, suspensas por ganchos ou sobre
superficies capazes de absorver a agua pois podem descalibrar.

4. Armazenamento: a estocagem da vidraria deve ser realizada em locais apropriados,
fechados para evitar o acimulo de poeira. Cuidar ao acumular muitas vidrarias em um mesmo
local ou empilha-las pois o choque mecanico pode provocar acidentes e avarias.
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3.1. Pesagem

A balanca é um dos instrumentos mais importantes do laboratério. O manuseio de uma balanca
requer muitos cuidados por ser um equipamento de precisao. Os principais cuidados sdo: manter a
balanca sempre limpa; nao colocar reagentes diretamente sobre o prato do equipamento; o material a
ser pesado deve estar limpo, seco e a temperatura ambiente; deve-se aguardar alguns minutos até que
se tenha uma estabilizacao; antes de iniciar a pesagem deve ser verificado o nivelamento da balanga,
observando através de um nivel em forma de bolha, contido na balanga. Além disso, o material deve
ser retirado e colocado com uma pinga ou luvas sobre o prato de pesagem/vidro de relégio; o operador
nao deve se apoiar na mesa em que a balanga esta colocada; apds a pesagem, a balanca deve ser
zerada e removidos os residuos que tenham caido no seu interior.

Quando se necessita da utilizacdo da balanca com frequéncia deve-se deixa-la ligada para reduzir o
tempo de aquecimento. Se a mesma for utilizada por pouco tempo é recomendado que desligue a fonte
de energia sempre com o equipamento desligado.

Alguns tipos de balanca (Figura 3) nos fornecem resultados pouco precisos enquanto outros nos dao
resultados mais precisos. Este segundo tipo de balanca é chamada balanca analitica. As balancas
analiticas geralmente pesam até décimo de milésimo, ou seja, até a quarta casa decimal. A balanga
semi-analitica € menos precisa que a balanga analitica (precisao de 0,001g).

Figura 3 - Balancas (a) e (b) semi-analiticas, (c) analitica

(b)

Fonte: Disponivel em < http://www.spinlab.com.br/balancas/> Acesso em Outubro 2016.

Quando usamos uma balanca devemos, antes de tudo, verificar qual a capacidade maxima da
mesma. A balanga, sendo um aparelho de precisao delicado, ndo pode suportar carga excessivas, o que
danificaria o seu sistema interno. Normalmente, as capacidades maxima e minima das balancas
analiticas vém impressas na propria balanca.

Métodos de pesagem:

3.1.1. Método direto:

Colocar o recipiente de recolha de produto no prato da balanga, previamente seco numa estufa
(vidro de reldgio, béquer, etc.).
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Caso seja uma balanca de precisdo deve-se fechar as abas laterais antes de continuar para o préximo
passo.

Tarar ou zerar a balanca — esta fungdo recalibra a balanca fazendo com que esta leia 0,000..0 g
(dependendo da precisdo), independentemente da massa de material que estiver no prato da balanca,
tornando mais féacil a tarefa de pesagem.

Adicionar lentamente o composto a pesar até se chegar a massa desejada.

3.1.2. Método indireto:

Tarar ou zerar a balanca.

Apds, colocar um recipiente (em geral se utilizam erlenmeyers ou béqueres), com uma massa do
produto a pesar em excesso, no prato da balanca.

Registrar a massa lida no mostrador e calcular o valor de massa que devera ser mostrado apds se
retirar a quantidade desejada de composto (No caso de uma balanca analitica este passo deve ser
realizado com as abas laterais fechadas).

Retirar para um recipiente apropriado a massa desejada de composto, tendo aten¢ao ao valor no
mostrador da balanca. Lembre-se que em balancas analiticas deve-se fechar as abas laterais sempre
que se quer ler o valor da massa no prato.

Para ambos os métodos se ultrapassar a massa desejada durante uma pesagem, a amostra deve
ser descartada e deve-se iniciar novamente o processo.

3.2. Fontes de Aquecimento

O aquecimento é uma operacdo muito comum em um laboratério. Com essa finalidade, sdo
utilizadas mantas e placas elétricas, lamparinas e queimadores a gas (mais usado o bico de Bunsen).
Alguns cuidados devem ser tomados no momento de realizar um aquecimento:

e No aquecimento de substéncias volateis e inflamaveis deve-se cuidar a possibilidade de causar
incéndios.

e Para temperaturas inferiores a 100°C, usar preferencialmente banho-maria ou banhos de vapor.

e Para temperaturas superiores a 100°C, usar banhos de dleo. Parafina aquecida possui bom
aquecimento até 220°C; glicerina pode ser aquecida até 150°C sem desprendimento apreciavel
de vapores desagradaveis. Banhos de silicone sdo os melhores, porém mais caros.

3.2.1. Mantas de aquecimento

E uma alternativa bastante segura para aquecimento. O aquecimento € rapido e uniforme, mas o
controle de temperatura ndo é tdo eficiente como no uso de banhos de aquecimento. Mantas de
aquecimento ndo sdo recomendadas para destilagdo de produtos muito volateis e inflamaveis. Nas
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mantas as resisténcias de aquecimento estdo revestidas (habitualmente com material incombustivel) de
modo a evitar gradientes de temperatura excessivos. A Figura 4 apresenta uma manta comumente
empregada nos laboratorios. Além disso, as mantas possuem dispositivos de resisténcia variavel para
diferentes niveis de aquecimento.

Figura 4 — Manta de aquecimento.

Fonte: Disponivel em <http://www.splabor.com.br/equipamentos-laboratorio/manta-aquecedora.html|> Acesso em Maio 2016.

3.2.2. Chapas de aquecimento

A chapa de aquecimento é um equipamento que possui uma plataforma aquecida confeccionada
em aco ou vitroceramica, dependendo do modelo e aplicagdo desejada, tendo como fungdo aquecer
amostras de forma uniforme com temperatura constante, podendo ser controlada de forma analdgica
ou digital. Comumente sao empregadas para aguecimento de substancias menos volateis e inflamaveis.
Na Figura 5 é apresentada uma chapa de aquecimento.

Figura 5 — Chapa de aquecimento.

Fonte: Disponivel em <http://www.prolab.com.br/equipamentos-para-laboratorio/agitador-magnetico/agitador-magnetico-com-
aquecimento> Acesso em Maio 2016.

3.2.3. Banhos de areia

Emprega-se para temperaturas altas (acima de 200°C). Nesse caso 0 aquecimento e resfriamento
do banho devem ser realizados lentamente. A Figura 6 apresenta um banho de areia.
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Figura 6 — Banho de areia.

Fonte: Disponivel em <http://www.duosystem.pt/1/banho_de_areia_ovan_678488.html> Acesso em Maio 2016.

3.2.4. Bico de Bunsen

O Bico de Bunsen, Figura 7, € um aparelho idealizado pelo quimico alemdo Robert W. Bunsen
(1811-1899), professor de quimica da Universidade de Heidelberg, em 1852. E usado para aquecer
objetos ou solugdes ndo inflamaveis até 800°C. O bico de Bunsen possui em sua base um regulador de
entrada de ar para controlar o tipo de chama. Ao fechar a entrada de ar, a chama torna-se amarela e
relativamente “fria”, pois a combustdo € incompleta. Ao abrir a entrada de ar a cor azul da chama indica
gue a mistura gasosa foi otimizada, e, portanto, a chama esta na temperatura mais quente possivel.

Figura 7 — Bico de Bunsen

Fonte: Disponivel em <https://hurtwoodscience.wordpress.com/category/science/> Acesso em Maio 2016.

3.2.4.1 Regides da Chama
A chama é constituida por trés diferentes regioes, ilustradas na Figura 8:

a) Zona externa ou oxidante violeta palida, quase invisivel, onde os gases estdo expostos ao
oxigénio do ar, sofrem combustdo completa, resultando em CO: e H0.

b) Zona intermediaria ou redutora luminosa, caracterizada por combustdo incompleta, devido a
deficiéncia do suprimento de oxigénio. O carbono forma CO (mondxido de carbono) o qual se decompde
pelo calor, resultando diminutas particulas de C (carbono elementar) que, incandescentes dao
luminosidade a chama.

c) Zona interna limitada regido azulada, contendo gases que ainda ndo sofreram combustdo,
mistura carburante.
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Figura 8 — Regides da chama de um bico de Bunsen.

0
Zona oxidante /'\—1_55‘0_(:—
dachama > 1560 C
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Anel de regulagem Tuho
do ar comprimido
Base

Fonte: Disponivel em <profalexquimicafacil.blogspot.com> Acesso em Maio 2016.

Chama: A chama é a combustdo de um gas. O fendmeno de combustdo ou queima é a reacdo de uma
substancia com o oxigénio. Uma mistura de gases (propano e butano), ao sairem do bico de Bunsen,
qguando em contato com o oxigénio inflamam os gases, produzindo calor, conforme reacdo abaixo:

Combustivel + O2¢@) —» CO2(q + H20 @ + calor

3.2.4.2 Aquecimento com bico de Bunsen

Nos aquecimentos em tubo de ensaio, manter o tubo sempre inclinado (45 graus) e em movimento,
procurando distribuir o calor da chama.

e Segurar o tubo de ensaio com pinga de madeira o mais proximo possivel da extremidade aberta
do tubo de ensaio.
e Dirigir a boca do tubo de ensaio para longe de qualquer pessoa.

Ao aquecer liquidos em tubos de ensaio, observe os seguintes procedimentos:

e O tubo de ensaio submetido a aquecimento deve conter sempre menos da metade de seu
volume de liquido;

e Segura-se o tubo de ensaio com um prendedor de madeira e leva-se o tubo a chama, inclinando-
0 com pequena, mas constante agitacao;

e O vidro do tubo ndo deve estar molhado na parte de fora para evitar a quebra do material;

e Se 0 aquecimento ndo for realizado de forma adequada, pode ocorrer superaquecimento
localizado na superficie do tubo, podendo provocar projegdes de seu contelido, por isso jamais
deve-se manter a boca do tubo de ensaio virada para as pessoas.

Aquecimentos de liquidos em copos de Béquer:

¢ O béquer ndo deve ser aquecido diretamente na chama do bico de Bunsen. Deve-se utilizar uma
tela de amianto sustentada por um tripé de ferro;

e Durante o aquecimento deve-se evitar olhar diretamente para o liquido pois podem ocorrer
formacdo de gases toxicos ou respingos de liquidos, principalmente no momento da ebulicdo.

e Os mesmos procedimentos e cuidados devem ser realizados para aquecimentos em erlenmeyers.
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Aguecimento de sélidos:

e O aquecimento de solidos geralmente ocorre em tubos de ensaio, cadinhos ou capsulas de
porcelana, dependendo da finalidade do aquecimento e das quantidades de sdlido a serem
aquecidas.

Nas unidades seguintes, veremos que o bico de Bunsen também sera utilizado para a analise por
via seca.

3.3. Reacoes de Combustao

Sao reagbes quimicas que envolvem a queima completa de um combustivel. Os principais elementos
que constituem um combustivel sdo carbono, hidrogénio e, em alguns casos, enxofre, que reagirdo com
0 oxigénio.

Combustivel - E toda substancia capaz de queimar e alimentar a combustdo. Ele serve de campo
de propagacao ao fogo. Os combustiveis podem ser, sélidos, liquidos ou gasosos. Ex.: madeira, papel,
tinta, algodao, alcool, gasolina, etc.

Comburente - E o elemento que dé vida as chamas e intensifica a combustdo. O mais comum é que
0 oxigénio desempenhe este papel, porém nao € o Unico, existindo outros gases.

Calor - Forma de energia que eleva a temperatura. Gerada da transformacdo de outra energia,
através de processo fisico ou quimico. E a condigdo favoravel causadora da combustdo.

Reacdo em cadeia - E a queima autossustentavel. E a unido dos trés itens acima descritos, gerando
uma reagao quimica. Quando o calor irradiado das chamas atinge o combustivel e este é decomposto
em particulas menores, que se combinam com o comburente e queimam, irradiando outra vez calor
para o combustivel, formando um ciclo constante.

Formas de combustao:

Combustio Completa: E aquela em que a queima produz calor e chamas. Se processa em um
ambiente rico em comburente.

Combustdo Incompleta: E aquela em que a queima produz calor e pouca ou nenhuma chama e se
processa em ambiente pobre em comburente.

Combustéo Espontinea: E aquela gerada de maneira natural, podendo ser pela acdo de bactérias
que fermentam materiais organicos, produzindo calor e liberando gases. Alguns materiais entram em
combustdo sem fonte externa de calor. Ocorre, também, na mistura de determinadas substancias
quimicas, quando a combinacdo gera calor e libera gases.

Exploséo: E a queima de gases ou particulas solidas em altissima velocidade, em locais confinados.

Experimento: Bico de Bunsen

O bico de Bunsen ¢é utilizado no laboratdrio como fonte de calor para diversas finalidades, como:
aguecimento de solucOes, estiramento e preparo de pecas de vidro, entre outros. Possui como
combustivel normalmente GLP (Gas Liquefeito de Petroleo) — que € uma mistura de butano e propano
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— e como comburente o oxigénio do ar atmosférico, que em proporcdo adequada permite obter uma
chama de alto poder energético.

I) Conhecendo o bico de Bunsen: Os principais objetivos deste experimento estdo vinculados
ao contato dos alunos com o bico de Bunsen, ao modo correto de manusea-lo e ao reconhecimento das
diferentes regides da chama.

Materiais:

e Agarrador de madeira
e Bico de Bunsen

e Capsula de porcelana
e Fosforo

Procedimento:
1. Observar as diversas partes do bico de Bunsen.

2. Ligar o gas (Devera existir uma torneira que permite o acesso do gas da tubulagdo para a
mangueira do bico e na base do bico ha uma valvula que permite o acesso ao gas no interior
do bico).

3. Fechar completamente a entrada de ar primario (“janelas”) do bico.
4. Acender o fosforo.

5. Abrir lentamente a valvula do gas e aproximar a chama do fdsforo lateralmente, obtendo
uma chama grande e luminosa, de cor amarelada.

6. Abrir vagarosamente a entrada de ar primario (janelas). Anotar o que ocorre nas seguintes
situagdes:

a. Com as janelas abertas

b. Com as janelas fechadas

¢. Com as janelas semiabertas

7. Desligar o bico. Fechar as janelas e acender o bico de gas. Com um agarrador de madeira,
segurar uma capsula de porcelana e colocar sua base sobre a chama por aproximadamente 20
segundos. Observar a superficie que ficou exposta a chama.

a. Explicar o fendbmeno que ocorreu.

b. Como se denomina essa chama?




8. Abrir as janelas do bico. Ligar o gas e acender a chama. Colocar uma capsula limpa conforme
realizado no item 7 e observar.

a. Como ficou a superficie exposta a chama?

b. Como se denomina essa chama?

¢. Qual a finalidade do anel que rodeia a haste?

9. Colocar um palito de fdsforo (sem cabeca) em uma chama luminosa e em uma chama nao
luminosa. Observar.

a. Em qual das chamas o palito queima mais rapido? Explicar o motivo.

10. A chama ndo luminosa possui duas regides, uma quente e uma menos quente. Colocar um
palito de fosforo na regiao quente e na regidao menos quente da chama.

a. Ha diferenca na velocidade de queima dos palitos?

11. Para apagar o bico, simplesmente fechar a valvula de gas do bico e a torneira que permite
0 acesso do gas da tubulacdo. Lembrar que sempre antes de sair de um laboratorio, apds um
dia de trabalho, deve-se confirmar que a valvula geral de gas esteja fechada!
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II) Utilizacdo do bico de Bunsen em reagodes quimicas: Para que o bico de Bunsen seja utilizado
em toda sua potencialidade e de forma segura, é fundamental que se conhegam as formas adequadas
para aquecimento de solugdes e solidos. Por isso, os principais objetivos deste experimento estdo
vinculados ao contato dos alunos com o aquecimento de diferentes materiais e definicao de fendmenos

quimicos e fisicos.

Materiais: Reagentes:
e Tubos de ensaio fechados e Acido Cloridrico (HCl (ag)) 6 mol L
e Bico de Bunsen e Magnésio (Mg (s))
¢ Copo de béquer de 100 ou 250 mL e Cloreto de Sédio (NaCl (s))
e Capsula de porcelana e Iodo (I2 ()
o Aclcar

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do NaCl, Mg, HCl e I..




Procedimento:

1.

Em um tubo de ensaio, colocar cerca de 2mL de HCl 6 mol L1, Adicionar um pequeno
pedaco de Mg. Observar. Apos a reacao completa, aquecer o tubo evaporando todo o
liquido. Observar. Entre o Mg e o HCl ocorreu um processo quimico ou fisico? Explicar.

Em um béquer (100 ou 250mL), colocar uma pequena porgao de NaCl (meia colher
pequena). Adicionar agua suficiente e agitar até dissolver completamente o sal. Observar
a solucao obtida. Aquecer cuidadosamente até secura. Observar. A dissolucao do NaCl
€ um fenémeno quimico ou fisico? Explicar.

Aquecer um pequeno cristal de iodo em um tubo de ensaio limpo e seco. Observar. Qual
a cor do sdlido? E dos vapores de iodo? Ocorreu um fendmeno quimico ou fisico neste
aquecimento? Explicar.

Aquecer uma pequena porcao de aglcar numa capsula de porcelana até carbonizacdo.
Deixe esfriar e observe. A carbonizacdo do aglicar € um processo quimico ou fisico?
Explicar.

@% 5. Quais residuos gerados nos itens 1 a 4 poderiam ser descartados no lixo comum?

Justificar.

Os residuos gerados nesta pratica devem ser descartados em frasco apropriado,

é% devidamente identificado, de forma visivel, contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO

QUIMICO SOLIDO”.

&—

D — '
@—y Questionario

1. Explique o que é fendmeno fisico e fenémeno quimico.
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2. Cite um exemplo de reacao quimica que ocorre no seu dia a dia.
3. Qual cuidado devemos ter ao aquecermos uma substancia muito volatil?
4. Qual a diferenca da queima nas diferentes regides do bico de Bunsen?

5. Como escolher a balanca mais adequada para pesagem de uma determinada substancia (analitica,

semi analitica, uso geral, etc.)? No que implicaria a escolha da balanga errada?

6. Como devemos escolher o método para aquecimento de uma determinada substancia (manta de

aquecimento, bico de Bunsen, etc.)?
7. Porque ndo devemos secar vidrarias volumétricas em estufa?

8. Qual a importancia de uma lavagem cuidadosa das vidrarias utilizadas apds um experimento em

Quimica Analitica?

9. Quais os cuidados que devemos ter ao realizarmos reagdes de combustao?

UNIDADE 4. Técnicas de Andlise por via seca e umida

4.1. Analise por via seca
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Esses métodos s3o utilizados para analise de amostras que se apresentam no estado sdlido. Sao
métodos rapidos e podem dividir-se em:

a) Acdo pelo calor: fusibilidade e volatilidade;
b) Analise pela chama: cor produzida na chama pelo aquecimento do material analisado;

c) Analise pela pérola de borax: cor produzida pela pérola ao ser aguecida em contato com o
material;

d) Anadlise sobre carvao: observacdes sobre fendmenos ocorridos com um dado material ao ser
aquecido sobre carvao (pequenos estalos chamados de crepitagdes);

e) Anadlise pela pérola de fosfatos: constatagdes semelhantes a analise da pérola de bérax.

Os métodos de analise por via seca dao indicios sobre os componentes principais do material
analisado (analises mais precisas e completas requerem outros métodos de analise), ou seja, esses
métodos de analise sdo preliminares para auxilio em posteriores conclusdes ou posteriores analises de
determinados materiais.

4.1.1. Acgao pelo calor
Pode ser realizada em tubos abertos ou fechados.

Em tubos fechados, coloca-se a substancia a ser analisada em um tubo de ensaio e procede-se
aquecimento na chama de bico de Bunsen. Inicialmente o aquecimento deve ser realizado suavemente
e posteriormente, podera ser realizado com maior intensidade. O tubo deve ser mantido em posigdo de
45 graus durante o aquecimento. Observar alteragbes na substancia, tais como: fusdo, sublimacao,
decomposigao acompanhada de mudancas na coloragao ou desprendimento de gas. Tais observacoes
fornecem pistas importantes na identificacdo do material analisado. Por exemplo, sais de cobre
enegrecem em altas temperaturas; sais de Pb e PbO sao amarelados tanto a quente quanto a frio; sais
de Zn e ZnO sdo amarelos a quente e brancos a frio e o iodo produz um sublimado com vapores
caracteristicos violetas.

Em tubos abertos, as observacdes sao as mesmas realizadas em tubos fechados, porém, observa-
se mais facilmente a condensacdo de vapores na sua extremidade. O tubo aberto consiste em um tubo
de vidro com as duas extremidades abertas, apresentando uma dobra onde sera colocada a amostra a
ser analisada em aquecimento na presenga de oxigénio.

4.1.2. Analise pela chama (Teste de Chama)

Muito utilizada em andlises quimicas qualitativas tradicionais por ser muito Gtil para a identificacdo
de alguns metais, em especial os alcalinos e alcalino terrosos. O teste de chama consiste na absorcao
de energia pelos elétrons da camada de valéncia, passando a um estado excitado (nivel de energia mais
alto) quando uma quantidade de energia € fornecida através de uma chama (calor). Ao retornar para o
estado fundamental, o elétron libera energia na forma de luz em um comprimento de onda
caracteristico. A radiagao liberada por alguns elementos possui comprimento de onda na faixa do
espectro visivel, ou seja, o olho humano é capaz de enxerga-las através de cores. Assim, é possivel
identificar a presencga de certos elementos devido a cor caracteristica que eles emitem quando aquecidos
em uma chama. O teste de chama pode ser realizado diretamente com o sélido ou em solugao.
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Para o método da solucdo, dissolve-se cada sal em metanol e borrifa-se diretamente na chama, que
apresentara modificagao de sua coloracdo conforme os diferentes metais. Utilizando-se diretamente o
sélido, pode-se empregar um fio de platina com alga ou, como alternativa, palitos longos de madeira.
Molha-se a alca do fio em HCl concentrado (serve também para limpar o fio) e toca-se em pequena
porgao da substancia a ser analisada, que fica assim aderida ao fio. Introduz-se a alga na zona oxidante
ou redutora da chama luminosa do bico de Bunsen, observando a coloragao da chama.

Veja alguns exemplos das cores de alguns metais no teste de chama no Quadro 3:

Quadro 3 - Cores conferidas a chama pelos diferentes metais.

Li Vermelho carmim

Sr Vermelho escarlate

Ca Amarelo Avermelhado

Mo Amarelo Esverdeado

Ba Verde Amarelado
K, Cs, Rb Violacea

Na Amarelo ouro

Cu Verde esmeralda

Tl Verde

Sb Azul esverdeado
Bi, As, Pb Azul pélido

Fonte: Adaptado de Krieger (2000).

4.1.3. Analise pela pérola de Bérax

Baseia-se na formacdo de boratos coloridos através da reagdo de alguns sais de cations metalicos com
0 metaborato de sodio, obtido pelo aquecimento de bdrax deca-hidratado no fio de platina. Para poder
identificar os produtos da oxidacdo ou de reducdo é requerido um meio que seja capaz de absorver
estas espécies; se a substancia tem cor utiliza-se o bérax (Naz2B407.10H20), mas se a mesma € incolor ou
branca usa-se o sal de fosfato de sédio e amonio (NaNH4HPO4).

O fio de platina é aquecido na chama do bico de Bunsen ao rubro e logo se introduz o mesmo
rapidamente no bdrax (NasB207.10H20). O sal aderido é colocado na parte mais quente da chama, onde
ira dilatar-se por perder sua agua de cristalizagao e logo este ird se contrair no fio formando uma pérola
vitrea incolor, composta de uma mistura de metaborato de sddio e anidrido borico, conforme a reacao
a seguir:

NasB207.10H20 sy —» 2 NaBO2 () + NaBO (s)

Em seguida, a pérola é umedecida e levada ao sal a ser analisado. Em contato com particulas
da amostra, a pérola as absorve e ao esquentar atua como acido, formando
os boratos e ortofosfatos dos cations com quem se combina. Se o cdtion tem varios nimeros
de oxidagdo, a cor que se produz na pérola na zona oxidante pode ser diferente ao que se produz na
zona redutora; estas cores sdo caracteristicas de cada cation.
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E importante empregar uma pequena quantidade da substancia pois a pérola vai tornando-se
escura e opaca devido ao aquecimento posterior. A pérola com a substancia aderida é aquecida primeiro
na chama redutora; espera-se esfriar e observa-se a cor. Depois aquece-se na chama oxidante inferior,
deixa-se esfriar e novamente observa-se a cor. Obtém-se cores caracteristicas conforme descrito no
Quadro 4.

Quadro 4 - Efeitos observados na analise com a pérola de Borax para diferentes metais.

Metal Chama oxidante Chama redutora
Cobre Verde (quente), Azul (fria) Incolor (quente), Avermelhada (fria)
Ferro Marrom amarelado e avermelhado, Amarelo (quente), Incolor para verde
Amarelo (fria) (fria)
Cromo Verde (quente e fria) Verde (quente e fria)
Manganés Violeta (quente e fria) Incolor (quente e fria)
Cobalto Azul (quente e fria) Azul (quente e fria)
Niquel Marrom avern;:lah)ado (quente & Cinza ou preta opaca (quente e fria)

Fonte: Adaptado de Krieger (2000).

4.2. Analise por via umida

Nas analises por via Umida parte-se de uma amostra ja no estado liquido (solugdo) ou transforma-
se a amostra solida em uma solugdo, normalmente pela acdo de acidos minerais concentrados ou a
misturas destes, para que a mesma esteja em uma condicdo adequada para ser submetida aos
processos de analise posteriores. Esses processos de dissolucdo das amostras sdlidas (abertura da
amostra), associados a etapas de separacdo e identificacdo dos cations e anions presentes nas
diferentes amostras, normalmente implicam em longas sequéncias de etapas que permitem chegar a
certas conclusGes no final das operagdes. Tratando-se da identificacao de cations, essas sequéncias sdo
chamadas de marcha analitica para cations que sao divididos em grupos, de acordo com suas
semelhancas frente a determinados reagentes, ou seja, de acordo com a sua reatividade.

As propriedades organolépticas de um componente sdo importantes auxiliares na identificacao de
substancias em analises quimicas. A visao é muito utilizada em analise qualitativa pois muitas reacoes
quimicas sdo percebidas visualmente. Sabe-se que se produziu uma reagao quimica quando:

e Ha a formagdo de um precipitado;
e Ha mudanca de cor ou
e Ha desprendimento de gas.

Este tema serd abordado detalhadamente nas Unidades 7 a 13 desta apostila.

Antes da realizacao dos experimentos, verificar os cuidados e orientacées gerais
que devem ser seguidas, conforme descritos detalhadamente no item 5.1 deste
Roteiro de Atividades Praticas.




Experimento: Técnicas de analise por via seca

Quando aquecemos uma amostra pulverizada, em um tubo de ensaio, devemos observar se
ocorreu mudanga de coloragdo, desprendimento de gases ou a cor do sublimado. Portanto, essa pratica
tem como obijetivo verificar experimentalmente os efeitos da: agao pelo calor, teste de chama e pérola

de Borax.

1) Agdo pelo calor: Verifica-se os diferentes efeitos produzidos apds aquecimento de determinado

composto (crepitacdo, liberacdo de vapores, mudanca de sua coloracdo, etc.).

Materiais: Reagentes:
e Tubos de ensaio fechados e Sulfato de cobre pentaidratado (CuSO4.5H20 (s))
e Bico de Bunsen e Todo (I2(s)

¢ Cloreto de aménio (NH4Cl (s))

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do CuSQs, 1> e NH4Cl.

Procedimento. Colocar uma ponta de espatula de cada sélido dentro de um tubo de ensaio e
aquecer no bico de Bunsen de maneira lenta (em posicao quase horizontal).

Observacoes:

e CuS04.5H:0:

e NH4Cl:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser descartados em frasco apropriado,
@ devidamente identificado, de forma visivel, contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO
%é} QuIMICO SOLIDO".

II) Teste de Chama: Este experimento consiste na realizacdao de testes, ou ensaios de chama,
frequentemente utilizados na identificagdo de determinados ions metalicos através da técnica do fio

com alga de platina.

Materiais: Reagentes:

¢ Fio de platina com alga o Cloreto de Bario (BaClzs))




e Tubo de ensaio o Cloreto de Calcio (CaClz (s))

e Bico de Bunsen ¢ Cloreto de Potassio (KCl (s))

¢ Cloreto de Sdodio (NaCl (s))

e Acido Cloridrico concentrado (HCl (ag)) 12 mol L!

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do BaClz, CaCl>, KCI, NaCl e HCI.

Procedimento: Colocar aproximadamente 5mL de HCl concentrado no tubo de ensaio e passar
o fio de platina para limpar a alga. Aquecer o fio de platina no bico de Bunsen. A chama nao
deve apresentar nenhuma coloragdo; caso apresente, repetir a operacdo até total limpeza da
alca do fio de platina. Quando o fio estiver limpo, mergulhar a alga em um sodlido e levar ao
bico de Bunsen na chama nao fuliginosa e zona oxidante (quente). Observar a coloracdo da
chama. Repetir o procedimento para cada sélido, lembrando de efetuar a limpeza a cada troca
de solido.

Observacoes:

e KCl:

¢ NaCl:

e BaCl:

e SrCh:

e CaClz:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
% descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
(:9 contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO QUIMICO SOLIDO”.
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III) Pérola de Borax: Permite a identificacdo de cations através da coloracdo produzida na chama
quando se utiliza uma pérola de bdérax. Quando uma amostra solida inorganica é submetida a um
aquecimento na chama ela se oxida ou se reduz. Estas duas substancias ao esquentar-se desidratam-

se e fundem produzindo umas pérolas vitreas transparentes.

Ao finalizar esta pratica, o aluno identificara alguns cations com base na coloracdo que eles

fornecem a uma pérola de borax, na zona oxidante e redutora da chama.

Materiais: Reagentes:
¢ Fio de platina com alga e Bdrax (Naz2B407.10H20 (s))
e Bico de Bunsen ¢ Sulfato de Cobre (CuSO4 (s))




e Tubo de ensaio e Sulfato de Niguel (NiSO4 s))
e Sulfato de Cromo (Cr2(S04)3 (s))
« Acido Cloridrico concentrado (HCl (aq)) 12 mol L!

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do CuSOas, NiSOs, Cr2(S04)3 e HCI.

Procedimento: Limpar sucessivamente a alca de um fio de platina com HCl concentrado e
aquecendo-a em chama oxidante em rubro. A chama n3o deve apresentar coloracdo. Para a
obtencao da pérola de bdrax, introduzir imediatamente o fio de platina retirado da chama ao
borax (NasB207.10H20). O sal aderido deve ser colocado na parte mais quente da chama, onde
ird dilatar-se e contrair-se no fio de Platina formando uma pérola vitrea incolor. Uma vez
formada a pérola de borax, esta deve entrar em contato com o sal a ser analisado e exposta
ao aquecimento. Observar a coloragao da pérola na chama oxidante e redutora, quente e fria.

Observacoes:

e CuSOa4:

e NiSOa:

o Cry(S04)s:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
% descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

UNIDADE 5. Observando as Reacdoes Quimicas
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A cada instante que passa ocorrem transformagOes a nossa volta. E um fruto que apodrece, é a
agua dos rios que se transforma em nuvens, é o nosso prdprio organismo que transforma os alimentos.
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Muitas dessas transformagoes sdo reagbes quimicas, muitas outras ndo o sdo. Entdo, como é possivel
identificar as reagdes quimicas?

Nessa unidade veremos os principais conceitos envolvidos, além de cuidados e orientacdes gerais
para visualizar experimentalmente diferentes reacdes quimicas.

5.1. Cuidados e orientagdes gerais

1.

w

Trabalhe com seguranga, evite que as solugbes atinjam sua pele e se isto ocorrer lave
imediatamente o local afetado com bastante agua;

N3o ingira nenhuma solucao que esteja no laboratoério;

Evite queimaduras manuseando com cuidado os materiais quentes;

Cada bancada possui os reagentes e vidrarias especificas para realizacdo dos testes. NAO
TROQUE OS MATERIAIS DE VIDRO UTILIZADOS EM UM FRASCO PARA OUTRO QUE CONTENHA
OUTRO REAGENTE. ASSIM, EVITA-SE CONTAMINACOES DOS REAGENTES E SOLUGOES;
Execute apenas os testes indicados pelo professor seguindo rigorosamente os procedimentos.
Mantenha a ordem e a limpeza do laboratdrio. LAVE OS TUBOS DE ENSAIO ANTES E APOS A
PRATICA;

EXECUTE OS SEGUINTES PROCEDIMENTOS: Anote as observacdes, para a realizacao do
relatdrio, deixe os tubos de ensaio dos testes devidamente IDENTIFICADOS e em repouso na
estante para realizar as observagGes durante e no final da pratica.

Finalmente, lembre-se dos Equipamentos de Protecdo Individual (EPIs) tais como dculos de
seguranca, luvas adequadas, jaleco e vestimentas apropriadas para o ambiente de laboratdrio.

Experimento: Reacdes Quimicas

A identificacdo da ocorréncia de reagdo quimica implica na transformagdo de uma substancia em
um composto novo que possui propriedades caracteristicas. Esta transformagdo chama-se reagao
guimica. Sabe-se que houve uma reacdo quando ha:

1. Formagao de um precipitado;

2. Desprendimento de gas;

3. Mudanga de coloracao;

4. Liberacao ou absorcado de calor (exotérmica/endotérmica).

Neste experimento, serdo investigados varios sistemas com o objetivo de identificar quais as
propriedades dos mesmos que facilitam o reconhecimento da ocorréncia de reagdes quimicas,
permitindo distingui-las de outros tipos de transformagoes.

Materiais: Reagentes:

¢ Pinga metdlica ¢ Magnésio metalico (Mg (s))

e Bico de Bunsen e Zinco metalico (Zn ()

e Tubo de ensaio o Cobre metalico (Cu (s))

e Bastdo de vidro e Acido Cloridrico (HCI (aq)) 3 mol L

¢ Palito de fosforo ¢ Solugdo de Sulfato de Cobre (CuSO4 (ag)) 0,1 mol L




e (Capsula de ¢ Solucdo de Nitrato de Chumbo II (Pb(NO3)2 (ag)) 0,1 mol L™
porcelana ¢ Solucdo de Iodeto de Potassio (KI (ag)) 0,1 mol L

¢ Solucdo de Nitrato de Prata (AgNO3 (ag)) 0,1 mol L!

¢ Solucgdo de Nitrato de Sédio (NaNO3 (aq)) 0,1 mol L!

¢ Solucdo de Cloreto de Ferro III (FeCl3 (ag)) 0,1 mol L™

¢ Solucdo de Cloreto de Sodio (NaCl (ag)) 0,1 mol L

¢ Solucdo de Hidrdxido de Sodio (NaOH (aq)) 0,1 mol L

¢ Solucdo de Dicromato de Amonio ((NH4)2Cr207 agy) 0,1 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e

registre o protocolo de reagentes do Mg, Zn, Cu, HCI (vide Unidade 4), CuSO4 (vide

Unidade 4), Pb(NOs)2, KI, AgNOs, NaNOs, FeCls, NaCl (vide Unidade 4), NaOH e
(NH4)2Cr207

Procedimento: 1. Aquecimento do magnésio: Segurar um pedaco de magnésio com uma pinca
metalica e aproximar da chama. Descrever o que ocorreu.

2. Adicdo de magnésio a solucdo aquosa de sulfato de cobre II: Observar as caracteristicas do
sulfato de cobre II e do magnésio. Anotar. Colocar o metal em um tubo de ensaio e apds,
adicionar a solucao de sulfato de cobre II até cobri-lo. Agitar e observar o que ocorre. Esta
reacdo € um pouco lenta e deve ser observada no final da aula. Anotar as observacoes.

3. Adicdo de zinco a solugdo aquosa de acido cloridrico: Colocar 1mL ou 10 gotas de acido
cloridrico em um tubo de ensaio e adicionar o zinco. Anotar o que ocorre. Tampar o tubo de
ensaio e em seguida testar o gas liberado com um palito de fosforo aceso. Anotar.

4. Adicdo de cobre ao acido cloridrico: Colocar 3mL ou 20 gotas de acido cloridrico e adicionar
o cobre (na forma de fio). Deixar em repouso na estante e no final da pratica anotar o que
ocorre.

5. Adicdo de acido cloridrico ao nitrato de chumbo II: Observar as caracteristicas das duas
solucOes separadamente e anotar. Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas de acido cloridrico.
Adicionar 5 gotas da solucao de nitrato de chumbo II e agitar. Anotar o que ocorreu.

6. Adicdo de solugdo aquosa de iodeto de potassio a solucao de nitrato de chumbo II: Observar
as caracteristicas das duas solucOes separadamente e anotar. Colocar em um tubo de ensaio
5 gotas de iodeto de potassio e adicionar 5 gotas de nitrato de chumbo II. Agitar. Anotar o
que ocorreu.

7. Adigao de solugdo aquosa de sulfato de cobre a solugao aquosa de nitrato de sddio: Observar
as caracteristicas das duas solucOes separadamente e anotar. Colocar em um tubo de ensaio
5 gotas de sulfato de cobre e adicionar 5 gotas da solugdo de nitrato de sddio. Agitar. Anotar
0 que ocorreu.

8. Adicdo de solugdo de nitrato de prata a solugdo de cloreto de sddio: Colocar em um tubo de
ensaio 5 gotas da solucdo de nitrato de prata e 5 gotas de solucdo de cloreto de sddio. Agitar.
Anotar o que ocorreu.

9. Decomposigao de um sal através do calor: Colocar uma ponta de espatula do dicromato de
amonio em uma capsula de porcelana, inflamar com auxilio de fonte de aquecimento. Observar
a reacdo e os produtos formados durante a reagdo e ap0s o término da reagao.
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10. Adigao de solugao de cloreto férrico a solugao de hidréxido de sddio: Colocar em um tubo
de ensaio 5 gotas de solucdo de hidroxido de sddio. Adicionar 5 gotas de cloreto férrico sem
agitar. Observar o que ocorre.

Observacoes:

1.

10.

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
& descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
&/g contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

&:ﬁ Questionario

& —

1. Como vocé observou a ocorréncia das reagdes quimicas em cada experimento?
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2. Escrever as equacdes balanceadas das reacdes de cada experimento (mostre o0 NOX dos atomos).
3. Classificar as reacdes quimicas realizadas conforme a teoria ja estudada.

4. Justificar a ocorréncia de cada reacdo conforme as regras para as reacoes de deslocamento e dupla-

troca. Caso a reagao nao ocorra justifique também embasado na teoria.

5. A reacdo realizada é do tipo REDOX? Justifique. Mostre o niumero de oxidacdo (NOX) dos atomos e
identifique quem ird oxidar e quem ira reduzir.
&

6. Os residuos gerados na pratica podem ser descartados diretamente na pia? Justifique.

UNIDADE 6. O gue € Quimica Analitica?

A Quimica Analitica envolve métodos voltados para a determinagdo da composicdo da matéria.
Os métodos qualitativos geram informac0des sobre a identidade das espécies atdmicas ou moleculares
ou mesmo grupos funcionais na amostra. Ja os métodos quantitativos proporcionam resultados
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numeéricos relacionados a quantidade dos componentes que compdem amostra. Assim, a Quimica
Analitica pode ser dividida em:

a)

b)

Quimica Analitica Qualitativa: analisa as amostras no aspecto qualitativo, ou seja, sua
composicdo quimica. Ela determina quais ions (cations ou anions) ou radicais fazem parte da
amostra e infere que substancias quimicas devem constitui-la. Apesar de métodos
instrumentais contemporaneos serem mais utilizados, a analise qualitativa serve de apoio
para a aprendizagem e alternativa laboratorial ou de campo (andlises imediatas). O
procedimento para identificar uma espécie quimica consiste em provocar uma variagao das
propriedades de modo que possa ser facilmente observada e que corresponda com a
constituicdo da substancia. O agente que provoca a variagao chama-se reagente pois reage
quimicamente com o produto que se deseja reconhecer. Pode-se trabalhar com o reagente
dissolvido ou ndo. Portanto existem dois tipos de ensaio: analise por via seca e analise por
via Umida.

A andlise qualitativa pode ser realizada em diversas escalas. A macroandlise emprega
técnicas e materiais classicos de grande capacidade, como erlenmeyers, copos graduados,
capsulas de porcelana, funil de filtragdo, etc. Por sua vez, a semimicroanalise utiliza materiais
como tubos de ensaio, tubos de centrifuga, copos graduados menores, pequenas capsulas
de porcelana, etc. Finalmente, a microanalise e ultramicroanalise requerem o emprego de
materiais e técnicas especiais pelo volume e massa reduzidos que sdo empregados. No
Quadro 5, pode-se observar as escalas comumente empregadas na Quimica Analitica
Qualitativa.

Quadro 5 - Escalas de trabalho empregadas na Quimica Analitica Qualitativa.

Amostra
Escala empregada
Volume (mL) Massa (mg)
Macroanalise >10 >100
Semimicroanalise 1-10 10-100
Microanalise 0,01-1 0,1-10
Ultramicroanalise <0,01 <0,1

Fonte: Adaptado de Mueller e Souza (2010)

Nesse contexto, a escala de semimicroandlise é a mais adequada para analises
qualitativas pois apresenta menor consumo de reagentes, reacGes mais rapidas, maior
eficiéncia nas separacoOes analiticas, menores tempos de analise, entre outros.

Quimica Analitica Quantitativa: analisa as amostras no aspecto da quantidade existente
de cada substdncia quimica, ions, radicais, etc. Inclui os principios e praticas da analise
qualitativa, agregando o aspecto quantitativo e alguns métodos especiais para fins
especificos.

6.1. Técnicas de analise quimica empregadas na Quimica Analitica Qualitativa

a) Agitagdo: Em analises quimicas, os resultados podem, muitas vezes, depender do simples ato
de agitar. Quando se mistura duas solugdes, elas nao se difundem rapidamente. Portanto, a menos
que se diga o contrario, todas as solugbes devem ser agitadas quando ocorrer adicdo de reagentes.
A agitagdo podera ser realizada manualmente com ou sem o auxilio de um bastdo de vidro ou por
meio de um agitador magnético.



90

b) Precipitagcao: Chamamos de precipitacdo a formacdo de um sélido (insoltvel) apds uma reagao.
Em escala de semimicroanalise as precipitacoes sao efetuadas em tubos de centrifuga. Os reagentes
devem ser adicionados lentamente (gota a gota) e agitados.

c) Centrifugacao: Quando uma mistura que contém um soélido é centrifugada, o sdlido é forcado
para o fundo do tubo de centrifuga. O liquido sobrenadante é chamado de centrifugado e o sélido é
0 precipitado.

d) Precipitacdao completa: Nas reacdes de precipitacdo, devemos executar testes para verificar
se as precipitacdes foram completas (o sucesso das analises sistematicas depende de precipitacdes
completas em cada etapa). O teste é feito adicionando-se, gota a gota, o reagente precipitante ao
centrifugado e observando se ha turvacdao. Sempre que o sobrenadante estiver turvo deve-se fazer
nova centrifugacdo). Fazer o teste para verificar se a precipitacdao foi completa.

€) Remocdo do centrifugado: Apds a centrifugagdo, os centrifugados sao removidos e guardados
em tubos de ensaio ou de centrifuga. Essa remocao é realizada com auxilio de uma pipeta Pasteur,
tomando-se o cuidado de ndao remover o precipitado. Para facilitar a separacdao recomenda-se que o
tubo de ensaio seja inclinado em 45° para assim realizar a separacao. Também deve-se observar
gue a borracha de succao acoplada a parte superior da pipeta Pasteur deve estar pressionada antes
da pipeta Pasteur entrar em contato com o centrifugado.

f) Evitar excesso de reagentes: A adicdao de reagente precipitante deve ser feita gota a gota pois,
em alguns casos, 0 excesso de reagente pode solubilizar o precipitado.

g) Lavagem do precipitado: Apds a remocao do precipitado (separagao que nunca é completa
em sua totalidade), o precipitado remanescente no tubo estd “molhado” com a solugdo original e,
consequentemente, esta contaminado pelos ions presentes no centrifugado. Tais ions podem causar
interferéncias na analise do precipitado e sao comumente removidos pelas lavagens. A lavagem é
realizada adicionando-se uma quantidade requerida de solugdo de lavagem e, apds, agitando-se o
sélido e a solugdo com um bastao de vidro. A mistura é entdo centrifugada e o liquido de lavagem
€ removido utilizando-se pipeta Pasteur.

h) Aquecimento de solugdes: Uma solugao contida em um tubo de ensaio ndo pode ser aquecida,
com seguranca, diretamente na chama pois podem ocorrer projecdes causando a perda de parte ou
de todo o liquido contido no tubo. O método mais eficiente e seguro para aguecimento de solugdes
em tubos de ensaio é através do banho-maria.

i) Teste de acidez e alcalinidade: Solucdes aquosas acidas tornam vermelho o papel de tornassol
azul. As solugdes alcalinas tornam azul o papel de tornassol vermelho. Quando a solugdo estiver em
tubo de ensaio ou outro recipiente pequeno, é inconveniente mergulhar o papel na solucdo. Em tais
casos, agite a solucdo com auxilio de um bastdo de vidro, e retire 0 mesmo encostando o bastao
ainda Umido com a solugdo no papel de tornassol que esta disposto sobre um vidro de relégio.

Experimento: Reagdoes semimicroanalise

A analise qualitativa para escala semimicro apresenta vantagens em comparagao a outras técnicas,
como economia de reagentes, aumento na eficiéncia de separacao, facilidade na manipulacao, entre
outros. Porém pode-se destacar que um dos pontos mais importantes € que o trabalho nessa escala
reduz significativamente os residuos gerados. Lembre-se que o descarte de todas as solugdes, ao final
das praticas, dessa e das demais unidades, ocorrera conforme descrito no item 1.3 desta apostila. Se
vocé tiver ddvidas a respeito releia esse item e/ou consulte o seu professor!
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As praticas a seguir objetivam conhecer e executar experimentalmente as principais técnicas

laboratoriais utilizadas em andlises qualitativas em escala semimicro.

I) Agitacao, precipitacao, centrifugacao, precipitacio completa e remogao do centrifugado

Materials: Reagentes:

e  Tubos de centrifuga ¢ Solugdo de Cloreto de Bario (BaClz (aq)) 1 mol L
e  Centrifuga o Acido Sulftrico (H2504 (agy) 3 mol L

e  Pipeta Pasteur o Acido Cloridrico (HCl (ag)) 6 mol L

e  Tubos de ensaio

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do BaClz (vide Unidade 4), H2SO4 e HCl (vide
Unidade 4).

Procedimento: Em um tubo de centrifuga, colocar 5 gotas de cloreto de bario 1 mol L.
Adicionar 1 gota de acido sulftrico 3 mol L e agitar. Observar a formacdo de um precipitado
branco. Colocar o tubo na centrifuga tomando o cuidado de contrabalancar o peso com um
tubo de centrifuga com a mesma quantidade de agua. Se necessario, comparar os pesos de
ambos os tubos em uma balanga semi-analitica (precisao de 0,01 mg ou 0,1 mg). Verificar se
a precipitacdo do BaSO4 foi completa pela adicdo de 1 gota de H2S04 1 mol L. Se o
centrifugado (solugdo superior ao precipitado) ficar turva, centrifugar e testar novamente o
centrifugado. Com o auxilio de uma pipeta Pasteur, remover o centrifugado.

BaCly (aq) + H2S04(aq €= BaSOs (5) + 2HCl (ag)

Observagoes:
& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
% descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

II) Efeito do excesso de Reagentes

Materiais: Reagentes:

e Pipeta Pasteur ¢ Solucdo de Nitrato de Chumbo II (Pb(NO3)2 (ag)) 0,1 mol L
e Tubo de ensaio e Acido Cloridrico (HCI (aq)) 6 mol L




registre o protocolo de reagentes do Pb(NO3): (vide Unidade 5) e HCI (vide Unidade

g Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
4).

Procedimento; Em um tubo de ensaio, colocar 3 gotas de Pb(NOs)2. Adicionar 1 gota de HCI 6
mol L e observar. Adicionar logo em seguida mais gotas de HCl e notar a solubilizagao do
precipitado pela formagdo do anion complexo tetracloreto de chumbo ([Pb(Cl)4]%). Escrever as
reagOes de precipitacao e de solubilizacdo do precipitado.

Observagoes:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
% descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
<9 contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

IIT) Lavagem do Precipitado

Materiais: Reagentes:

¢ Pipeta Pasteur e Solugdo de Cloreto de Bario (BaClz (ag)) 1 mol L

¢ Tubo de centrifuga e Solugao de Cromato de Potassio (K2CrOs4 (aq)) 1 mol L

¢ Centrifuga e Solugdo de Acetato de Chumbo (Pb(C2H302)2 ay) 1 mol L

Protocolo de Reagentes. Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do BaClz (vide Unidade 4), K2CrO4 e Pb(C2H30z2):2

Procedimento: Recolher em um tubo de centrifuga 5 gotas da solugcdo de BaCl> 1 mol L.
Adicionar 5 gotas de K>CrO4 a 10%. Observar a formacao de um precipitado amarelo. Escrever
a reagao.

Centrifugar. Remover o liquido de lavagem para outro tubo de ensaio. Observar que o liquido
de lavagem se tornou amarelado, indicando que houve a formacdo de ions cromato na
superficie do precipitado. Confirmar a presenca de ions cromato no liquido de lavagem pela
adigao de 3 gotas de acetato de chumbo II 0,1 mol L' ou 5%, observando a formacgdo de um
precipitado amarelo de cromato de chumbo II. Escrever a reagao.

Observagoes:
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residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificados, de forma visivel,
QI(E} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

1V) Aquecimento de Solucdes

Materials: Reagentes:
e Tubo de ensaio e Solucado de Nitrato de Cobre (Cu(NO3)2 (agy) 1 mol L
e Béquer e Solucdo de Tioacetamida (C2HsNS (ag)) 1 mol L

e Bico de Bunsen
e Tela de amianto

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do Cu(NOs)2 e C2HsNS

Procedimento.: Recolher em um tubo de ensaio 5 gotas de solucdo de nitrato de cobre.
Adicionar 3 gotas de tioacetamida e aquecer o tubo em banho-maria. Observar a formacao de
um precipitado preto (CuS — sulfeto de cobre II).

Observagoes:

residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco aproprlado devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

V) Teste de Acidez e Alcalinidade

Materiais: Reagentes:

e Papel de Tornassol Azul ¢ Solucdo de Nitrato de Cobre (Cu(NO3)z2 (ag)) 1 mol L

o Papel de Tornassol | e Solugdo de Hidréxido de Amonio (NH4OH (ag)) 3 mol L
Vermelho e Acido Cloridrico 3 mol L't (HCI (aq))

e Bastdo de vidro ¢ Solugdo de Nitrato de Bismuto (Bi(NO3)3 (ag)) 1 mol L

e Tubo de ensaio e Acido Sulfurico 3 mol L (H2504 (aq))

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do Cu(NOs)2, NH4OH, HCI (vide Unidade 4), Bi(NOs)3
e H2S0s4.
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Procedimento:

1.

Recolher em um tubo de ensaio 5 gotas de uma solucao contendo cobre II. Adicionar
NH4OH 3 mol L! até que a solugdo se torne alcalina (testar com papel de tornassol
vermelho). Adicionar HCl 3 mol L}, gota a gota, até tornar a solucdo acida (testar com
papel de tornassol azul). Observar a cor da solucao.

2. Recolher em um tubo de ensaio 5 gotas de uma solugao contendo bismuto III. Alcalinizar
com NH4OH 3 mol L e depois acidificar com H2S04 3 mol L. Observar a formacdo de
um precipitado em meio alcalino.

Observacoes:

1.

2.

Os residuos gerados nesta pratica devem ser

contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

éﬁg descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
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UNIDADE 7. Identificacdo de Anions

7.1. Esquema de classificacao

A determinacao analitica de anions encontra extensa aplicagdo em varios segmentos da
indUstria (quimica, farmacéutica, alimenticia, etc.), bem como na caracterizacdo de amostras bioldgicas
e ambientais.

E possivel realizar a separacdo dos anions comuns em grupos principais e subsequente
separacao inequivoca, em cada grupo, de seus componentes independentes. A separacao dependera
da solubilidade de seus sais de prata, de cdlcio ou de bario e dos sais de zinco. O esquema de
classificagao abaixo ndo € rigido pois alguns anions poderdo encontrar-se em mais de uma subdivisao.
Essencialmente os processos empregados podem ser divididos em:

A) os que envolvem a identificagdo por produtos volateis obtidos por tratamento com acidos.
Essa classe se subdivide em:

I) gases desprendidos com acido cloridrico diluido ou acido sulfdrico diluido. Sao
exemplos dessa subclasse: carbonato, hidrogenocarbonato (bicarbonato), sulfito,
tiossulfato, sulfeto, nitrito, hipoclorito e cianeto;

II) gases ou vapores desprendidos por tratamento com acido sulfirico concentrado.
Estes incluem os anions de I e mais os seguintes: fluoreto, hexafluorsilicatos, cloreto,
brometo, iodeto, nitrato, clorato, perclorato, permanganato, bromato, borato,
hexacianoferrato (II), hexacianoferrato (III), tiocianato, formiato, acetato, oxalato,
tartarato e citrato.

B) os que dependem de reacdes em solucdo. A classe B é subdividida em:

I) reacdoes de precipitacdo. S3o exemplos os precipitados formados por; sulfato,
persulfato, fosfato, fosfito, hipofosfito, arseniato, arsenito, cromato, dicromato, silicato,
hexafluorsilicato, salicilato, benzoato e succinato.

IT) oxidagao e reducdao em solugao. Sao exemplos desse tipo de reacOes, reacoes que
ocorram com manganato, permanganato, cromato e dicromato.

Experimento: Reagoes para a identificacdo de alguns anions

As praticas a seguir possuem como objetivo principal o desenvolvimento de reacoes para a
identificacdo de alguns anions através de métodos convencionais empregando a analise por via Umida.
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I) Identificacdo de Cloreto

Formagao de um precipitado branco, floculento, de cloreto de prata, AgCl, insoltvel em agua e
em acido nitrico diluido, mas solivel em solucdo diluida de amonia, formando um sal complexo,
chamado de cloreto de diaminprata - [Ag(NHz3)2Cl].

Cl@g + Ag*@g <= AgCl (s Kps (AgCl) = 1,2 x 1010
AgClsy + 2NH3@aq) <= [Ag(NH3)2]* (ag) + CI (aq)
[Ag(NH3)2]* @) + Cl@q) + 2H* @) <=  AgCl () + 2NH4" (aq)

Materials: Reagentes:
e Pipeta Pasteur ¢ Solucdo de Cloreto de Sodio (NaCl ag)) 1 mol L!
e Tubo de ensaio e Solugdo de Nitrato de Prata (AgNO3 (ag)) 0,1 mol L

e Solucdo de Hidréxido de Amonio (NH4OH (ay) 1 mol L1

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do NaCl (vide Unidade 4) AgNOs (vide Unidade 5)
e NH4OH (vide Unidade 6)

Procedimento. Colocar cerca de 5 gotas de uma solucdao de NaCl em um tubo de ensaio. Com
o auxilio de uma pipeta Pasteur, acrescentar 3 gotas de solucdo de AgNOs. Agitar e observar.
Juntar, gota a gota, com agitacdo constante, 5 gotas de NH4OH 1:1 e observar. Escrever a
reacdo entre o AgCl e NH4OH (forma-se o complexo cloreto de diaminprata e agua).

Observagoes:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E) contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

II) Identificacao de Brometo e Iodeto

Brometos: Formacdo de um precipitado floculento, amarelo-palido, de brometo de prata, AgBr,
escassamente sollvel em solucao de amonia diluida, mas prontamente sollvel em solu¢do de amdnia
concentrada. O precipitado € insolivel em acido nitrico diluido.

Bray + AQ*@q) <€ AgBr( Kps (AgBF) = 3,5 x 1013
AgBr () + 2NH3z@aq <= [Ag(NH3)2]* @q) + Br (aq)

[AG(NH3)2]* aq) + Brag)+ 2H*aq) €= AgBr(s) + 2NH4*(aq)
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Iodetos: Formagao de um precipitado amarelo, floculento, de iodeto de prata, Agl, insoltivel em
solucdo de amonia e em acido nitrico diluido.

I'Gg) + Ag+(aq) =< AgI (s) Kbps (AgI) =1,7x 1016
Materiais: Reagentes:
e Pipeta Pasteur e Solucdo de Brometo de Potassio (KBr (ag)) 0,1 mol L
¢ Tubo de ensaio e Solucdo de Iodeto de Potassio (KI (ag)) 0,1 mol L!

e Solucgdo de Nitrato de Prata (AgNO3 (aq)) 0,1 mol L!
e Solucdo de Hidréxido de Aménio (NH4OH (ag)) 3 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do KBr, KI (vide Unidade 5), AgNOs (vide Unidade
5) e NH4OH (vide Unidade 6)

Procedimento. Adicionar 5 gotas de solucao de brometo de potassio com 3 gotas de solucao
de nitrato de prata. Observar a cor e aparéncia do precipitado. Apds, testar a solubilidade do
precipitado com hidroxido de amonio diluido, caso nao solubilize, testar com hidréxido de
amoénio concentrado.

Realizar o mesmo procedimento com o iodeto de potassio.

Observacoes:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E) contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

III) Identificagcao do Carbonato

Os carbonatos reagem com acidos minerais fortes (HCl, HNO3 e H2S04) liberando didxido de carbono
(CO2), com efervescéncia caracteristica. O didxido de carbono introduzido em agua de cal (Ca(OH)2) ou
agua de barita (Ba(OH)2) produzem um precipitado branco de férmula CaCOs ou BaCOs,
respectivamente.

A adigdo de solugdo de cloreto de bario ou de calcio em solugdes de carbonatos neutros leva a
formacao de precipitado. Da mesma forma, a adigao de solucdo de nitrato de prata a uma solucao de
carbonatos neutros produz precipitado.

Materiais: Reagentes:
e Tubo de ensaio ¢ Solucdo de Hidréxido de Calcio (Ca(OH)z2 (ag)) 0,1 mol L*!
¢ Pipeta Pasteur e Carbonato de Sodio (Na2COs (s))

e Tubo em U com rolha e Acido Cloridrico (HCl (ag)) 3 mol L




Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do Ca(OH)2, Na2COs e HCI (vide Unidade 4).

Procedimento:

Teste 1. Colocar 20 gotas ou 2 mL de agua de cal no tubo de ensaio 1. Em outro tubo de
ensaio (tubo 2) colocar 1 ponta de espatula ou 0,25 g de carbonato de sddio e, posteriormente,
acrescentar a esse tubo 15 gotas ou 1,5 mL de HCl 3 mol L', RADIPAMENTE, fechar o tubo 2
com uma rolha provida de um tubo de desprendimento (tubo em U). Aquecer suavemente o
tubo 2, borbulhando o gas desprendido no interior da solugdo do tubo 1. Observar. Escrever a
reacdo entre o didxido de carbono e hidroxido de calcio, sublinhando o composto insollvel que
é formado na reacao.

Teste 2. Adicionar 5 gotas de solugdo de carbonato de sddio com 5 gotas de solugao de cloreto
de bério. Escrever a reacdo.

Teste 3. Adicionar 5 gotas de solugao de carbonato de sddio e 5 gotas de solugdo de nitrato
de prata. Escrever a reagao.

Observagoes:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E) contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

1V) Identificacao do Hidrogenocarbonato ou Bicarbonato

98

Os hidrogenocarbonatos ou bicarbonatos de calcio, estroncio, bario, magnésio e possivelmente de
ferro existem em solucdo aquosa e sdo formados pela acdo do excesso de acido carb6nico sobre os
carbonatos, tanto em solugdo aquosa como em suspensdo, e decompostos por ebulicdo de suas

solucdes, conforme a reagao a seguir:

CaCOs3(s) | + H2O ) + CO2(q) €= Ca?* (ag) + 2HCO3 (aq)

Os hidrogenocarbonatos (bicarbonatos) dos metais alcalinos sdo solliveis em agua, mas sdo

menos sollveis que os carbonatos correspondentes.

Materiais: Reagentes:
e Tubo de ensaio e Bicarbonato de Calcio (Ca(HCO3)2 (s))
e Papel tornassol azul ¢ Acido Cloridrico diluido (HCl (aq)) 1 mol L
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Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do (Ca(HCOs)2) e HCI (vide Unidade 4).

Procedimento:

Teste 1 — Ebulicdo - Ferver a solucao de bicarbonato. Observar o desprendimento de didxido
de carbono. Identificar o didéxido de carbono com papel tornassol azul, agua de cal ou barita.
Procede-se como no experimento 1 do anion carbonato.

Teste 2 - Ensaio com a amostra solida - Aquecer um pouco de bicarbonato sélido em tubo de
ensaio seco. Observar o desprendimento de didxido de carbono. Escrever a reagao.

O gas pode ser testado também com agua de cal e barita. O residuo desprende didxido de
carbono se tratado com &cido cloridrico diluido.

Observacoes:

(Y Os residuos gerados nesta pratica devem ser
@ (9 descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

V) Identificagao de Cromato e Dicromato:
Os anions cromato e dicromato, quando em solucdo, se apresentam em equilibrio de acordo com
a equagao:

Cr207% aqy + H0 () <= 2CrO4% (aq) + 2H*(aq)

Quando se aumenta a concentracdo de ions H* na solucao (adicionando acidos), o equilibrio se
desloca para o lado esquerdo da reacdo, ou seja, aumentando a concentracdo de ions dicromato.
Quando diminui a concentragao dos ions H* (adicionando bases), o equilibrio se desloca para a direita,
ou seja, aumentando a concentragao de ions cromato.

Os cromatos se apresentam em solugdes na coloracao amarela enquanto os dicromatos formam
solucdes alaranjadas. Os cromatos reagem com sais solUveis de bario (nitratos) formando cromato de
bario insollvel (precipitado amarelo).

BaZ* (aq) + CrO4% (aq) < BaCrOs4 (s)

Os dicromatos reagem com sais sollveis de bario, na presenca de acetatos, cuja funcdo é
neutralizar os ions H* formados, formando cromato de bario, insolivel e amarelo.

Cr207% (ag) + H20 ) + Ba?*(agy <= 2BaCrOa(s) + H* (aq)
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H*@ag) + CH3COO (aqg €= CH3COOH (aq)

Os cromatos reagem com sais sollveis de Pb*? formando cromato de chumbo insollvel e
amarelo, conforme a equacao:

Pb?* (aq) + CrO4% aq) <= PbCrOs (s

Os dicromatos reagem com sais sollGveis de Pb*?, na presenca de acetatos, formando um
precipitado amarelo de cromato de chumbo.

Cr207% (aq) + H20 () +Ba?* @ <= 2BaCrO4(s) + H* (aq

Materiais: Reagentes:
e Tubo de ensaio ¢ Solugao de cromato de sodio (Na2CrO4 ag)) 0,1 mol L
¢ Pipeta Pasteur e Acido cloridrico (HCl (ag)) 3 mol L

¢ Solugao de dicromato de potassio (K2Cr207 @ag)) 1 mol L?
¢ Solugao de hidroxido de sddio (NaOH (g)) 0,1 mol L

¢ Solugao de cloreto de bario (BaClz ag)) 0,1 mol L

e Solugdo de acetato de sodio (NaCH3COO (aq)) 1 mol Lt

¢ Solugao de nitrato de chumbo II (Pb(NO3)2 (ag)) 1 mol L!

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do Na2CrO4, HCl (vide Unidade 4), K2Cr.07, NaOH
(vide Unidade 5), BaClz (vide Unidade 4), NaCHsCOO e Pb(NOs)2 (vide Unidade 5)

Procedimento:

1. Colocar 5 gotas de solugao de Na2CrO4 em um tubo de ensaio. Observar a cor. Juntar, gota
a gota, com agitacdo constante, 5 gotas de NaOH e observar. Escrever as duas reacoes e seus
equilibrios, em termos de ions H* e OH-.

2. Colocar 5 gotas de solugao de K>Cr.07 em um tubo de ensaio. Observar a cor. Juntar, gota
a gota, com agitacao constante, 5 gotas de NaOH e observar.

3. Colocar 5 gotas de solucao de Na>CrO4 em um tubo de ensaio. Acrescentar gotas de BaCla.
Agitar e observar. Juntar 5 gotas de NaCH3COO. Agitar e observar. Escrever a reagao ocorrida.

4. Colocar 5 gotas de K2Cr207 em um tubo de ensaio e acrescentar gotas de BaCl.. Agitar e
observar. Juntar 5 gotas de NaCH3CQO. Agitar e observar. Qual a funcdo do acetato de sodio
na experiéncia?

5. Colocar 10 gotas de solugcdao de Na2CrO4 em um tubo de ensaio e acrescentar 5 gotas de
Pb(NOs)2. Agitar e observar.




6. Colocar 10 gotas de K2Cr.07 em um tubo de ensaio e acrescentar 5 gotas de Pb(NOs)2. Agitar
e observar.

Escrever as reagoes.

1.

Observagoes:

Ed

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

VI) Identificacdo do Sulfato
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O ion sulfato € o anion do acido sulfirico H2SO4 que ndo o cede sendo dificilmente aos acidos
halogenados: HCI, HBr, HI e ao HNOs.

Entre os sais de acido sulftrico, os de bario, de estroncio e de chumbo sdo pouco sollveis na agua;
o sal de célcio € um pouco mais soltvel. Os outros sulfatos metdlicos sao hidrossoltveis. Alguns sulfatos
basicos, tais como os de mercurio, bismuto e cromo sdo também insollveis em agua, mas se dissolvem
em HCI ou HNO:3 diluidos.
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Materiais: Reagentes:
e Tubo de ensaio ¢ Solugdo de Sulfato de Sodio (Na2S04 (ag)) 1 mol L
¢ Pipeta Pasteur e Acido Cloridrico (HCI (ag)) 1 mol Lt

e Solucdo de Cloreto de Bario (BaCl (ag)) 1 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do Na2SO4, HCI (vide Unidade 4) e BaCl2 (vide
Unidade 4)

Procedimento. Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas de solugdo de sulfato de sédio, gotas
de acido cloridrico diluido e a seguir, gotas da solucao de cloreto de bario (os carbonatos,
sulfitos e fosfatos ndo sao precipitados nestas condigdes).

Como sal pouco solivel de acido forte, o sulfato de bario é insolivel nos acidos, o que distingue
este sal dos sais de bario de todos os outros anions. Escrever a reacao de precipitacao.

Observacoes:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E) contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

VII) Identificacdo de Nitrato

Os nitratos reagem com solugdo de sulfato ferroso na presenca de acido sulfurico concentrado,
formando o sal complexo [Fe(NO)SO4] que apresenta coloracdo castanho escura caracteristica.

3Fe?* ag) + 4H*aq) + NO3 aq) <= 3Fe?*(aq) + H20 () + NO (aq)
Fe* aq) + NO @) ¥ [Fe(NO)]?* (aq)

Materiais: Reagentes:
e Tubo de ensaio ¢ Solucdo de Nitrato de Sddio (NaNOs (ag)) 0,1 mol L
¢ Pipeta Pasteur ¢ Solugdo de Sulfato de Ferro II (FeSO4 (ag)) 1 mol L!

e Acido Sulfdrico (H2S04 (agy) 1 mol L
o Acido Sulfdrico (H2S04 aq)) 6 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do NaNOs (vide Unidade 5), FeSO4 e H2S04 (vide
Unidade 6)

Procedimento: Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas de NaNOs. Juntar 5 gotas de FeSO4
preparado adicionando o sal de Ferro (II) solido em agua destilada. Agitar e observar. Juntar
5 gotas de H2S0a diluido. Em seguida, acrescentar lenta e cuidadosamente 10 gotas de H2S04




concentrado, fazendo-o escorrer lentamente pela parede interna do tubo de ensaio que devera
ser mantido com maxima inclinagdo, de modo que o acido concentrado forme uma camada
inferior (manter o tubo na vertical sem agitacdo para que se formem duas fases). Aguardar
aproximadamente 2 minutos e observar a formagao de um anel castanho na superficie de
separacao das duas fases.

6FeS04 (ag) + 4H2504 (ag) + 2NaNO3 (aq) <= 3Fe2(S04)3 (ag) + 4H20 ) + 2NO (aq) + Na2S04 (aq)

FeSO4 (aq) + NO @g) €= [Fe(NO)SO4] (a)

Observacoes:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E) contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.
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UNIDADE 8. Identificacdo de Cations
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Os principais cations existentes na natureza sao separados em grupos, de acordo com propriedades
quimicas semelhantes frente a determinados reagentes. Cada grupo de cétions precipita na presenca
de uma determinada substancia quimica que é chamada reagente precipitante do grupo em questao.
Para separar e identificar cations pertencentes a diferentes grupos € necessario submeté-los a uma
série de operacdes analiticas que devem ser executadas de acordo com uma ordem pré-estabelecida
baseada no método empregado.

Uma das classificagdes desses cations € mostrada abaixo, no Quadro 6. Deve-se considerar, porém
que existem outras divisdes com pequenas variagdes dos elementos dos grupos em funcao da escolha
de outros reagentes precipitantes. Nesse sentido, uma alternativa pode ser vista em detalhes na
Unidade 13, chamada Marcha Analitica do Bicarbonato de Sédio.

Quadro 6 - Classificacao dos cations em grupos e seus respectivos reagentes precipitantes.

Grupo Cations Reagente Precipitante
I Ag*, Pb?*, Hg2?* HCl diluido
I Hg?+, Pb?*, Bi3*, Cu?*, Cd**, Sn?*, As3*, Sb3*, H:S ou tioacetamida em meio
Sn** acido (HCI diluido)

H>S ou tioacetamida em meio
basico (NH4OH com NH4Cl)
v Ba?*, Ca?t, Sr2* (NH4)2C03

Sem reagente precipitante

111 APR*, Cr3*, Fe?*, Ni%*, Co?*, Mn?*, Zn**

\ Na*, K*, Li*, NH4* .
especifico

Fonte: Adaptado do material de Endres, [1997] .

8.1. Marcha Analitica Classica

Na anadlise qualitativa sistematica pela marcha analitica classica, os cations sao divididos em cinco
grupos analiticos. Como reagentes de grupo sao empregados sequencialmente quatro reagentes: HCl
(aq) diluido, H2S (aq) em meio acido, H2S (aqyem meio alcalino e (NH4)2CO3 (aq) em meio alcalino tamponado.

A partir desses reagentes é possivel agrupar os cations em cinco grupos analiticos:
Grupo I: cations separados na forma de cloretos insoltveis: Ag*, Pb?*, Hg2**

Grupo II: cations separados na forma de sulfetos insollveis utilizando tioacetamida em meio acido:
Hg?*, Pb?*, Bi3*, Cu?*, Cd**, Sn?*, Sn**, As3*, As>*, Sb3*, Sb°*. Esse grupo é subdividido em dois
subgrupos para facilitar a identificacdo dos cations.

Grupo III: cations separados na forma de sulfetos insolUveis utilizando tioacetamida em meio alcalino
ou (NH4)2S em meio alcalino: AP*, Cr3*, Fe?*, Ni?*, Co%*, Mn?*, Zn?>*
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Grupo 1V: cations separados na forma de carbonatos insoltveis pelo (NH4)2CO3 em meio alcalino
tamponado (NH3/NH4Cl): Ba?*, Ca?*, Sr?*

Grupo dos cations sollveis: cations ndo separados em nenhum dos grupos anteriores. Formam o
chamado grupo solivel: Na*, K* e NH4*,

Apesar da Marcha Analitica Classica ser a mais estudada, aplicada e difundida, apresenta algumas
desvantagens:

e Cheiro desagradavel e toxicidade do HS;

e Tendéncia a formar solugdes coloidais, durante e apods o uso do H:S, prejudicando a separacao
dos cétions;

e Reacles secundarias devido ao forte poder redutor do S* ou H3S (ag);

¢ Alguns anions atuam como interferentes. Sua presenca requer tratamento especial da amostra
(PO4*, F, B4O7% e C204%).

A seguir, na Figura 9, é apresentado um esquema da separacao de cations em grupos analiticos
de acordo com a Marcha Analitica Classica.

Figura 9 — Fluxograma de separacao dos cations dos Grupos I, II, III, IV, ion aménio e ion magnésio.
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Cations de todos os grupos

Reagente Grupol: HCl 3moll A

v

+ Em amostra original: NH. (ag)e Mg (aq)

PRECIPITADOS - Grupo I

AgCl (s), HaLl. (s)ePbCl.(s) Cations grupos 11, [ e IV

Solucdo

Reagente GrupoII: tioacetamidaem meio acido

Y

Y

PRECIPITADOS - Grupo I1

Hgs (s), PbS (s), Bi.S; (s), CuS (5), CdS (5), Bs .5, (5), Cations grupos Il eIV

As5,(s),5bS;(s), 5bS:(s), 5nS.(s)eSnS (s)

Solucao

Reagente GrupoIIl: tioacetamida em meio basioo

v v
PRECIPITADOS — Grupo 111 Solucdo
CoS (s), FeS (s), MnS (s), ZnS(s), NiS (s), Cations grupa IV
Al(OH); (s) e Cr(OH); (s)
Reagente GrupaI¥ : (NH4).CO. em meio alcaling
v v
PRECIPITADOS - Grupo IV Soluciao
BaCO, (s), SrCO;(s)e CaCO(s) Cations sollveis
Na(aq)e K’ (aq)
Identificacio pelo teste de
Chama

Fonte: a autora (2016).

ionario

Quest

&

4

& —

&—
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1. O merclrio encontra-se em mais de um grupo? Justifique.
2. Para todos os grupos de cations utiliza-se 0 mesmo reagente precipitante? Justifique
3. Qual grupo ndo possui um reagente precipitante especifico?

4. Qual a diferenca na separacao do grupo II e grupo III tendo em vista que ambos utilizam como

reagente precipitante o H2S?

5. Porque os cations NH4* e 0 Mg?* devem ser identificados a partir da retirada de aliquotas da amostra

original?

6. Cite pelo menos duas razbes para ndo descartar na pia as solugdes obtidas ao final da Marcha

@l{% Analitica Classica.

UNIDADE 9. Identificacao dos Cations do Grupo I
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Os cations do Grupo I (Prata, Chumbo e Mercurio I) consistem em ions que formam cloretos
insoliveis. Podem ser identificados em uma solucdo por meio de reacdes de identificacdo onde as
propriedades, como a solubilidade dos elementos permitem a formacao de precipitados,
desprendimento de gases ou mudanca de coloragao.

Reacdes de precipitacao do Grupo I:

Ag* @q) + Cl@g <= AgCl(s precipitado branco, Kys = 1,5 x 1010
Hg2%*" (aq) + 2CI' aq) <= HgCla(s) precipitado branco, Kps = 3,5 x 1018
Pb?* aq) + 2CI'(ag) <= PbCl s precipitado branco, Kps = 2,4 x 10

Experimento: Analise Sistematica de Cations do Grupo I

I) Separacao dos cations do Grupo I: Seguindo uma analise sistematica (Figura 10), é possivel a
partir de uma amostra desconhecida, a separacdo e identificagdo dos cations do Grupo I utilizando-se
como reagente precipitante do grupo o acido cloridrico diluido.

A atividade pratica a seguir, tem como objetivo a separagdo qualitativa dos cations do grupo I e
identificacdo através de seus reagentes especificos.

Materials: Reagentes:

e Pipeta Pasteur e Solugdo problema que contenha os cations Ag*, Pb2*, Hg2**
e Tubo de centrifuga e Acido Nitrico (HNO3 (agy) 3 mol L

e Acido Cloridrico (HCI (ag) 3 mol Lt

e Solugao de Cromato de Potassio (K2CrOa4 (ag)) 1 mol L

e Acido Sulfdrico (H2504 agy) 2 mol Lt

e Solucao de Iodeto de Potassio (KI (ag)) 1 mol L

e Solugdo de Hidroxido de Amonio (NH4OH (ag)) 3 mol L

e Solugdo de Cloreto de Estanho II (SnClz (ag)) 1 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e registre o
protocolo de reagentes do HNOs, SnClz, HCI (vide Unidade 4), K2CrO4 (vide Unidade
6), H2S04 (vide Unidade 6), KI (vide Unidade 5) e NH4OH (vide Unidade 6)

Procedimento: A solugao problema (10 a 12 gotas) contendo os cations do Grupo I, deve ser
tratada inicialmente com 3 gotas de HNO3 3 mol L pois provocara a destruicdo de possiveis
interferentes oriundos de materiais organicos. Também, o HNOs evita a hidrdlise do cation
mercuroso, elimina o cation NH4* que formaria com a prata um complexo sollvel e neutraliza
o NaOH que com o chumbo pode formar o dnion plumbito (PbO22) ou plumbato (PbOs?)
sollveis.

Apds a acidificacdo com HNOs3, trata-se a amostra com 3 gotas de HCI 3 mol L!. Formar-
se-a um precipitado branco que contém PbCl, AgCl e HgzClz. Os cloretos dos demais metais
nao precipitam, justificando, portanto, que o HCl seja chamado reagente precipitante do Grupo
I, pois apenas os metais deste grupo precipitam com esse reagente. Logo, os cloretos de
cations do grupo I que estardo na forma de precipitado.




Apenas ao precipitado (remover o sobrenadante do tubo), adicionar 8 gotas de agua,
agitar e aquecer para solubilizar o PbClz, ja que esse composto apresenta baixa solubilidade a
frio mas grande solubilidade a quente (observe o Kps deste cloreto). Depois de aquecer,
centrifugar e separar o centrifugado ainda quente, guardando esse centrifugado em outro tubo
de ensaio. Realizar esse procedimento duas vezes e reunir os dois centrifugados em um mesmo
tubo. Nesse centrifugado estara o cloreto de chumbo II solubilizado. Ja no precipitado, estarao
0 AgCl e o HgzCl2 que permanecem insollveis na forma de precipitado.

O centrifugado que foi separado e reunido em um Unico tubo de ensaio deve ser separado
em trés tubos de ensaio, para identificacdo do cation Pb*2. Apds, realizar as identificacdes do
chumbo II como indicado a seguir:

Tubo 1: Ao centrifugado, adicionar 2 gotas de cromato de potdssio. A formacao de um
precipitado amarelo de PbCrO4 indica a presenca de chumbo II.

Tubo 2: Ao centrifugado, adicionar 2 gotas de H2S042 mol L. A formagao de um precipitado
branco de PbSO4 indica a presenga de chumbo II.

Tubo 3: Ao centrifugado, adicionar 2 gotas de iodeto de potassio 1 mol L. A formagdo de um
precipitado amarelo de PbI: indica a presenga de chumbo II.

Escrever as reag0es que ocorreram nos trés tubos de ensaio e que comprovam a existéncia
do chumbo.

Tubo 1:
Tubo 2:
Tubo 3:

O precipitado contém AgCl e Hg:Cl. Lavar este precipitado diversas vezes com agua
quente para eliminar completamente o Pb*2 existente (testar as aguas de lavagem até que 5
gotas recolhidas em um tubo de ensaio ndo forme mais precipitado amarelo quando se
adicionam 2 gotas de dicromato de potassio). Ao precipitado, acrescentar 10 gotas de NH4OH
3 mol L, agitar e aquecer. Este procedimento farda com que o AgCl seja dissolvido,
transformando-o em um complexo soltvel [Ag(NH3)2Cl], chamado de cloreto de diaminprata.
Centrifugar e dividir o centrifugado em dois tubos de ensaio:

Tubo 4: Acrescentar 2 gotas de HNO3 3 mol Lt. Obtém-se um precipitado branco de AgCl que
comprova a presenca da prata.

Tubo 5: Acrescentar 2 gotas de KI, formando um precipitado amarelo de AgI que confirma a
presenga de prata.

Escrever as reag0es que ocorreram nos dois tubos de ensaio e que confirmam a existéncia
da prata.

Tubo 4:
Tubo 5:

O precipitado remanescente, com a adicdo de NH4OH transforma-se em um residuo negro
e insoluvel, que é uma mistura de Hg(NH2)Cl e Hg® (cloro aminomercurico e mercdrio metalico
finamente dividido). Portanto, apds tratamento com hidréxido de amonio, ja existe condicdo
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visual para constatacdo da existéncia do mercurio pela alteracdo da coloracdo do precipitado
de branco para negro.

Tratando-se o precipitado negro com agua régia (1 gota de HNOs concentrado + 3 gotas
de HCI concentrado) com posterior aquecimento, o precipitado se dissolve, obtendo-se HgCl>
aq) (note que o ion mercuroso, Hg2*? foi transformado no ion mercurico Hg*?). Colocando-se
essa solugao em contato com 3 gotas de solugao de SnClz, obtém-se um precipitado cinza de
HgCl> que permite identificar o mercirio (ion mercuroso) que estava inicialmente presente na
solucao problema.

Observagoes:

residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco aproprlado devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO SOLIDO”.
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II) Identificacdo dos cations do Grupo I: A atividade pratica a seguir tem como objetivo a
realizacao de reagGes que possibilitem identificar, separadamente, os diferentes cations do Grupo 1.

Materiais: Reagentes:
e Papel filtro e Solugdo de Iodeto de Potassio (KI (ag) 0,1 mol L
e Bastdo de vidro e Solucdo de Nitrato de Mercurio I (Hg2(NO3)2 agy) 0,1 mol L
¢ Vidro de reldgio e Solugdo de Nitrato de Prata (AgNO3 (ag)) 0,1 mol L!
e Solugdo de Nitrato de Chumbo II (Pb(NO3)2 (aq)) 0,1 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do KI (vide Unidade 5), Hg2(NO3)2, AgNOs (vide
Unidade 5) e Pb(NOs)2 (vide Unidade 5).

Procedimento. Separar 3 pedacos de papel filtro sobre o vidro de reldgio. Pingar uma gota de
iodeto de potassio sobre cada pedaco de papel filtro. Sobre o iodeto de potassio, pingar, no
papel filtro 1, uma gota da solugdo de nitrato de mercurio I; sobre o iodeto de potassio do
papel filtro 2 pingar uma gota da solugdo de nitrato de prata e sobre o iodeto de potassio do
papel filtro 3 pingar uma gota da solucao de nitrato de chumbo II. Verificar a cor formada em
cada papel de filtro.

Observacoes:
[ To P e'o] o] =T o RS
Y I oo (o] =T To 1 PP

oo R o) [o] - Tor=To J PP PEPOPPPRRPR

residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco aproprlado devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO SOLIDO”.

Figura 10 - Fluxograma de separagao dos cations do Grupo I.
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1. Qual a propriedade comum a todos os cations do grupo I?
2. Como separar os cations do grupo I dos demais grupos? Explique e dé as equacoes.

3. Porque se usa HCl diluido na precipitacao do grupo I? O que pode resultar o emprego de HCI
concentrado nesse precipitado? Porque deve-se evitar o excesso desse reagente?

4. Qual a funcdo do uso de agua quente e fervura no precipitado obtido na reagao com o acido cloridrico?

5. Quais as reacgoes de identificacdo que foram realizadas para o ion chumbo? Justifique cada uma
escrevendo a reacao.

6. Ao precipitado formado por cloreto de prata e cloreto de mercurio foi adicionado hidréxido de amonio,
justifigue o procedimento e escreva as reagoes.

7. A partir da resposta acima confirme como se identifica o cation mercurio.
8. Como foi ent3do identificado o cation prata? Escreva as reagoes e justificativas.

Ry 9. Por que os papéis filtro utilizados na experiéncia devem ser recolhidos separadamente?

&

\ PESQUISE !!!

\ Coprocessamento € a técnica que permite a queima de residuos em fornos
de cimento mediante dois critérios basicos: reaproveitamento de energia, para que o material
seja utilizado como substituto ao combustivel, ou reaproveitamento como substituto da
matéria-prima, de forma que o residuo a ser eliminado apresente caracteristicas similares as
dos componentes normalmente empregados na producao de clinquer.

Com base nas referéncias indicadas abaixo, faga uma pesquisa sobre a técnica de
coprocessamento, abordando os seguintes tdpicos:

e Em que consiste o coprocessamento;

e Como é realizado;

e Quais suas vantagens e desvantagens;

e Que tipo de residuos quimicos podem ser tratados por coprocessamento;

e Qual metal ndo pode estar presente no residuo tratado por coprocessamento.

Referéncias:

1. Cunha, C.J. O Programa de Gerenciamento de Residuos Laboratoriais do Depto de
Quimica da UFPR. Quimica Nova, v. 24, n. 3, p. 424-427, 2001.

2. Mazzer, C.; Cavalcanti, O. A. Introducao a Gestdo Ambiental de Residuos. Infarma, v.
16, n. 11-12, p. 67-77, 2004.
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UNIDADE 10. Identificacdo dos Cations do Grupo IT

Os cations do Grupo II (Mercurio II, Cobre, Cadmio, Bismuto, Chumbo, Arsénio, Antimonio e
Estanho) podem ser identificados em uma solugdo mediante reacdo com ion sulfeto (S*) em meio acido.
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O grupo 1II de cations apresenta uma subdivisdo em "A" e "B". Para fins didaticos, os subgrupos
IIA e IIB serdo tratados isoladamente.

A atividade pratica a seguir tem como objetivo a realizacdo de reagdes que possibilitem separar e
identificar os diferentes cations do Grupo IIA e IIB, pela marcha analitica classica.

Reacdes de precipitacdo do subgrupo IIA:

Hg%@aq) + S% (ag <= HgS (s precipitado preto, Kps = 1,6 x 10*
Cu?*aq) + S* @) <= CuS (s precipitado preto, Kps = 8 x 1037
Cd%*@aq) + S¥@q == CdS (s precipitado amarelo, Kps = 1,0 x 1028
2Bi** @)+ 35% aq) €= BixS3(s) precipitado marrom, Kps = 1,0 x 10°%
Pb?*(aq) + S* (ag) <= PbS (s precipitado preto, Kes = 7 x 102°

Reacdes de precipitacao do subgrupo IIB:

2AS3 aq) + 35% aq) = ASS3(s) precipitado amarelo
2AS°t (aq) + 55% (aq) €= AS:Ss(s) precipitado amarelo
2Sb3* @)+ 3S% (ag) €= SbySs(s) precipitado alaranjado, Kgs = 1,0 x 104
2Sb5* aq) + 55% (ag) €= SbySs(s) precipitado alaranjado
SN?* @)+ S¥ (@) <= SnSg(s precipitado marrom, Kps = 1,0 x 10%
Sn** aq) + 257 @) = SnSa(s) precipitado amarelo, Kps = 1,0 x 107°

Experimento: Analise Sistematica de Cations do Grupo II

I) Separacgao dos cations do Grupo II: Seguindo uma analise sistematica (Figura 11 e 12), é possivel
realizar a separacdo e identificacdo dos cations do Grupo II utilizando-se como reagente precipitante
do grupo a tioacetamida (C2HsNS) em meio acido. Nesse caso, a tioacetamida em meio acido produzira
H2S, conforme apresentado a seguir:

5
)L +2H0 @+ H @) €= CH3COOH (aq) + NH4" (aq) + H2S (aq)

H,C” "NH

2 (aq)

tioacetamida
A atividade pratica aqui descrita tem como objetivo a separacdo qualitativa dos cations do grupo

IIA e IIB e identificagdo através de seus reagentes especificos.

Materiais: Reagentes:
e Bastdo de vidro e Acido Cloridrico (HCl (aq)) 6 mol L
e Tubo de centrifuga e Acido Cloridrico (HCI (aq)) 3 mol Lt




¢ Pipeta Pasteur e Tioacetamida (C2HsNS (ag)) 1 mol L

e Papel tornassol e Acido Nitrico (HNO3 (agy) 6 mol L

e Acido Nitrico (HNO3 (ag)) 3 mol L

e Solucdo de Hidroxido de Amonio (NH4OH (agy) 1 mol L1
e Agua régia (HCl @aqy 6 mol L' + HNO3 (aq) 6 mol L%, 3:1 (v/v))
e Solucdo de Cloreto de Estanho II (SnClz ag)) 0,5 mol L™
e Solucdo de Hidréxido de Potassio (KOH (ag)) 2 mol L

e Benzoinoxima-Alfa — Cupron (Ci4H13NOz2 ay) 1 mol Lt
¢ Solugdo de Cianeto de Potassio (KCN (ag)) 1 mol L!

e Solucdo de Cinchonina/KI (CisH22N20/KI agy) 1 mol L?
e Acido Acético (CHsCOOH (aq)) 3 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do HCl (vide Unidade 4), CzHsNS (vide Unidade 6),
HNO:s (vide Unidade 9), NH4OH (vide Unidade 6), SnCl> (vide Unidade 9), agua régia,
KOH, C14H13NO2, KCN, C19H22N20/KI e CH3COOH.

Procedimento Grupo IIA: A solucdo problema (10 a 12 gotas) contendo amostra com cations
do grupo IIA (Mercurio II, Cadmio, Cobre, Bismuto e Chumbo), deve ser tratada inicialmente
com NH4OH até que a solucdo tenha pH levemente alcalino (testar com papel de tornassol).
Adicionar HCI 3 mol L até a solugdo tornar-se levemente acida e em seguida adicionar uma
gota de HCl 6 mol L. Adicionar 5 gotas de tioacetamida, homogeneizar com bastdo de vidro
e aquecer em banho maria durante 3 minutos. Diluir com 25 gotas de agua destilada.
Acrescentar mais 5 gotas de tioacetamida, homogeneizar e aquecer em banho maria por mais
3 minutos. Centrifugar. Verificar se a precipitacdo foi completa através da adicdo de 3 gotas
de tioacetamida e aquecendo por 2 minutos, sem agitacdo. Lembrar que caso a precipitagao
ndo tenha sido completa, apds o processo anterior, o sobrenadante ficara levemente turvo (se
tiver davida nessa etapa, releia o item 6.1 na Unidade 6). Caso necessario, repetir a operagao
até que seja verificada a precipitagdo completa. Esse precipitado contera os sulfetos dos
cétions do grupo IIA.

Apds, lavar o precipitado com 10 gotas de agua e centrifugar. Desprezar o centrifugado.
Adicionar 3 gotas de HNOs 3 mol L!, aquecer em banho maria por 2 minutos e centrifugar.
Guardar o centrifugado. Ao precipitado, adicionar 5 gotas de HNOs 3 mol L, centrifugar e
juntar o centrifugado ao anterior. O centrifugado é composto dos cations Pb?* (ag), Bi** (aq), Cu?*
(aq) € Cd?* (aq) € 0 precipitado corresponde aos sulfetos HgS (preto) ou HgS.Hg(NO3)2 (branco).

O precipitado contendo o HgS deve ser dissolvido em agua régia (1 gota de HNO3 6
mol L' + 3 gotas de HCl 6 mol L'!) com posterior aquecimento em banho maria. Depois da
solubilizacdo do solido, adicionar a essa solugao, 5 gotas de SnClz 0,5 mol L. O aparecimento
de um precipitado de coloragao branca (pela formacdo de Hg2Clz) ou cinza, apds excesso de
SnCl; (pela formagao de HgP), indica a presenca de mercurio.

O centrifugado guardado anteriormente deve ser tratado com NH4OH 1 mol L' até que o
meio se torne alcalino (testar com papel de tornassol). Centrifugar. O precipitado (1) pode
conter Pb(OH): (s (branco) e Bi(OH)3 (s) (branco) e o centrifugado (2) contera os cations Cu*?
(aq) € Cd*? (ag).

(1) Lavar o precipitado com 5 gotas de agua destilada, centrifugar e desprezar o centrifugado
que esta constituido pela agua de lavagem. Ao precipitado, adicionar 2 gotas de KOH 2 mol
L!, aquecer e diluir com 4 gotas de agua destilada. Centrifugar. O precipitado pode conter
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Bi(OH)3 (precipitado branco) e o centrifugado pode conter Pb*2 (aq). Lavar o precipitado com
5 gotas de agua destilada, centrifugar e desprezar o centrifugado usado para lavagem.
Dissolver o precipitado em 1 gota de HCI 3 mol L™ e adicionar 10 gotas de Cinchonina/iodeto
de potassio. O aparecimento de uma coloracdo alaranjada confirma a presenca de Bismuto.
O centrifugado contendo Pb*? deve ser acidificado com acido acético 3 mol L (verificar
com papel tornassol). Acrescentar 2 gotas de KoCrO4 até verificar aparecimento de um
precipitado amarelo, que caracteriza a presenga de chumbo.

(2) Dividir em duas porcoes o centrifugado que contera os ions Cobre e Cadmio. Na primeira
porcao, adicionar 10 gotas de agua destilada e 4 gotas de Cupron. A formagao de um
precipitado verde amarelado indica a presenca de Cobre. Na segunda porcdo, adicionar
KCN até que a solucao se torne incolor. Apds, adicionar 5 gotas de tioacetamida e aquecer.
A formacdo de um precipitado amarelo indica a presenca de Cadmio (pela formacdo de
CdSs).

Observacoes:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
& descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

Materiais: Reagentes:

¢ Bastao de vidro « Acido Cloridrico concentrado (HCl (aq)) 12 mol L
¢ Tubo de centrifuga e Acido Cloridrico (HCI (aq)) 6 mol L

e Pipeta Pasteur e Tioacetamida (C2HsNS (aq)) 1 mol Lt

e Papel tornassol  Acido Nitrico concentrado (HNO3 (aqy) 12 mol L
e Prego limpo e Acido Nitrico (HNO3 (aq)) 6 mol L

e Acido Nitrico (HNO3 (aq)) 3 mol Lt

e Solugdo de Cloreto de Amonio (NH4Cl (aq)) 1 mol L
e Acetato de Sddio (NaCH3COO (ag)) 2 mol L?

e Nitrato de Prata (AgNO3 (aq)) 0,2 mol L!

e Hidrdxido de Potassio (KOH (ag)) 3 mol L?

registre o protocolo de reagentes do HCI (vide Unidade 4), C2HsNS (vide Unidade 6),
HNOs (vide Unidade 9), NH4Cl (vide Unidade 4), NaCH3COO (vide Unidade 7), AgNO3
(vide Unidade 5) e KOH.

n Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e

Procedimento Grupo IIB: Recolher, em um tubo de ensaio, 5 a 6 gotas da solugdo problema
que contenha os cations do grupo IIB (Arsénio III e IV, Estanho II e IV e Antiménio III e V).
Aquecer em banho maria a capsula de porcelana até a secura e apos, adicionar 7 gotas de HCl
concentrado e 7 gotas de HNOs concentrado e aquecer novamente até a secura. Apos,
adicionar 10 gotas de agua destilada e gotas de HCI 6 mol L™ até que o meio esteja fortemente
acido. Na sequéncia, acrescentar 7 gotas de tioacetamida e aquecer em banho maria durante
5 minutos. Centrifugar e retirar o centrifugado. Lavar o precipitado com 10 gotas de NH4Cl e,
apds, com agua. O precipitado contera AsSs, Sb2Ss e SnS.. A esse precipitado adicionar 10
gotas de HCI concentrado e aquecer em banho maria para eliminar o H2S (g).
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Apds, centrifugar e separar o centrifugado que contera SbClz e SnCls. O precipitado estara
composto por As;Ss.

O precipitado deve ser dissolvido com 4 gotas de HNOs3 concentrado (12 mol L) e 5 gotas
de HCI concentrado (12 mol L) com posterior aguecimento em banho maria até a secura.
Depois, adicionar a essa solucdo 5 gotas de agua destilada e 5 gotas de acetato de sédio 2
mol Lt. Apos, adicionar 3 gotas de AgNOs 0,2 mol L1. O aparecimento de um precipitado de
coloragdo castanha (pela formagdo de AgsAsOa) indica a presenga de arsénio.

O centrifugado guardado anteriormente deve ser separado em duas porcdes. Na porcao
1, adicionar um prego limpo (previamente lavado com HCI 6 mol L' e apds com abundancia
de agua destilada) e aquecer a solugao de 3-5 minutos. O precipitado preto que sera formado
sobre o prego, indica a presenca de antimonio.

Na porcdo 2, sera identificado o estanho mediante a formagao de um precipitado gelatinoso
de coloragdo branca (pela formagao de Sn(OH)4). Para tanto, adicionar a porcdo 2, 1 gota de
KOH 3 mol L* e, caso nao tenha sido formado o precipitado, adicionar, na sequéncia outra
gota de KOH 3 mol L. Tenha em conta que um excesso de KOH levara a formagao de um
complexo solivel em excesso de KOH. Esse complexo solivel é o hexahidroxiestanato
([Sn(OH)6]*).

Observacoes:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
& descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.
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II) Identificacdo dos cations do Grupo II: As atividades praticas a seguir tém como objetivo a
realizacdo de reagGes que possibilitem identificar separadamente os diferentes cations do Grupo II(A e

B).

a) Identificacdao do Hg I1I

Materiais: Reagentes:
e Bastdo de vidro e Solucdo de Nitrato de Mercurio II (Hg(NO3)2 (ag)) 0,1 mol L*
e Tubo de ensaio ¢ Solucdo de Sulfeto de Sodio (NazS (ag)) 2 mol L
¢ Pipeta Pasteur ¢ Solucdo de Hidréxido de Sodio (NaOH (ag)) 1 mol L!
e Acido Nitrico (HNO3 (ag)) 3 mol L
¢ Solucdo de Iodeto de Potassio (KI (ag)) 1 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do Hg(NOs)2 (vide Unidade 9), NazS, NaOH (vide
Unidade 5), HNOs (vide Unidade 9) e KI (vide Unidade 5).

Procedimento: 1) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de nitrato de mercurio II
e adicionar algumas gotas de NazS. Inicialmente havera a formacdo de um precipitado branco
que passara a pardo e no final sera preto. Esse precipitado é sollivel em agua régia (testar em
pequenas porcoes essa solubilidade). Escrever a reacao.




2) Em um tubo de ensaio, colocar 5 gotas de solucdo de nitrato de mercurio II e adicionar 5
gotas de NaOH. Obtém-se um precipitado amarelo de HgO, solivel em acidos (testar a
solubilidade desse precipitado, adicionando 3 gotas de HNOs 6 mol L!). Escrever a reacao.

3) Em um tubo de ensaio, colocar 5 gotas de solucdo de nitrato de mercurio II e 5 gotas de
NH4OH. Obtém-se um precipitado branco de cloreto amino-mercurico (Hg(NH2)Cl). Escrever a
reagao sabendo que forma-se um acido e agua.

4) Em um tubo de ensaio, colocar 5 gotas da solugdo de nitrato de mercurio II e KI (iodeto de
potassio). Essa reacdo é muito sensivel. Obtém-se um precipitado vermelho de Hgl.
Aquecendo-se o precipitado, ele passara de vermelho a incolor, voltando novamente a
vermelho apds um tempo de resfriamento (testar). O Hgl é solivel em excesso de KI pois
forma o sal complexo sollvel K2[Hg 14] — iodeto duplo mercurico-potassico.

Observacoes:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
& descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

b) Identificacao do Pb

Materiais: Reagentes:

e Bastdo de vidro e Solugdo de Nitrato de Chumbo II (Pb(NO3)2 (aq))
e Tubo de ensaio e Acido Sulfdrico (H2S04 (aq)) 2 mol L

¢ Pipeta Pasteur e Solucdo de Iodeto de Potassio (KI (ag)) 1 mol L

e Solugdo de Sulfeto de Sédio (NazS (aq)) 2 mol L?
e Solugdo de Cromato de Potassio (K2CrO4 (ag)) 1 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do Pb(NOs)2 (vide Unidade 5), H2SO4 (vide Unidade
6), KI (vide Unidade 5), NazS e K>CrO4 (vide Unidade 6)

Procedimento. 1) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucao de nitrato de chumbo II
e adicionar algumas gotas de KI. Forma-se um precipitado amarelo. Escrever a reagao
identificando o precipitado formado.

2) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucao de nitrato de chumbo II e adicionar
algumas gotas de H2SO4. Forma-se um precipitado branco. Escrever a reacgao identificando o
precipitado formado.
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3) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucao de nitrato de chumbo II e adicionar
algumas gotas de K2CrO4. Forma-se um precipitado amarelo. Escrever a reagado identificando
o precipitado formado.

4) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de nitrato de chumbo II e adicionar 5
gotas de Na:S. Aquecer em banho maria. Observar a cor formada e escrever a reagdo.

Observacoes:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
& descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

c) Identificacdao do Bi

Materials: Reagentes:
e Bastdo de vidro e Solugdo de Nitrato de Bismuto III (Bi(NO3)3 (ag)) 0,1 mol L
e Tubo de ensaio e Solugdo de Hidréxido de Sédio (NaOH (aq)) 2 mol L
¢ Pipeta Pasteur e Solucdo de Sulfeto de Sodio (NazS (ag)) 2 mol L?
e Solucdo de Hidréxido de Aménio (NH4OH (aq)) 3 mol L

registre o protocolo de reagentes do Bi(NOs)s (vide Unidade 6), NaOH (vide Unidade

g Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
5), Naz2S e NH4OH (vide Unidade 6)

Procedimento: 1) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de nitrato de bismuto III
e 5 gotas de NazS. Aquecer suavemente em banho maria. Forma-se um precipitado preto de
Bi2S3. Escrever a reacao identificando o precipitado formado.

2) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de nitrato de bismuto III e adicionar
algumas gotas de NaOH. Forma-se um precipitado branco de Bi(OH)s. Testar a solubilidade
com excesso de reagente e, apos, escrever a reagdo com NaOH.

3) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solugao de nitrato de bismuto III e adicionar
algumas gotas de NH4OH. Forma-se um precipitado branco que é insollivel em excesso de
reagente. Escrever a reagao identificando o precipitado formado.
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Observacoes:

residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

d) Identificacdao do Cu

Materials: Reagentes:

e Bastdo de vidro
e Tubo de ensaio
e Pipeta Pasteur

Solugdo de Sulfato de Cobre II (CuSO4 (ag)) 0,1 mol L
Solucdo de Hidroxido de Sodio (NaOH (ag)) 2 mol L
Solucdo de Sulfeto de Sddio (NazS (aq)) 2 mol L

e Solucdo de Hidroxido de Aménio (NH4OH aq)) 3 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do CuSO4 (vide Unidade 4), NaOH (vide Unidade 5),
NazS (vide Unidade 10) e NH4OH (vide Unidade 6)

Procedimento: 1) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de sulfato de cobre IT e 5
gotas de NaxS. Aquecer suavemente em banho maria. Observar a coloracdao do produto
formado CuS. Escrever a reacao.

2) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de sulfato de cobre II e adicionar algumas
gotas de NaOH. Forma-se um precipitado azul de Cu(OH)2 que ao ser aquecido passa a ser
preto, pois forma-se Oxido cuprico. Escrever a reacdao de formagao do: (1) Cu(OH): e do (2)
oxido cuprico.

Reacao 1:
Reacdo 2:

3) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de sulfato de cobre II e adicionar algumas
gotas de NH4OH. Forma-se um precipitado verde azulado que € sollvel em excesso de
reagente. Fazer o teste de solubilidade.

2 CuSO4 (ag) + 2 NH4OH ag) <= CuS04.Cu(OH)2 (s) + (NH4)2S04 (aq)

Observagoes:

residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco aproprlado devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

e) Identificacao do Cd
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Materiais: Reagentes:

¢ Bastdo de vidro e Solucdo de Sulfato de Cadmio (CdSO4 ag)) 0,1 mol L
e Tubo de ensaio e Solucdo de Hidréxido de Sodio (NaOH (ag)) 2 mol L
¢ Pipeta Pasteur e Solucdo de Sulfeto de Sodio (NazS (ag)) 2 mol L?

e Solucdo de Hidréxido de Aménio (NH4OH (ag)) 3 mol L
e Acido Nitrico (HNO3 (aq)) 6 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do CdSO4, NaOH (vide Unidade 5), NazS e NH4+OH
(vide Unidade 6)

Procedimento: 1) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de sulfato de cadmio e
adicionar algumas gotas de NaOH. Forma-se um precipitado de Cd(OH)z insolivel em excesso
de reativo mas sollivel em meio acido. Testar essa solubilidade acrescentando 5 gotas de acido
nitrico. Escrever a reagao.

2) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solugdo de sulfato de cddmio e 5 gotas de Na.S
e aquecer suavemente em banho maria. Observar a colora¢ao do produto formado. Escrever
a reacao identificando o precipitado formado.

Observacoes:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
& descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

f) Identificacdo do Sn

Materiais: Reagentes:

e Bastdo de vidro
e Tubo de ensaio
o Pipeta Pasteur

Solugdo de Cloreto de Estanho II (SnCl2 @ag)) 0,1 mol L
Solucdo de Hidréxido de Sodio (NaOH (ag)) 2 mol L
Solugdo de Sulfeto de Sédio (NazS (ag)) 2 mol L

registre o protocolo de reagentes do SnCl. (vide Unidade 9), NaOH (vide Unidade 5)

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A e NaxS
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Procedimento: 1) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solugdo de cloreto de estanho II
e 5 gotas de Na:S. Aquecer suavemente em banho maria. Observar a coloragdao do produto
formado e escrever a reacgao identificando o precipitado formado.

2) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de cloreto de estanho II e adicionar
algumas gotas de NaOH. Forma-se um precipitado de Sn(OH)2 solivel em excesso de reativo
e solivel em meio acido. Testar essa solubilidade em excesso de reativo e em meio acido.
Escrever a reacao.

Observacoes:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
& descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

g) Identificagdo do Sb

Materiais: Reagentes:

e Bastdo de vidro

Solucdo de Cloreto de Antiménio III (SbCl3 (ag)) 0,1 mol L
¢ Tubo de ensaio Solucdo de Hidréxido de Sodio (NaOH (ag)) 2 mol L
¢ Pipeta Pasteur Solugdo de Sulfeto de Sddio (NazS (ag)) 2 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do SbCls, NazS e NaOH (vide Unidade 5)

Procedimento. 1) Colocar 5 gotas de uma solucdo de tricloreto de antimoénio e 10 gotas de H20
em um tubo de ensaio. Observar a formacao de um precipitado branco de SbOCI (Oxicloreto
de Antimonio) - reacdo 1. Acrescentando mais &gua, forma-se Acido Antimonioso (H3SbOs)
gue é parcialmente solGvel - reacdo 2. Escrever as reacoes.

Reacdo 1:
Reagao 2:

2) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solugdo de tricloreto de antiménio e, na sequéncia
1 gota de NaOH e, apds, 8 gotas de NaxS. Observar a coloragdo vermelho alaranjada do
precipitado formado (Sb2S3). Escrever a reagao.

3) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de tricloreto de antimo6nio e adicionar 5
gotas de NaOH. Forma-se um precipitado branco de oxido de antimonio III hidratado
(Sb203.xH20). Escrever a reacao.
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Observagoes:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
& descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

h) Identificagdao do As

Materiais: Reagentes:

Solucdo de tricloreto de arsénio (AsCls (aq)) 0,1 mol L
Solucdo de Hidréxido de Sodio (NaOH (ag)) 2 mol L
Solucdo de Sulfeto de Sddio (NazS (ag)) 2 mol L
Solucdo de Acido Cloridrico (HCI (aq)) 6 mol L

e Bastdo de vidro
e Tubo de ensaio
o Pipeta Pasteur

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do AsCls, NaOH (vide Unidade 5) e Na2S

Procedimento: 1) Colocar 5 gotas de uma solugdo de tricloreto de arsénio e 8 gotas de acido
cloridrico em um tubo de ensaio. Apds, acrescentar 5 gotas de NaxS e observar a formacao de
um precipitado amarelo de sulfeto de arsénio III. Escrever a reagdo.

Observacoes:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
& descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

Figura 11 - Fluxograma de Separagao dos cations do Grupo IIA.
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10-12 gotas da solugdo problema que contém Grupo [14
HG* Gy, PP a1, O gy CF (0 & B0

Gotas deNH.OH 1 mal L #4pH lecement & slesling
GotasdeHCIImol L atd pH levemana acido + 1 gotada HO 6ol L
5 gotas de tiacetamida, agkagio, aquedmento e centrifugag So (repefir se necessario)

: I

| HO5 (23, PbS (5,05 3, C5 11, 855 ) | | Centifugado |

+ 10gotas de dgua, agiar e centrifugar

| HoS . PBS 4, CUS 0, €5 BisS3 )| | centiigaco |

3qotas deHNG, 3moll *, agitar, aquecer e centrifugar
& Dootas deHNO, 3malL e centrifugar

; !

[ HoNA:)Y 63, My | | Pb2aq 0 g CR g e8Py |
Aguarégia, aquecimenin h NH.OH 1mol L atépH alcaling, centrifugar
3gotas desndl, | BioNOsg & POOHING; i | | rcuHs)aI*? g & [CdHs)] 2
1moll Hmoonannxo:mso:, & O UBEr H Dividir em duas porpdes
4 gotas de dquae centrifuger
4 gotas de :
Fﬂomw_ﬁm_o e Tl ECN 1molL
. 3 Sgotas de
crza Precipitado verde Tioacetamida
S gotas de aqua, centrifugar frcido acético 3mal L amarelado Aquecer
1gotadeHd ImalL - 2gotas dek 00,
Eonﬂknnﬂ_.ﬁ.ﬁm_.iﬁ ¢ (indica a m__“_,wmm_.__mm de . S
T : CdS 5y
Predipitado alaranjado b0 Precipitado
(indica a presencade p i amarelo
Bi) amarelo

Fonte: a autora (2016).

Figura 12 - Fluxograma de Separagdo dos cations do Grupo IIB.
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5-6 gotas da solucio problema que contém Grupo 118
A5 (aq s A (aq), S (s b ag), S,

= m..__%.._wu

Q) q)

Aquecer abé secura

7gotas deHClconcertrado e 7 gotas de HNO, concentrada, aquecer até secura
10gotas de dguaeHCl 6mol L

7gotas detinacetamida e aquecer

i

4 gotas deHNO, concentrado
Sqgotas deHClconcertrado
Anuecer até secira

Sgotas de dgua
wuusu de Aghi0. 0,2mal L

P&EP
naa_v_mmo
castanho

Sqgotas deMatH CO02molL

Centrifugado
Lavar com 10gotas deNH.J e apdscom dgua
f 10gotas deHd concentrado e aquecer
56T (ag) & S7Cls )
 Dividir o centrifugado em duas porgdes
Prego limpo Tn__._m_._,o__.
fAquecer
Sboy, Ema_v_smw
Precipitado preto branco gelatinoso

Fonte: a autora (2016).
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2. Qual é o comportamento dos cations do Grupo II ao reagirem com o anion sulfeto (§%)?

3. Escreva as reagoes dos cations Pb?*, Bi**, Cu?*, e Cd?*, com o anion sulfeto e indique as respectivas
cores dos precipitados.

(Z&y 4 Qual arazdo de recolher a solugdo resultante nesta experiéncia e ndo descarta-la na pia?

PESQUISE !!!

Vcineragéo € o processo pelo qual os residuos quimicos sdo decompostos
por oxidacao térmica a altas temperaturas (1200°C) objetivando destruir a fracdo organica do
residuo e reduzir o seu volume.

Com base nas referéncias indicadas abaixo, faca uma pesquisa sobre a técnica de incineragao,
abordando os seguintes topicos:

e Em que consiste a incineragao?

e Como & realizada?

e Quais suas vantagens e desvantagens?

e Que tipo de residuos quimicos podem ser tratados por incineragao?

Referéncias:

1. Eifler-Lima, V. L.; Palma, E. C.; Paim, C. P. Gerenciar Residuos Quimicos: Uma
Necessidade. Caderno de Farmacia, v. 18, n. 1, p. 23-31, 2002.

2. Incineracdo de residuos — uma tecnologia a desaparecer, disponivel em
<http://www.portalresiduossolidos.com/incineracao-de-residuos-uma-tecnologia-
desaparecer/>
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UNIDADE 11. Identificacdo dos Cations do Grupo IIT

Os cations do Grupo III (Cromo III, Aluminio, Zinco, Manganés II, Ferro II, Cobalto II e Niquel)
podem ser separados mediante reacdo com tioacetamida em meio basico (vide reacdo a seguir) que
leva a formacao de sulfetos ou hidroxidos insoltveis.

]

M

HC™ "NH,

30H @) <= CH3COO (ag) + NH3 @) + H:0(0 + S% (aq

tioacetamida

A atividade pratica a seguir tem como objetivo a realizacdo de reacdes que possibilitem separar e
identificar os diferentes cations que compdem o Grupo III.

Reacdes de precipitacao do Grupo III:

Cr¥* (aq) + 30H @ <= Cr(OH)3(s precipitado cinza azulado, Kps = 6,7 x 1073!
APR* ag) + 30H (aqy €= AI(OH)3(s) precipitado branco, Kps = 5 x 103
Zn%t (aq) + S¥ @) €= ZnS(s) precipitado branco, Kps = 1,2 x 103
Mn?* aq) + S* ag) <= MnS () precipitado rosa, Kps = 7 x 10716
Fe2* @q) + S¥(aq) <= FeS s precipitado preto, Kps = 4 x 101°
Co? (aq) + ST (@) <= CoS (s precipitado preto, Kes = 5 x 10722
NiZ* (aq) + S* @g) <= NiS (s precipitado preto, Kps = 3 x 102

Experimento: Analise Sistematica de Cations do Grupo III
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I) Separagao dos Cations do Grupo III: Seguindo uma analise sistematica (Figura 13) é possivel,
a partir de uma amostra que contenha os cations do Grupo III, a separacdo e identificacdo destes
cations utilizando-se como reagente precipitante do grupo a tioacetamida em meio basico
(NH4OH/NH4CI).

Esta atividade pratica a seguir tem como objetivo a separagao qualitativa dos cations do grupo III
e identificagdo através de seus reagentes especificos.

Materials: Reagentes:
* Bastdo de vidro e Acido Nitrico (HNO3 (aq)) 6 mol L
* Tubo de centrifuga | , Acido Cloridrico (HCI (aq) 6 Mol Lt
* Pipeta Pasteur o Solucdo de Hidréxido de Sédio (NaOH (a) 2 mol L
e Papeltornassol azul |  pergxido de Sédio (Naz02 ()
e Papel  tornassol | , Acido Sulféirico (H2SO4 (a) 1,5 mol L
vermelho o Solucio de 1,5-Difenilcarbazida ((CsHs)NHNH),CO (ag) 1 mol L
e Acido Acético (CH3COOH (aq)) 8 mol Lt
e Acido Acético (CH3COOH (aq)) 3 mol Lt
¢ Solucdo de Nitrato de Prata (AgNO3 (aq)) 0,6 mol L!
¢ Solucdo de Tiocianato de Amonio (NH4SCN (aq)) 3 mol Lt
e Alcool Amilico (CsH110H (agy) 1 mol Lt
e Fluoreto de Sédio (NaF (s))
¢ Solucdo de Dimetilglioxima 0,1 mol L
e Persulfato de Sédio (Na2S20s (s))
e Solucdo de Cloreto de Amonio (NH4Cl (aq)) 1 mol L1
e Solugdo de Hidroxido de Amonio (NH4OH g)) 1 mol L
e Solucdo de Hidroxido de Aménio (NH4OH (ag)) 3 mol L
e Solugdo de Ditizona 1 mol L preparada em CCl4
e Solugdo de Aluminon 1 mol L
e Solucdo de Tioacetamida (C2HsNS (ag)) 1 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do HNOs (vide Unidade 9) NH4Cl (vide Unidade 4),

A NH4OH (vide Unidade 6), C2HsNS (vide Unidade 6), HCI (vide Unidade 4), HNOs (vide
Unidade 9), NH4SCN, dimetilglioxima, ditizona, aluminon, NaOH (vide Unidade 5),
Na202, Na:2520s, NaF, H2S04 (vide Unidade 6), ((C4Hs)NHNH),CO), CH3COOH (vide
Unidade 10) e AgNOs (vide Unidade 5)

Procedimento: Acrescentar 10 a 12 gotas da solugdo que contém todos os cations do Grupo
III e, apds, tratar a mesma com uma mistura 1:1 de NH4Cl 1 mol L't e NH4OH 1 mol L até
gue o meio se torne alcalino (verificar com papel tornassol). Adicionar 5 gotas de tioacetamida
e aquecer em banho maria durante 5 minutos. Centrifugar e verificar se a precipitagao foi
completa. O centrifugado pode ser desprezado. O precipitado € composto pelos sulfetos de
manganeés, ferro, niquel, cobalto, ferro e zinco, bem como os hidrdxidos de aluminio e cromo.
Lavar esse precipitado com uma mistura contendo 10 gotas de agua destilada e 2 gotas de
NH4Cl 1 mol L. Centrifugar e desprezar o centrifugado. Ao precipitado, adicionar 2 gotas de
HCI 6 mol L' e aquecer durante 2 minutos. Adicionar 2 gotas de HNOs 6 mol L e 2 gotas de
agua destilada e aquecer até completa dissolucdo do precipitado. Alcalinizar a solugdo
utilizando NaOH 2 mol L. Lentamente, adicionar uma ponta de espatula generosa
(aproximadamente 0,2 g) de Na20:2 e aquecer durante 3 minutos. Repetir o tratamento com




peréxido de sodio e aquecer novamente. Centrifugar. O centrifugado contém CrO4% (ag),
[AI(OH)4]" agy € [Zn(OH)4]% (ag) (Subgrupo anfétero) e sera tratado conforme o processo (A). O
precipitado contém Mn02.H20(s), Fe(OH)3 (s), Co(OH)3 (s) € Ni(OH)2 (s) (Subgrupo basico) e sera
tratado conforme o processo (B).

Processo (A): O subgrupo anfétero devera ser dividido em 3 porcoes:

12 porcao: Aquecer durante 1 minuto e apds, adicionar agua destilada até dobrar o volume.
Adicionar H2S04 1,5 mol Lt até que a solucdo se torne levemente acida. Acrescentar 2 gotas
de 1,5-difenilcarbazida 1 mol L. O aparecimento de uma coloracao violeta avermelhada
identifica a presenca de cromo.

22 porgdao: Adicionar acido acético 3 mol L™ até que a solugdo se torne acida. Adicionar 8 gotas
de aluminon e alcalinizar adicionando NH4OH 3 mol L. Aquecer. A formacdo de flocos
vermelhos indica a presenca de aluminio.

33 porcao: Adicionar agua até que dobre o volume e acrescentar 10 gotas de ditizona. Vedar
o tubo de ensaio e agitar vigorosamente. A coloracao mudara para vermelho na fase superior
(aquosa), indicando a presencga de zinco.

Processo (B): O subgrupo basico devera ser lavado com 10 gotas de agua destilada. Centrifugar
e desprezar o centrifugado. Dissolver o precipitado em 3 gotas de HCl 6 mol L. Aquecer até
dissolugdo do precipitado. Diluir ao dobro do volume, homogeneizar e dividir em 4 porgoes:

1@ porcdo: Adicionar 10 gotas de AgNOs 0,6 mol L!, homogeneizar e centrifugar. Desprezar o
precipitado. Repetir o tratamento com AgNOs até que nao exista mais precipitado. Aquecer em
banho maria durante 2 minutos. Adicionar uma ponta de espatula generosa (aproximadamente
0,2 g) de Na25:20s e aquecer. O aparecimento de uma coloragao violeta indica a presenca de
manganés.

22 porgao: Adicionar NaF sélido até descorar a solugdo. Adicionar 5 gotas de NH4SCN 3
mol L' e 10 gotas de alcool amilico. O aparecimento de uma coloracao azul na fase alcodlica
indica a presenga de cobalto.

32 porcdo: Adicionar NaF solido até descorar a solugdo. Alcalinizar com NH4OH 3 mol L! e
adicionar 2 gotas de dimetilglioxima. O aparecimento de uma coloragdo vermelha indica a
presenca de niquel.

43 porgdo: Adicionar 3 gotas de NH4sSCN 3 mol L. O aparecimento de uma coloracdo vermelha
indica a presenca de ferro.

Observagoes:
2y Os residuos gerados nesta pratica devem ser
@I descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,

contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.
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II) Identificacdo dos cations do Grupo III: As atividades praticas a seguir ttm como objetivo a

realizacdo de reagGes que possibilitem identificar os diferentes cations do Grupo III.



a) Identificacdao do Fe

Materials:
¢ Solucdo de Cloreto de Ferro III (FeCl3 (ag)) 0,1 mol L™
e Bastdo de vidro « Solugdo de Tiocianato de Potassio (KSCN (aq)) 3 mol Lt
e Tubo de ensaio e Solugdo de Hidréxido de Sddio (NaOH (aq)) 2 mol L1
* Pipeta Pasteur « Solugdo de Ferrocianeto de Potéssio Ka[Fe(CN)s (aqy] 1 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do FeCls (vide Unidade 5), KSCN, NaOH (vide
Unidade 5) e Ka[Fe(CN)e]

Procedimento: 1) Colocar 5 gotas da solucao de Fe3** em um tubo de ensaio limpo e seco.
Adicionar algumas gotas de NaOH. Forma-se um precipitado pardo de Fe(OH)s soldvel em
acidos. Testar essa solubilidade. Escrever a reacao.

2) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de Fe** e algumas gotas de KSCN. Obtém-
se a coloracdo vermelha caracteristica do Fe(SCN)s. Reacao muito sensivel e importante para
a determinagdo de Fe3*. Escrever a reagdo descrita.

3) Colocar em um tubo de ensaio 5 gotas da solucdo de Fe3* e algumas gotas da solucdo de
K4[Fe(CN)s]. Obtém-se um precipitado de cor azul, chamado Azul da Prussia (ferrocianeto
férrico). Completar a reagao:

4 FeCl3 (ag) + 3 Ka[FE(CN)6]3 @) <=

Observacoes:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
& descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

b) Identificacdo do Cr

Materiais: Reagentes:

e Bastdo de vidro e  Solugdo de Cromato de Sédio (Na2CrO4 agy) 0,1 mol L

e Tubo de ensaio e  Acido Acético (CH3COOH (ag)) 8 mol L

e Pipeta Pasteur e  Solucdo de Acetato de Chumbo (Pb(CH3COO)2 (ag)) 1 mol L

e Acido Nitrico (HNO3 (ag)) 0,5 mol Lt
e  Solucdo de Iodeto de Potassio (KI (ag)) 1 mol L
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Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do NaxCrO4 (vide Unidade 7), KI (vide Unidade 5)
Pb(CH3CO0),, CH3COOH (vide Unidade 10), HNOs (vide Unidade 9)

Procedimento: 1) Colocar 5 gotas de uma solugdo de Cré" em um tubo de ensaio limpo e seco.
Acidificar com algumas gotas de acido acético. Acrescentar 5 gotas de acetato de chumbo.
Ocorrera a formagao de um precipitado amarelo de PbCrO4, comprovando a existéncia do ion
Cromo na solucdo. As reagdes envolvidas sdo:

2 NaxCrO4 (aq) + 2 CH3COOH (aq) =< Na2Cr207 (agq)t+ 2 NaCHsCOO (aq) + H20 0]
Na2Cr207 (aq) + 2Pb(CH3CO0)2 (aq) + H20 1y <= 2PbCrO4 + 2NaCH3COO (aq) + 2CH3COOH (aq)

2) Reacdo especial de identificagdo de Cr3* via reducdo com iodeto de potassio: Colocar 5
gotas de solucdo de cromato de sédio em um tubo de ensaio, acrescentar algumas gotas de
acido nitrico 0,5 mol L't e 5 gotas de iodeto de potassio. Observar. Adicionar mais algumas
gotas de iodeto de potassio e observar a mudanga de coloracdo.

2Cr04% (aq) + 61 (aq) + 16H* (aqy €= 2Cr3* (aq) + 3L2(g) + 8H20 ()

Observacoes:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
& descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

c) Identificacao do Al

Materiais: Reagentes:
e Bastdo de vidro e Solucdo de Sulfato de Aluminio (Al2(S04)3 (ag)) 0,1 mol L
e Tubo de ensaio e Solucdo de Hidréxido de Sédio (NaOH (aq)) 2 mol L
e Pipeta Pasteur e Acido Cloridrico (HCI (aq)) 3 mol Lt
e Solucdo de Carbonato de Sédio (Na2COs (aq)) 2,5 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do Al2(SO4)3, NaOH (vide Unidade 5), HCI (vide
Unidade 4) e Na2COs (vide Unidade 7)

Procedimento. 1) Colocar 5 gotas de uma solucdo de Al2(SO4)3 em um tubo de ensaio limpo e
seco. Adicionar 5 gotas de NaOH e observar a formacdo de um precipitado branco de hidrdxido
de aluminio soltivel em excesso de reativo e em meio acido. Fazer o teste de solubilidade em
acidos, acrescentando 6 gotas de acido cloridrico. O Al(OH)3 se comporta como acido fraco na
presenca de bases fortes como o NaOH, formando aluminatos sollveis (lembrar o carater
anfétero do Al,Os). Escrever as reagdes mencionadas.
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Observagoes:

residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

d) Identificacdao do Co

Materials: Reagentes:
e Bastdo de vidro e Solucdo de Nitrato de Cobalto II (Co(NO3)2 (ag)) 0,1 mol L
e Tubo de ensaio e Solucdo de Hidréxido de Sodio (NaOH (ag)) 2 mol L

e Pipeta Pasteur

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do Co(NOs)2 e NaOH (vide Unidade 5).

Procedimento: 1) Colocar 5 gotas de solugao de nitrato de cobalto IT em um tubo de ensaio e
adicionar algumas gotas de NaOH. Ocorrera a formagdo de um precipitado azul (reacao 1).
Apds aquecimento, o precipitado torna-se vermelho (reagdo 2). Fazer o aquecimento e
observar a mudancga de coloracdo. Permanecendo em contato com o ar, o precipitado adquire
coloracdo parda e é soltvel em acidos. Testar a solubilidade em acidos (reacao 3).

Reacdo 1: Co(NO3)2(aq) + NaOH aqy <= Co(OH)NO3 (s) + NaNOs (ag)
Reacdo 2: Co(OH)NO3(s) + NaOH (aqg €= Co(OH)2(s) + NaNO3 (aq)

Reacdo 3: 2Co(OH)2(s) + 1/2 02(g) + H20 1y <= 2Co(OH)3(s) (oxidacdo do Co?* para Co3*)

Observagoes:

residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco aproprlado devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

e) Identificacdo do Ni

Materiais:

¢ Solucdo de Sulfato de Niquel (NiSO4 (ag)) 0,1 mol L
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e Bastdo de vidro
e Tubo de ensaio
e Pipeta Pasteur

¢ Solucdo de Hidroxido de Sodio (NaOH (aq)) 2 mol L
e Solucdo de Hidroxido de Aménio (NH4OH ag)) 1 mol L
¢ Solucdo de Dimetilglioxima 0,1 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do NiSO4 (vide Unidade 4), NaOH (vide Unidade
5), NH4OH (vide Unidade 6) e dimetilglioxima.

A

Procedimento: 1) Colocar 5 gotas da solucao de sulfato de niquel em um tubo de ensaio e
adicionar algumas gotas de NaOH. Ocorrera a formagao de um precipitado verde de Ni(OH)2
insollvel em excesso de reagente mas solGvel em meio acido. Fazer o teste de solubilidade em
acidos. Escrever a reagao.

2) Colocar 5 gotas da solugdo de sulfato de niquel, 1 gota de NH4OH e 4 gotas de
dimetilglioxima. Ocorrera a formagao de um precipitado vermelho em meio amoniacal.

Observacoes:

Os residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

Ed

f) Identificacdo do Zn

Materiais: Reagentes:

e Bastdo devidro | e Solucao de Sulfato de Zinco (ZnSOs (aq)) 0,1 mol L
e Tubo deensaio | e Solucao de Hidroxido de Sddio (NaOH (ag)) 2 mol L
¢ Pipeta Pasteur e Solugdo de Hidroxido de Amonio (NH4OH (g)) 1 mol L

¢ Solugdo de Ferrocianeto de Potassio (Ks[Fe(CN)s] (ag)) 1 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do ZnSO4, NaOH (vide Unidade 5), NH4OH (vide
Unidade 6) e K2[Fe(CN)s]

Procedimento: 1) Colocar 5 gotas da solugdo de sulfato de zinco em um tubo de ensaio e
adicionar 5 gotas de NaOH. Ocorrera a formacdo de um precipitado branco de Zn(OH)..
Escrever a reacgao.

2) Colocar 5 gotas da solugdo de sulfato de zinco em um tubo de ensaio e adicionar 5 gotas
de NH40H. Ocorrera a formagao de um precipitado branco de Zn(OH)2 soliivel em excesso de
reagente e em meio acido. Escrever a reacdo de precipitacdo.
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3) Colocar 5 gotas da solugdo de sulfato de zinco em um tubo de ensaio e adicionar 5 gotas
de K4[Fe(CN)s]. Ocorrera a formagdo de um precipitado branco insolivel em acidos diluidos.
Completar a reagao:

3ZnS04 (aq) + 2Ka[FE(CN)6] (aq) €= Zn3K[FE(CN)6J2(s) + vererrrvrrrvern

Observagoes:

residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
Qlé} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

g) Identificacdo do Mn

Materials: Reagentes:

e Bastdo devidro | e Solugdo de Cloreto de Manganés (MnClz (aq)) 0,1 mol L!
e Tubo de ensaio | e Hidroxido de Sddio (NaOH (q)) 2 mol L
o Pipeta Pasteur

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do MnCl2 e NaOH (vide Unidade 5)

Procedimento: 1) Colocar 5 gotas de solugdo de cloreto de manganés em um tubo de ensaio
e adicionar 5 gotas de NaOH. Ocorrera a formacao de um precipitado branco de Mn(OH)2 que,
em contato com o ar, passa rapidamente a pardo, formando diéxido de manganés hidratado
(Mn02.H20). Escrever a reacao de precipitagao.

Observagoes:

residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco aproprlado devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E} contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.
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Figura 13 — Fluxograma de Separagao dos cations do Grupo III.
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1. Qual o comportamento dos cations do Grupo III ao reagir com bases fortes como NaOH? E como
reagem com NH4OH?

2. Cite duas reacOes de identificacao especificas para o ferro, faca as reacdes e comente sobre as
caracteristicas dos produtos obtidos.

3. Qual a reacdo de identificacdo exclusiva para o niquel. Comente as caracteristicas.

4. Faca as reac0es dos cations ferro, aluminio, cobalto, niquel e zinco com NaOH, comentando as cores
obtidas e a justificativa geral para a ocorréncia de ditas reacoes.

5. Cite pelo menos duas razles para ndo descartar na pia a solucao obtida ao final desta

é%} experiéncia.

| PESQUISE !!!

\ O aterro industrial € uma técnica de disposicdo de residuos solidos toxicos,
que, fundamentado em critérios de engenharia e normas técnicas e operacionais especificas,
permite, a menor area possivel, um confinamento seguro em termos de controle de protecdo
ambiental e saude publica.

Com base nas referéncias indicadas abaixo, faca uma pesquisa sobre os aterros sanitarios,
abordando os seguintes topicos:

e Em que consiste um aterro industrial e qual a diferenca de um aterro industrial em
relacdo a um aterro sanitario?

e Que tipos de residuos um aterro industrial pode receber:

e Como podem ser classificados os residuos industriais?
Quais suas vantagens e desvantagens?

Referéncias:

1. Pinto,D. P. S. CONTRIBUICAO A AVALIAGAO DE ATERROS DE RESIDUOS
INDUSTRIAIS, dissertacao de Mestrado, COPPE-UFRJ, 2011, Rio de Janeiro.
Disponivel em <http://www.getres.ufrj.br/pdf/PINTO_DPS_11_T_M_.pdf>

2. Destinacao de Residuos, disponivel em
<http://www.infoescola.com/ecologia/destinacao-de-residuos/>

UNIDADE 12. Identificacdo dos Cations do Grupo 1V, ion NHs* e Mg?*
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Os cations deste grupo formam precipitados insollveis com carbonato de aménio na presenca de
cloreto de aménio em meio neutro ou levemente acido. Os cations desse grupo sao: Ba%*, Ca’* e Sr?*,
Todos precipitados formados sdo brancos.

Ca?* (aq) + CO3% (@) €= CaCOss) precipitado branco, Kps = 4,7 x 107
Ba?* (ag) + CO3* aq) €= BaCOs s precipitado branco, Kps = 1,6 x 10~
Sr2* (aq) + CO3% @) €= SrCO3(s) precipitado branco, Kes = 7,0 x 1010

Os cations NH4* e Mg?* sdao especiais e por essa razao tem as suas reacOes de identificacdo
realizadas a partir da solucdo inicial de forma separada, antes de iniciar a marcha analitica.

A atividade pratica a seguir tem como objetivo a realizacao de reagbes que possibilitem identificar
os diferentes cations NH4* e Mg?* e do Grupo IV.

Experimento: Analise do ion NH4+* (amdnio)

Materiais: Reagentes:
¢ Bastao de vidro ¢ Solucdo de Cloreto de Aménio (NH4Cl (ag)) 0,1 mol L?
e Tubo de ensaio ¢ Solucdo de Hidréxido de Sodio (NaOH (ag)) 2 mol L
e Papel tornassol

vermelho

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do NH4Cl (vide Unidade 4) e NaOH (vide Unidade
5)

Procedimento: 1) Colocar 3 gotas de solucao de NH4* em um tubo de ensaio e adicionar 5
gotas de NaOH. Colocar na boca do tubo um papel tornassol vermelho umedecido em agua e
aquecer. Escrever a reagao.

Observacoes:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E) contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

Experimento: Analise do ion Mg?*

Materials: Reagentes:
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e Bastdo de vidro ¢ Solucdo de Cloreto de Magnésio (MgClz (ag)) 0,1 mol L!
e Tubo de ensaio e Solucdo de Hidréxido de Sodio (NaOH (ag)) 2 mol L
e Pipeta Pasteur

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do MgCl. e NaOH (vide Unidade 5).

Procedimento: 1) Colocar 5 gotas de solucao de cloreto de magnésio em um tubo de ensaio e
adicionar 5 gotas de NaOH. Ocorrera a formacdo de um precipitado branco solivel em meio
acido. Testar a solubilidade do precipitado obtido na condicdo anteriormente mencionada.
Apos, escrever a reacao:

Observacoes:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E) contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

Experimento: Analise sistematica dos cations do Grupo IV

I) Separacao dos cations do Grupo IV: Seguindo uma andlise sistematica (Figura 14) é possivel, a
partir de uma amostra que contenha os cations do grupo IV (bario, calcio e estroncio) separar e
identificar os cations deste grupo.

A atividade pratica a seguir tem como objetivo a separacdo qualitativa dos cations do grupo IV e
identificacdo através de seus reagentes especificos.

Materiais: Reagentes:
e Bastdo de vidro ¢ Solucdo de Hidréxido de Amonio (NH4OH (aq)) 1,5 mol L
e Tubo de centrifuga ¢ Solucdo de Hidroxido de Amonio (NH4OH (ag)) 6 mol Lt
e Pipeta Pasteur e Acido Cloridrico (HCl (ag)) 6 mol L
Papel tornassol | e  Acido Acético (CH3COOH ag)) 3 mol L
vermelho ¢ Solucdo de Dicromato de Potassio (K2Cr207 (ag)) 0,2 mol L?

¢ Solucdo de Sulfato de Amonio ((NH4)2S04 (aq)) 2,5 mol L
¢ Solucdo de Carbonato de Amonio ((NH4)2CO3 (ag)) 1,5 mol L
e Solucdo de Oxalato de Aménio ((NH4)2C204 (ag)) 0,25 mol L?

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do NH+OH (vide Unidade 6), HCI (vide Unidade 4),
CH3COOH (vide Unidade 10), K2Cr.07 (vide Unidade 7), (NH4)2S04, (NH4)2COs3,
(NH4)2C204.

Procedimento: Adicionar 5 gotas da solugao de cations do grupo IV em um tubo de ensaio.
Acrescentar 5 gotas de HCl 6 mol L e NH4OH 1,5 mol L!, gota a gota, com agitagdo até o
meio se tornar alcalino. Aquecer em banho-maria. Adicionar 15 gotas de (NH4)2COs 1,5
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mol L' e homogeneizar com agitacdo. Aquecer com cuidado durante 2 minutos. Apds o
aquecimento, centrifugar e testar se houve precipitagdo completa pela adicao de mais 3 gotas
de (NH4)2C0s3 1,5 mol L. O centrifugado podera ser descartado e o precipitado é composto
por CaCOs, SrCOs e BaCO:s.

Na sequéncia, o precipitado deve ser lavado com agua, aquecido e centrifugado. Desprezar o
liquido de lavagem. Ao precipitado, adicionar acido acético 6 mol L, gota a gota até a completa
dissolucdo do mesmo. Em seguida, junta-se 5 gotas de acetato de sddio 3 mol L e 10 gotas
de KoCr207 0,2 mol L. Agitar e aquecer a solucdo. Centrifugar. O precipitado amarelo
confirmou a presenca de bario. A metade do centrifugado deve ser transferido para outro tubo
de ensaio. A esse tubo, adicionar 3 gotas de NH4OH 6 mol L e 10 gotas de (NH4)2S04 2,5 mol
L. Aquecer até a ebulicao. Verificar se a precipitagdo foi completa. A formacdo de um
precipitado branco indica a presenca de estroncio (podera ser confirmado em teste de chama
através de uma coloracdo vermelha carmim). Ao centrifugado, que contera o calcio, adicionar
3 gotas de oxalato de amonio 0,25 mol L™, agitar e deixar em repouso por cerca de 2 minutos.
A formacdo de um precipitado branco de CaC:04 indica a presenca de célcio (podera ser
confirmado em teste de chama através de uma coloracdo vermelha alaranjada).

Observacoes:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E) contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

II) Identificacdo dos cations do Grupo IV: As atividades praticas a seguir tém como objetivo a
realizacao de reagGes que possibilitem identificar os diferentes cations do Grupo IV.

a) Identificacao do Ba

Materiais: Reagentes:

¢ Bastao de vidro ¢ Solucdo de Cloreto de Bario (BaCl2 (ag)) 0,1 mol L

e Tubo de ensaio ¢ Solucdo de Carbonato de Sédio (Na2COs (ag)) 2,5 mol L
¢ Pipeta Pasteur ¢ Solucdo de Oxalato de Amonio ((NH4)2C204 (aq)) 2 mol L

e Acido Sulfirico (H2S04 (ag)) 2 mol L
o Acido Acético (CH3COOH (agy) 3 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
registre o protocolo de reagentes do BaClz (vide Unidade 4), Na2COs (vide Unidade 7),
H2S04 (vide Unidade 6), CH3COOH (vide Unidade 10) e (NH4)2C204

Procedimento: 1) Colocar 5 gotas de solugdo cloreto de bario em um tubo de ensaio e adicionar
algumas gotas de Na>COs. Ocorrera a formagdo de um precipitado branco de BaCOs sollvel
em acidos inorganicos. Testar essa solubilidade em acidos. Escrever a reagao.
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2) Colocar 5 gotas de solugdo de Ba*" em um tubo de ensaio e adicionar 5 gotas de oxalato de
amonio. Ocorrera a formagao de um precipitado branco de oxalato de bario, ligeiramente
solivel em dgua, mas mais sollvel em acido acético a quente. Testar a solubilidade na condicao
anteriormente mencionada. Escrever a reagao.

3) Colocar 5 gotas de solucdo de Ba?* em um tubo de ensaio e adicionar algumas gotas de
acido sulftrico. Ocorrera a formacdo de um precipitado branco. Escrever a reagao.

Observagoes:

residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco aproprlado devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E) contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

b) Identificagcdo do Ca

Materiais: Reagentes:

¢ Bastao de vidro ¢ Solucdo de Cloreto de Calcio (CaClz aq)) 0,1 mol L!

¢ Tubo de ensaio ¢ Solucdo de Carbonato de Amonio ((NH4)2CO3 (aq)) 2 mol L
¢ Pipeta Pasteur ¢ Solucdo de Oxalato de Amonio ((NH4)2C204 (agq)) 2 mol L

Protocolo de Reagentes: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do CaClz (vide Unidade 4), (NH4)2COs3 e (NH4)2C204

Procedimento: 1) Colocar 5 gotas de solucao de cloreto de calcio em um tubo de ensaio e
adicionar 5 gotas de ((NH4)2C03). Ocorrera a formacao de um precipitado branco solivel em
acidos fortes. Testar essa solubilidade. Escrever a reagdo.

2) Colocar 5 gotas de solugao de cloreto de célcio em um tubo de ensaio e adicionar algumas
gotas de oxalato de amdnio. Ocorrerd a formagdo de um precipitado branco insoltvel em acido
acético. Fazer o teste em acido acético e, apds, escrever a reagao.

Observagoes:

residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco aproprlado devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E) contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.




c) Identificacao do Sr

Materials: Reagentes:

¢ Bastdo de vidro ¢ Solucgdo de Cloreto de Estroncio (SrClz (ag) 0,1 mol L
e Tubo de ensaio e Solugdo de Cromato de Potassio (K2CrO4 (ag)) 1 mol L?
e Pipeta Pasteur

Protocolo de Reagentes.: Conforme item 1.4 da pagina 21 dessa apostila, pesquise e
A registre o protocolo de reagentes do SrCl. e K2CrOa4 (vide Unidade 6)

Procedimento. 1) Colocar 5 gotas de solucao de cloreto de estroncio em um tubo de ensaio e
adicionar 4 gotas de K2CrOa4. Ocorrera a formagao de um precipitado amarelo de cromato de
estroncio. Escrever a reacao.

Observacoes:

& Os residuos gerados nesta pratica devem ser
descartados em frasco apropriado, devidamente identificado, de forma visivel,
QI(E) contendo o seguinte rétulo: “RESIDUO AQUOSO com metais”.

Bi—
& —

&— y' Questionario
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1. A quantidade de amonia presente no meio deve ser suficiente para deslocar o equilibrio do carbonato,
de modo que alcance o Kps dos carbonatos de Ca, Ba e Sr. Considerando o Kps dos carbonatos, diga

qual a influéncia do excesso e da auséncia de amonia na precipitacdo dos cations.

Kps (BaCOs3) = 1,6 x 105 Kps (CaCOs3) = 4,7 x 10 Kps(SFCO3) = 7,0 x 1010

2. Um estudante precipitou os cations do Grupo IV com (NH4)2COs3, esqueceu a solugdo em aquecimento

e o precipitado desapareceu. O que ocorreu?

&5

3. Qual a razao de recolher a solugdo resultante nesta experiéncia e ndo descarta-la na pia?



PESQUISE !!!

Presidente de laboratério pega 20 anos no
caso Celobar

Da Agéncia Estado

O diretor-presidente do laboratdrio Enila. Marcio D¥lcarahy. e o chefe da Divis&o Quimica, Antdnio Carlos
da Fonseca Silva, foram condenados a 20 e 22 anos de prisdo, respectivamente. pela contaminacdo do
medicamento Celobar. que causou a morte de pelo menos nove pessoas em 2003, A decisdo do juiz
Jorge Luiz Le Cocg D'Oliveira foi publicada hoje. Os réus poderdo recorrer em liberdade

Em 2003, o Enila fez experiéncias quimicas para transformar carbonato de bario em sulfato de bario -
principio ative do Celobar, importadoe da Alemanha -, sem ter o registro necessario da Agéncia Macional
de Vigildncia Sanitaria (Anvisa). O carbonatoe de bario & usado como veneno de rato e imprdprio para
uso humano.

Em maio. o setor de farmacia do Enila encontrou colénias de bactéria préximo ao limite recomendado
no lote n® 3040068 e determinou que os 4.500 frascos ndo fossem comercializados até novo teste.
Quando o exame conclusivo apontou para contaminacio, os medicamentos ja haviam sido distribuidos
para todo o Pais. De acordo com a ac8o, o quimico Silva autorizou a venda do medicamento.

Reportagens da época apontavam para 22 mortes relacionadas ao remédio. usado em contraste
radioldgico. Ma acé&o que correu na 38.° Vara Criminal. o juiz D'Oliveira se refere a nove mortes - uma no
Rio de Janeiro e oito em Goias. Dlcarahy e Silva negaram que as experiéncias quimicas tivessem por
objetivo substituir a matéria-prima do Celobar. importada. Disseram que pretendiam obter nova
substdncia para outro medicamento. Mo convenceram o juiz.

No ano de 2003, a populagdo brasileira acompanhou, alarmada, o noticiario sobre a morte de
mais de 20 pessoas apds terem ingerido o produto Celobar®, usado para fins de contraste
em exames radiologicos. Este produto, assim como outros, provenientes de fabricantes
diversos, consiste essencialmente em uma suspensdo de sulfato de bario em agua. Embora
os ions bario sejam extremamente tdxicos ao organismo humano, a ingestdo desta suspensao
€ indcua. Os sintomas do envenenamento por bario sao dores abdominais, diarreia, vomitos,
nauseas, agitacdo, ansiedade, astenia, lipotimia (desmaio), sudorese, tremores, fibrilacdo
(tremor) muscular, hipertonia (aumento da tensao) dos musculos da face e pescoco, dispneia
(dificuldade respiratdria), arritmia cardiaca, parestesias (desordens nervosas caracterizadas
por sensacoes anormais e alucinacoes sensoriais) de membros inferiores e superiores, crises
convulsivas, coma.

Com base no texto acima e tendo em conta todos os conhecimentos adquiridos nas aulas
tedricas e experimentais, pesquise e elabore uma resenha critica relacionando os seguintes
topicos:

e Qual o uso do produto Celobar®? Explique;

e Quais as principais propriedades do BaSO4 e BaCO3?

e A partir dos dados de Kps, e de solubilidade de ambos os sais, pode-se observar que
ambos sdo pouco sollveis. Por que, mesmo apresentando baixa solubilidade em
agua, o carbonato de bario, indevidamente presente no Celobar, provocou a
intoxicagdo de dezenas de pessoas? Justifique sua resposta;

e Por que a suspensdo de sulfato de bario, usada como contraste em exames
radioldgicos, costuma ser preparado em solucdo de sulfato de potassio (K2S04), sal
bastante soltvel em agua?

e Indique quais os erros cometidos e, explique quimicamente como o erro poderia ser
previsto.

Referéncias:

1. Como elaborar uma resenha, disponivel em <http://pucrs.br/gpt/resenha.php>

2. Matthieu, T.; Simoni, J. A. Refletindo sobre o caso Celobar. Quimica Nova, v. 30, n. 2,
p. 505-506, 2007.

3. Oliveira, R. B.; Cunha, L. C.; Valadares, M. C.; Filho, M. J. P.; Araudjo, D. M. Acidente
Celobar: A Toxicologia Experimental como Ferramenta no Estabelecimento de Nexo
Causal de Intoxicacdo Medicamentosa Macica. Revista Eletronica de Farmacia
Suplemento, v. 2, n. 2, p. 140-142, 2005.

145



146

Figura 14 - Fluxograma de Separagdo dos cations do Grupo IV.
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Fonte: a autora (2016).
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UNIDADE 13. Identificacdo de Cations pela Marcha Analitica do Na:>CO:3

Essa marcha analitica traz como beneficio a possibilidade de identificar 25 cations considerados
mais importantes e também incluir alguns cations raros, evitando os inconvenientes da Marcha Analitica
Classica.

A linha geral nessa marcha analitica é o tratamento inicial a quente, da amostra com Na»COs 0,5
mol L. Ocorre a precipitacao de todos os cations — formagao do precipitado conjunto de cations — com
excecao de Na*, K* e NH4*. Em solugdo permanecem todos os anions da amostra formando a solugdo
amostra preparada para a sua posterior identificagdo.

A partir do precipitado conjunto de cations, sdao usados quatro reagentes de grupo: HNOs
concentrado, NH4Cl 3 mol L, (NH4)2S04 — solucdo saturada - e NH4OH 6 mol L'* em meio tamponado.

Pelo uso sequencial desses reagentes de grupo, os cations sdo classificados em cinco grupos
analiticos:

Grupo I: grupo insolivel no HNOs. Inclui aqueles cations do precipitado conjunto que sao
insoltiveis ou insolubilizados no HNO3 concentrado a quente: Sb3*, Sb>*, Sn** e Ti**.

Grupo II: grupo dos cloretos insollveis. S3o os cations que a partir da solugdo acida (nitrica)
sao separados pelo NH4Cl 3 mol L na forma de cloretos insollveis: Pb%*, Ag* e Hg2?*.

Grupo III: grupo dos sulfetos. Inclui os cations precipitados, em meio acido, por uma solucao
saturada de (NH4)2S04: Ca?*, Pb?*, Sr?* e Ba?*.

Grupo 1IV: grupo dos hidroxidos. Sdo os cations que a partir do NH4OH 6 mol L (meio
tamponado) s3o precipitados na forma de hidroxidos insoltveis: Bi*3, Fe*3, Crt3 e Al*3.

Grupo V: grupo dos complexos amoniacais. Formado pelos cations que ndo precipitam no meio
amoniacal tamponado do grupo IV e ainda por aqueles que sdo transformados em complexos
amoniacais pelo NH4OH. Como em todas as classificacoes, tem a caracteristica de grupo soltvel: Mn?+,
CU2+, C02+/ Ni2+, H92+/ Cd2+, Zl'l2+, Ca%t e Mgz+_

Em amostra original, ou seja, em reagbes individuais, deverdo ser identificados o Na*, K* e
NH4*. A Figura 15 apresenta a separagao dos cétions pela Marcha Analitica Alternativa a Marcha Analitica
Classica.

Dentro de cada grupo analitico, quando é necessario, sao promovidas separagbes de cations
para facilitar ou melhorar suas reacdes de identificacdo. Na maioria das vezes, procura-se aplicar
reacOes diretas (os chamados Spot tests), o que, de certa forma, agiliza o trabalho sistematico de
identificacdo dos cations.

Como em qualquer marcha analitica, a do Na2COs, também apresenta vantagens e
desvantagens. Dentre as vantagens destacam-se:

e Tratamento inicial da amostra elimina os anions potencialmente interferentes na identificacdo dos
cations. Por outro lado, obtém-se a solucdo amostra preparada, que € propria para a identificacao
de anions.

e 0 Na2COs solubiliza na amostra original alguns precipitados que resultam da hidrdlise de cations
ou até da reagao de cation com anion.

e Nao usa reagentes tdxicos na formacdo dos grupos como HzS (g).

Como desvantagens podem ser citados:
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e O K* ndo é precipitado pelo Na.COs e passa a solugdo amostra preparada de anions.

e O Pb** e o Ca?* precipitam parcialmente nos seus respectivos grupos devido a elevada
solubilidade das suas formas precipitadas. Por esta razdo reaparecem em grupos subsequentes.

e Ocorrem reagdes secundarias indesejaveis:

a) Perda parcial do Hg>?* na reacdo com o NaCOs 1 mol L

A
Hg2?" (ag) + CO3% (ag) €= HQg2CO3(s) €= Hg (s) + HGO (s) + CO2 (g

Na reagdo do Hg sy com HNOs concentrado, é possivel recuperar parte do Hg:*?, o que
compromete a identificacdo deste cation.

b) Oxidagdo do Fe*? e Sn*2 na reagcdo com o HNOs concentrado:
3Fe?* (aq) + HNO3 (aq) + 3H* (aq) < 3Fe3+ (aq) + NO () + 2H20 0]
35n2* (aq) + 2HNO3 (aq) + 6H* (ag) €= 3Sn** (aq) + 2NO (g) + 4H:20 ()

e O grupo V (dos complexos amoniacais) € formado por um nimero grande de cations. Um
nimero excessivo de cations em um grupo analitico é indesejavel, pois propicia, muitas vezes,
interferéncias durante a identificacdo dos cations.

Apesar das desvantagens, tendo-se clareza delas, é possivel executar a identificagao dos cations
sem maiores prejuizos na qualidade do trabalho.

Figura 15 — Fluxograma de separacao dos diferentes cations seguindo a Marcha Analitica do
Carbonato.
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+ + + i
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I Solugdo: Cations do Grupo 3-5 I
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C = centrifugar
D = decantar

Fonte: Adaptado de Mueller e Souza (2010).
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APENDICE B - FORMULARIO DE AVALIACAO DOS PROFESSORES E
TECNICOS E TERMO DE CONSENTIMENTO

Apresentacdo da proposta

Prezados Professores,

O material didatico que esta sendo enviado para sua avaliacdo € uma Apostila de Quimica
Analitica Qualitativa que foi desenvolvida para a disciplina Analise Quimica | de um Curso
Técnico em Quimica, e, aborda tanto aspectos tedricos quanto praticos da analise quimica
qualitativa. As préticas apresentadas foram elaboradas com o objetivo de desenvolver atitude
responsavel e consciente em relacdo aos residuos produzidos nos laboratérios. Desta forma,
considerou-se os principios dos 3R para a escolha dos reagentes e volumes utilizados, visando

a reducado, reutilizacdo e reciclagem dos residuos gerados.

A elaboracdo e analise da apostila, objetivos deste Trabalho de Conclusdo de Curso,
correspondem a uma das etapas de uma investigacdo maior desenvolvida em nivel de mestrado,
no qual elaborou-se e implementou-se um Projeto de Gestdo de Residuos no Colégio Estadual

que oferece o Curso Técnico em Quimica.

Neste sentido, gostariamos de solicitar sua participacdo nesta pesquisa através da analise
sobre a efetivacdo dos principios dos 3R com as praticas e atividades propostas, assim como a
forma como foram abordados os contetidos na apostila. Com isto, teremos elementos adicionais
para realizar uma analise critica do material, procurar corrigir eventuais falhas e melhorar o

texto. Este material também sera avaliado pelos estudantes do Curso Técnico.

Caso vocé concorde em participar desta pesquisa e permita o uso de suas impressoes e
criticas a respeito do material, continue a partir deste ponto. Se ndo for de seu consentimento,

ndo é necessario responder a pesquisa.

Expresse sua opinido livremente. Sinta-se a vontade para fazer qualquer comentario
adicional. Desde ja agradecemos a presteza em nos fornecer seu parecer. E pertinente salientar
que se for de seu interesse, este material podera ser disponibilizado através de solicitagdo por

email (ninanectoux@yahoo.com.br).
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Abaixo, listamos 0s pontos que consideramos criticos para analise da proposta, que pode

servir de guia para 0 seu parecer.

1. Hé& necessidade de alguma correcdo conceitual? Qual(is)?

2. E observada a falta de algum conceito fundamental para compreenséo e realizacéo das

praticas? Qual(is)?

3. Haclareza na explanacdo dos conceitos para compreensdo e realizacdo das préaticas?

4. O aprofundamento do texto e das praticas propostas sao adequadas para uso no Ensino

Técnico?

5. Vocé acredita que a escala e forma de trabalho (volumes, reagentes e sequéncia de
praticas) das atividades experimentais sdo apropriados para atingir os principios dos
3R?

6. As atividades propostas (textos, roteiros das praticas e os questionarios) favorecem o
desenvolvimento de atitude consciente sobre o tratamento e disposicao de residuos? Se

ndo, como este aspecto poderia ser abordado no seu ponto de vista?



153

APENDICE C - RESPOSTAS DO QUESTIONARIO APLICADO AOS
PROFESSORES E TECNICO EM QUIMICA

e Professor da Area de Educacio em Quimica 1

Inicialmente parabenizo as autoras e a coordenacdo do curso, bem como o colégio, pela
iniciativa de renovar seus procedimentos e seu material didtico.

Envio, a seguir, minhas consideracoes.

No arquivo pdf fiz marcas e anotacGes com algumas (poucas) sugestdes.

1. Quanto a correcdo conceitual:
N&o observei incorre¢des nos conceitos apresentados. Mas ndo sou especialista na area de
quimica analitica.

2. Quanto aos conceitos:
Né&o observei falta de conceitos necessarios a compreensdo dos procedimentos realizados.

3. Quanto a explanacdo dos conceitos:
Todos os conceitos me pareceram claramente explicados, sendo perfeitamente suficientes para
compreender 0s processos que sdo realizados em cada pratica.

4. Quanto ao aprofundamento dos conceitos
Pareceram-me adequados a um bom curso técnico de quimica. Apenas me pergunto se ndo esta
com exatamente 0 mesmo grau de aprofundamento com que a quimica analitica cléssica é
abordada no ensino superior. Mas novamente esclareco que ndo sou professora da area de
guimica analitica, por isso ndo sou a melhor pessoa para opinar a esse respeito.

5. Quanto a escala e forma de trabalho
Acredito que a escala (especialmente os volumes dos reagentes) das praticas estdo adequados
para atender aos principios dos 3R. Os reagentes sdo utilizados em pequenas por¢des, 0S
experimentos sdo realizados em tubos de ensaio, h& indica¢Bes precisas a respeito das normas
de seguranca a serem seguidas e a respeito da necessidade de se conhecer as propriedades das
substancias que sdo utilizadas e é dada bastante atengédo e destaque a adequada disposicédo dos
rejeitos quimicos.
Apenas fiquei com uma divida sobre o aviso relativo a coleta dos residuos que existe ao final
de cada roteiro de experimento: vdo todos os residuos (por exemplo, liquidos) de um
experimento em um so frasco, com a Unica identificacdo de Residuo Aquoso com Metais (por

exemplo)? N&o vai ser usado o rotulo do CGTRQ? Nao vao ser segregados os residuos de cada
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tipo em frascos diferentes? Se for assim, seria melhor explicar isso neste espaco. Pois que eu
me lembre o CGTRQ solicita muitas informagfes sobre a natureza do residuo nos rétulos
(componente predominante, solvente, soluto...). Minha sugestdo seria dizer que o frasco tem
rotulo apropriado do CGTRQ. E mesmo assim, vdo ser misturados os residuos dos diferentes
cations de um experimento em um s6 frasco? Ou serdo separados por cétion? Qual a
recomendacdo do CGTRQ sobre isso?

O mesmo texto deveria aparecer em todas as vezes que esse tipo de aviso aparece ap0s 0 roteiro
da respectiva pratica.

Adicionalmente:

- Encontrei alguns poucos equivocos de digitacdo. Assinalei-os em amarelo e anexei um
comentario (no proprio pdf) com minha sugestdo ou observacao a respeito de cada marcacao
realizada.

- Como a apostila, provavelmente, compord um Apéndice do TCC, sugiro que a bibliografia
seja apresentada rigorosamente de acordo com a ABNT. Para isso, basta consultar as Normas
para 0s TCCs, na pagina da Comgrad. Os artigos de periodicos ndo estdo de acordo com ABNT

e ha pequenos ajustes a serem feitos também para os livros citados.

e Professor da Area de Educacdo em Quimica 2

Apontamentos Gerais da Apostila

1- A apostila esta construida com conceitos pertinentes a um Curso Técnico em Quimica,
porém senti a necessidade de um olhar mais investigativo sobre as praticas de laboratério.
Parece que segue um roteiro tradicional de laboratdrio e, como sugestdo, acredito que
poderia acrescentar questdes de cunho investigativo.

2- Todo o material foi elaborado a partir de materiais que ja estdo disponiveis na literatura, por
isso deve acrescentar as devidas referéncias, tanto nos textos como nas praticas de
laboratorio.

3- Quanto a formatacdo deve cuidar a numeracdo de Figuras e Quadros (numeragéo corrida),
como também ao apresenta-los usar letra maitscula (ao descrevé-los nos paragrafos).

4- As referéncias no corpo do texto também devem estar no formato da ABNT.

5- Ao apresentar uma substancia, ora coloca por extenso, ora apenas usa a formula quimica,

sugiro deixar em um mesmo padréo.
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6- Como sugestdo, na pagina 36 apresenta a combustdo completa e incompleta, sugiro
acrescentar exemplos de reagdes quimicas.

7- Quanto aos questionarios ao final de cada unidade, ndo percebo questdes investigativas, sao
questdes que retomam conceitos e atividades experimentais da unidade. Essas também sdo
pertinentes, mas sugiro acrescentar algumas de cunho investigativo, com questées mais
abertas em que os estudantes possam fazer uso da pesquisa.

8- Todas as atividades que envolvem reagentes volateis, ex. HCI, sugiro descrever uma nota
de rodapé alertando sobre a importancia em desenvolver o experimento na capela.

9- Na pagina 48, procedimento 1, acrescentar o uso de um cadinho de porcelana para recolher
os residuos da queima do magnésio, ja que este libera muita energia em combustéo.

10- Em todos os experimentos percebo que sdo bem tradicionais, sugiro que traga pelo menos
questdes investigativas apds a pratica, caso contrario, apenas estara reproduzindo as varias
apostilas que séo utilizadas atualmente no Ensino Técnico.

11- A escala e forma de trabalho (volumes, reagentes e sequéncia) das atividades experimentais
estdo apropriados para atingir os principios dos 3R.

12- As atividades propostas favorecem o desenvolvimento de atitude consciente sobre o
tratamento e disposicdo de residuos, isso € evidenciado ao final de cada atividade

experimental.

e Professor de Quimica no Ensino Superior

O material apresentado foi escrito de forma clara e objetiva, bem elaborado. Dividido em 13
unidades, aborda os principais conceitos e procedimentos utilizados na analise quimica
qualitativa. Entre os aspectos positivos, destaca-se a inclusdo de questionarios no final de cada
capitulo (porém faltando em alguns), a disposi¢do dos residuos e a conscientizagdo da geracao
de menor quantidade de rejeitos, a elaboracdo do protocolo de reagentes. Por outro lado, ha
necessidade de revisao a respeito a ordem apresentada dos contetdos, por exemplo, o titulo da
Unidade 6 ¢ “O que ¢ Quimica Analitica?” fazendo a distingdo entre quimica analitica
gualitativa e quantitativa, sendo que na Unidade 4 ja foi realizada a analise por via seca. O titulo
da Unidade 1 “Conhecendo um laboratorio quimico” estaria indicando que esta ¢ a primeira
disciplina préatica desses estudantes, se for o caso estaria correto, se ndo sugiro modificar. Qual
0 objetivo de descrever balanca analitica? Os estudantes ja ndo possuem experiéncia ao respeito

da utilizacdo da balanca, da operacdo de pesagem? Os primeiros capitulos ficaram densos e
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talvez até repetitivo na apresentacdo dos materiais, 0s quais poderiam estar no apéndice caso
necessarios. Nao fica claro se este roteiro é uma versdo melhorada de uma pré-existente ou é
uma versao original, o nome do Colégio D. Jodo Becker € mencionado na pagina 19 sob o
subtitulo “Descarte de produtos quimicos”. Embora seja apresentada uma lista de livros nas
referéncias, ha pouca mencdo da utilizacdo ou adaptagdo dos mesmos, esse cuidado é
importante visto que a maioria das rea¢@es ja vem sendo utilizadas ha muito tempo. Recomendo
evitar utilizar fontes como sites comerciais (as imagens de aquecedores, agitadores, bico de
Bunsen podem ser obtidas no proprio Instituto de Quimica — UFRGS) ou apostilas quando

existem livros e artigos publicados.

e Professor de Escola Técnica em Quimica

1. Ndo que me lembre. No entanto, envio em anexo, um arquivo em trés partes contendo
observac@es diretamente na apostila.

2. De uma maneira geral, algumas vezes sdo mencionados termos ou conceitos sem a referida
explicitacdo do que é. Assinalei durante a leitura e encontram-se nos arquivos em anexo. Como
ndo ha informacao se este seria o Unico material que os alunos teriam acesso, fiquei na duvida
de como seria executado na pratica esta proposta. Por exemplo, em nenhum momento apareceu
no texto a diferenca entre fenémeno fisico e fendmeno quimico, no entanto, pedia para os alunos
diferenciarem. Como € tratado o conceito de Equilibrio Quimico e a sua relagdo com a marcha
analitica.

3. Por vezes, achei o texto longo e com muitas informacdes (Unidade 1). Por outras, de dificil
entendimento. E, por outras, um pouco repetitivo. As vezes senti falta de uma figura para
auxiliar na visualizag&o do que estava sendo explicado. Assinalei durante a leitura e encontram-
Se N0S arquivos em anexo.

4. Tem partes que ndo precisariam avancgar tanto (como as nogdes de toxicologia) e outras,
como a parte de calculos envolvendo os equilibrios quimicos, ndo foram apresentadas. Nem
com exemplos.

5. Sim, a escala é apropriada. Ou seja, a REDUCAO esta contemplada. J4 a REUTILIZACAO
e a RECICLAGEM dos residuos gerados nao foram mencionadas.

6. Poderia explorar mais questdes sobre o tema. Por exemplo, descrever uma situagao-problema
contendo um residuo a ser destinado corretamente. Pedir para que o aluno sugeria uma forma

de descarte e/ou tratamento para neutralizar o impacto ambiental. Na verdade, esta colocada na
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apostila apenas a disposicdo dos residuos, apés a realizacdo do experimento. Nao é comentado
nada (que eu me lembre) sobre como sera realizado a tratamento. E importante que o aluno
técnico saiba o que sera feito futuramente com o residuo que ele esta gerando na pratica. Como

disse anteriormente, a reutilizacao e a reciclagem dos residuos gerados nédo foi abordada.

e Técnico em Quimica

1. Sugestoes final da folha.

2. Na Unidade 5 aparece Cuidados e OrientacGes Gerais que devem ser utilizadas em todas as
praticas. Nas praticas anteriores ndo aparece esse topico.

3. Sim.

4.Sim.

5. Sim, pois muitos experimentos usam gotas em vez de mL.

6. Sim. Gostei do modo como aparece ao final de cada experimento o descarte.

- Poderia ter a figura cléassica de alunos dentro do laboratério ilustrando procedimentos certos
e errados.

- Mesmo que ja tenha sido explicado no texto-teorico, ler novamente antes da préatica é bom.
Logo utilizar o topico 5.1 Cuidados e Orientagdes gerais na Unidade 4 também.

- Poderia ter mais espaco no poligrafo para escrever as observacoes e as reacoes.

- Na parte que fala da balanca analitica exemplificar com figuras. Balanca analitica

- Classificacdo dos extintores e para tipo de incéndio. Importante falar de Na metalico e agua

como exemplo.





