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Apresentacao

Este livro foi preparado para atender aos componentes
curriculares Laboratério de Quimica Inorgdnica (LQIl) e Quimica
Geral e Inorgdnica (QGI) dos cursos de Licenciatura em Quimica e
Técnico em Quimica ofertados pelo Instituto Federal de Brasilia.
Foram propostos 10 roteiros de aulas praticas, incluindo alguns temas
especificos de quimica inorganica, e também aqueles que sempre
devem nortear o trabalho pratico, tdao importante no mundo da
quimica: as normas de seguranca e o conhecimento de vidrarias.

Buscou-se trabalhar temas iniciais como a reatividade de
metais dos grupos 1 (alcalinos) e 2 (alcalinos-terrosos) e a sintese
de hidrogénio. Foram ainda incluidas praticas que exemplificam
outros grupos da tabela peridédica, como o grupo do aluminio e o
dos halogénios, e também uma pratica que trabalha o tema dureza
da dgua. Por fim, propusemos duas praticas que ilustram a sintese
de complexos. Todas as praticas permitirdo construtivas discussdes
sobre a quimica, possibilitando relaciona-las com o dia a dia do
aluno. Acreditamos que isso colabora de maneira significativa para
conquistar o interesse do estudante, além de favorecer o processo de
aprendizagem.

Esta obra, dedicada a estudantes de diferentes niveis de
ensino, foi construida com o devido rigor técnico, o qual permitira
o desenvolvimento de habilidades basicas no contexto da quimica
inorganica.

Desejamos que este material possa auxiliar no desenvolvimento
e na discussao das aulas praticas aqui propostas.



INTRODUGAO AO LABORATORIO DE QUIMICA INORGANICA: NORMAS E
PROCEDIMENTOS DE SEGURANCA

—— Objetivos

a) Conhecer algumas normas de seguranca de laboraté-
rio;

b) Identificar potenciais fontes de acidentes comuns em
laboratério;

¢) Tomar conhecimento de medidas de prevencao de aci-
dentes em laboratério.




" Normas de Seguranca

experimenta¢ao é uma atividade constante no dia a dia do profissional

da drea de quimica e das outras diversas areas que fazem do laboratério
um verdadeiro campo de provas. No laboratério sao desenvolvidas aulas
praticas das diversas modalidades (quimica, biologia, ciéncias da saude e
outras), além de ser o local de pesquisas, em varios niveis de conhecimento.

Os laboratérios de ensino e de pesquisa sao lugares de trabalho que
geralmente nao apresentam riscos; no entanto, essa ideia esta associada a
postura das pessoas que utilizam aquele espaco. Isso significa que medidas
simples de conduta e precaucao devem ser tomadas. Outro aspecto
importante inerente a seguranca em laboratério é a sua prépria estrutura, que
deve possuir uma arquitetura adequada para o fim a que se destina.

Os acidentes em laboratérios ocorrem frequentemente em virtude
da pressa excessiva na obtencao de resultados ou por desconhecimento
dos processos envolvidos em um experimento. A manipulagao incorreta de
produtos quimicos, por exemplo, pode acarretar acidentes e possiveis danos
para si e para os demais que trabalham no laboratério.

Os profissionais, pesquisadores e estudantes devem, portanto, adotar
sempre uma atitude atenciosa, cuidadosa e metddica, consciente, inclusive,
das atividades paralelas que porventura ocorram a sua volta e se prevenirem
contra perigos que possam surgir do trabalho de outros, assim como do seu
préprio. Além disso, os envolvidos devem concentrar-se no trabalho e nao
permitir qualquer distracao durante a realizacao de experimentos e, da mesma
forma, ndao devem distrair os demais enquanto desenvolvem trabalhos no
laboratério.
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| Aspectos de seguranca vincula-

P

-
=
=
w
=
oc
w
o
>
]
<C
Y
=
<
)
o
©)
=
<
Y
=
)
o)

12

dos ao trabalho de laboratorio

m um laboratério de quimica, as atividades podem envolver reacbes com

desprendimento de gases toxicos, reacdes com liberagao de significativa
quantidade de calor ou até mesmo riscos de explosao. Um dos parametros de
seguranca de ordem pessoal é a utilizacao de EPIs (Equipamentos de Protecdo
Individual), que podem garantir a prote¢ao total do individuo ou minimizar os
efeitos de um acidente que porventura ocorra no laboratério.

E importante considerar ainda que a seguranca de ordem pessoal
dependera de outros fatores ou cuidados que devem ser tomados na pratica
do dia a dia, tais como:

01. Ao permanecer no laboratério, mantenha sempre portas e
janelas abertas. Isso permitira maior ventilagcao. Além desse aspecto,
os laboratérios nao devem possuir cortinas ou qualquer outro material
que seja combustivel, em funcao do potencial risco de incéndio;

02. Trabalhar com seriedade, atencéo, calma e evitar brincadeiras. E
importante estar preparado para cada aula, fazendo a leitura prévia
da aula e da fundamentacao tedrica relacionada. O planejamento do
experimento pode indicar possiveis riscos na hora de sua execucao;

03. Os protocolos de préticas devem ser seguidos. Faca apenas as
experiéncias indicadas nos roteiros das praticas. Nao faca misturas
de reagentes por sua propria iniciativa. Isso pode ser perigoso, pois,
muitas vezes, o aluno pode nao estar preparado para possiveis reagdes
gue venham acontecer;

04. Informe-se sobre as caracteristicas dos produtos quimicos na
FISPQ (Ficha de Informacgdes de Seguranca de Produtos Quimicos) e
em bibliografias especificas;



05. Informe-se sobre os procedimentos operacionais padrao (POP)
dos equipamentos antes de usa-los. Nao use equipamentos sem
autorizacao ou sem treinamento;

06. Tenha ciéncia da localizacdo e do uso dos acessérios e dos
equipamentos de protecao (luvas de PVC, mascara e 6culos de
seguranga, mascara contra gases, extintores de incéndio, chuveiro de
emergéncia, lavador de olhos);

07. Eobrigatério o uso de roupas adequadas, como calcas compridas,
sapato fechado e demais EPIs. O avental (jaleco), de preferéncia de
algodao, deve ser longo, fechado e de mangas compridas;

08. Pessoas que tenham cabelos longos devem manté-los presos
enquanto estiverem realizando experimentos no laboratério;

09. As lentes de contato, sob vapores corrosivos, podem causar
lesbes aos olhos. Use sempre 6culos de seguranca;

10. Nao é permitido se alimentar, beber ou fumar nos laboratoérios;

11. Evite contato de qualquer substancia com a pele (evite passar os
dedos naboca, nariz, olhos e ouvidos). Se alguma substancia cair na sua
pele, lavar imediatamente com bastante dgua. Seja particularmente
cuidadoso quando manusear substancias corrosivas como 4acidos e
bases concentrados;

12. Nunca tente sentir o sabor de algum produto quimico ou solucao;

13. Quando for testar um produto quimico pelo odor (por exemplo:
amonia), nao coloque seu rosto diretamente sobre o recipiente que
o contém. Em vez disso, com a sua mao, desloque um pouco dos
vapores que se desprendem do recipiente em direcdo ao seu nariz;
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14. Nao deixe vidro quente em local onde possam pega-lo
inadvertidamente;

15. S6 deixe sobre a mesa o bico de gas aceso quando estiver sendo
utilizado;

16. Tenha cuidado com os reagentes inflamaveis. Ndo os manipule
em presenca de fogo;

17. Use somente materiais em perfeito estado de conservacao.
Vidrarias com rachaduras podem significar risco para o manipulador;

18. Nao coloque sobre as bancadas quaisquer materiais estranhos
ao experimento, tais como bolsa, blusas, livros etc. Uma bancada
desorganizada pode ser um fator que contribui para riscos de
acidente;

19. Ao sair do laboratério, todos os equipamentos utilizados devem
ser verificados quanto a sua integridade e quanto a necessidade de
serem desconectados da rede de energia;

20. Ao término dos trabalhos em que houve aquecimento, feche
com cuidado as torneiras de gas a fim de evitar escapamento;

21. Nao jogue nenhum material sélido dentro da pia ou nos ralos,
mas sim nos cestos de lixo. O laboratério devera ter uma conduta
de gerenciamento de residuos solidos e liquidos. Os residuos
de solventes de reacdes e de evaporadores rotativos devem ser
colocados em frascos apropriados para descarte, devidamente
rotulados. Evite misturar os solventes. Os residuos aquosos acidos
ou basicos devem ser neutralizados antes do descarte, e sé entao
descartados. Para o descarte de metais pesados, metais alcalinos e de
outros residuos, consulte antecipadamente a bibliografia adequada.
Vidros quebrados ou trincados devem ser descartados em local
apropriado;



22. Nunca abra frascos de reagentes sem antes ler o rétulo;

23. Todas as experiéncias que envolvem a liberacdo de gases ou
vapores téxicos devem ser realizadas na camara de exaustao (capela).
A capela possui um sistema préprio de exaustao, lancando os vapores
toxicos ao ambiente externo por meio de sistema de tubulacao;

24. Cuidado para nao se queimar ao utilizar nitrogénio liquido;

25. Ao realizar a manipulacdo de liquidos, nunca os pipete com a
boca. Ao pipetar, use sempre pera ou materiais adequados para tal
finalidade;

26. Uma porcao qualquer do reagente retirada do frasco de estoque
jamais poderd retornar ao mesmo frasco. O aluno devera aprender a
estimar a quantidade que necessita, para evitar desperdicios, retirando
dos frascos apenas as aliquotas necessarias dos reagentes. Esse simples
procedimento evita contaminagdes indesejadas e desperdicio;

27. Sempre que for diluir um &cido concentrado, adicione-o
lentamente (e sob agitacao) sobre a d4gua, e nunca faca o contrario.
Esse tipo de diluicao ocorre com significativa liberagao de calor. Em
alguns casos, recomenda-se a utilizacao de banho de gelo para a
diluicdo de 4cidos;

28. No caso de reagentes sélidos, uma espatula usada para retirar
um reagente de um frasco sé podera ser usada, para manipulacao de
outro reagente, apds perfeitamente lavada e seca;

29. No caso de reagentes liquidos, nao introduzir pipetas, conta-
gotas etc. nos frascos que os contém. Verta o reagente liquido a ser
medido no recipiente em que ele serd usado, ou entao em um béquer
limpo e seco, para ser transferido ou pipetado;
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30. Quando estiver manipulando frascos ou tubos de ensaio, nunca
dirija a sua abertura na sua direcao ou na de outras pessoas. Ha o
risco do material em aquecimento projetar-se na dire¢cao apontada e
atingi-los;

31. Limpe imediatamente qualquer derramamento de reagentes. No
caso de acidos e bases fortes, o produto deve ser neutralizado antes
de proceder a limpeza;

32. As valvulas dos cilindros devem ser abertas lentamente com as
maos ou usando chaves apropriadas. Nunca force as valvulas com
martelos ou outras ferramentas, nem as deixe sobre pressao quando
o cilindro nao estiver sendo usado;

33. Certifique-se da tensdo de trabalho dos equipamentos antes
de conecta-los a rede elétrica. Quando nao estiverem em uso, 0s
aparelhos devem permanecer desconectados;

34. Aoiniciar o trabalho no laboratério, informe-se sobre a localizacao
e uso dos seguintes itens:

a) extintores de incéndio: verifique de que tipo sdo. Lembre-se
de que existem extintores destinados a diferentes tipos de incén-
dios;
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b) caixa de primeiros socorros: certifique-se quanto aos tipos de
medicamentos existentes. Monitore os prazos de validade dos medi-
camentos estocados na caixa de primeiros socorros;

C) mascaras contra gases: certifique-se da existéncia e da quali-
dade dos filtros adequados a sua utilizacao;

d) chave geral de eletricidade: é importante saber desliga-la em
caso de necessidade;

e) lavador de olhos e chuveiro: identifique os mais préoximos e
certifique-se de seu pleno funcionamento;

f) saidas de emergéncias.
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35. Ao se retirar do laboratorio, verifique se ndo ha torneiras (agua ou gas)
abertas. Ao final de cada aula, lave as maos.

" Sinalizac3o de periculosidade em
laboratorio

fim de responder a necessidade de informacgdes rapidas com relacdo aos

riscos associados as substancias quimicas, ou equipamentos utilizados em
laboratério, foram estabelecidos simbolos especificos que sao adicionados aos
rétulos dessas substancias ou estrategicamente anexados ao laboratorio. A seguir,
estdo explicitados alguns simbolos que representam sinais de alerta com relagao a
seguranca em laboratério.

Simbolos utilizados para identificacao e adverténcia
com relacao a seguranca em laboratorio

Risco de explosao Material radioativo Material oxidante
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Material nocivo Material inflamavel Liquido corrosivo
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Material nocivo ao Material toxico Risco biolégico

ambiente
Risco de descarga Caixa de primeiros Obrigatoria a utili-
elétrica SOCOrros zacgao de luvas

<
|—
P
[T,
=
[a's
w
[a
>
i
<C
Y
=z
<C
)
[a's
@)
=
<
Y
=
)
o

18



lﬂ Atividades

1. Os incéndios podem ser classificados de acordo com os materiais
que lhes deram origem:

Incéndios classe A: causados por plasticos, madeiras, tecidos etc,;

Incéndios classe B: causados por liquidos inflamaveis (solventes em
geral);

Incéndios classe C: causados por equipamentos elétricos;

Incéndios classe D: causados por materiais piroféricos.

Considerando os tipos de incéndios elencados acima, fagca uma pesquisa
sobre os tipos de extintores de incéndio adequados para cada caso.

2. A contaminacdo por substancias quimicas pode gerar graves riscos
a saude. Nesse sentido, quais procedimentos devem ser tomados em
caso de:

a) contaminagdo com os metais chumbo, cobre e mercurio?

D) ingestao acidental de acido?

) ingestao acidental de base?

3. Em quais situacoes é recomendado o uso de aparelhos
confeccionados em porcelana?

4. Como deve ser realizada a limpeza do material utilizado no
laboratério?
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5. Quais EPIs devem ser utilizados durante a permanéncia no
laboratério?

6.0 que éum POP? Qual aimportancia do estabelecimento de POPs em
um laboratério? Proponha um POP para uso de uma balancga analitica.
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RECONHECIMENTO DE MATERIAL DE USO COMUM EM LABORATORIO
DE QUIMICA INORGANICA

L] [ ]
—— Objetivos
. Reconhecer os equipamentos e os utensilios disponiveis no laboratério
de quimica inorganica, assim como identificar suas respectivas fungoes.

Introducao

Os equipamentos e utensilios utilizados em um laboratério de quimica
constituem-se, em geral, basicamente de materiais de vidro, porcelana e
polietileno. O emprego e o manuseio adequados sao indispensaveis para
evitar nao s6 acidentes, mas também perdas ou danos aos instrumentos
(BELLATO et al., 2000).

A composicao do material de uso geral em laboratério podera estar
vinculada ao tipo de experimento a que se propde. Os materiais de vidro
borossilicato, por exemplo, sao os mais utilizados por serem quimicamente
inertes, normalmente nao ocasionando problemas com reacbes que
poderiam ocorrer com o material que eles contém. E importante considerar
ainda que os vidros borossilicatos sao resistentes a corrosao por acidos ou
bases. Ressalta-se apenas a sua reacdo com o 4acido fluoridrico e o acido
fosférico, e com algumas bases muito fortes.

Esta aula pratica sera dedicada ao reconhecimento de equipamentos e
materiais a serem utilizados em um laboratério de quimica inorganica. Trata-
-se de uma importante etapa na construcao e integracao de conhecimentos,
uma vez que podera contribuir para o melhor aproveitamento das aulas e
proporcionar aos estudantes mais seguranga na execucao dos experimentos.




@ Procedimento

Identifique, localize e descreva a funcao e a utilidade dos utensilios que
podem ser utilizados no laboratério de inorganica, completando o quadro a
seqguir:

Quadro 1. Identificacdo e funcao de utensilios utilizados no laboratério

Descricao Funcao

Almofariz com pistilo

Balanca analitica

Balao de destilacao

Balao de fundo chato

Balao de fundo redondo

Balao volumeétrico

Banho-maria

Bastao de vidro

Béquer
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Bico de Bunsen

Bomba de vacuo

Bureta

Cadinho

Coluna de Vigreaux

Condensador reto

Dessecador

Erlenmeyer

Espatula

Frasco ambar




Funil de Biichner

Funil de separacao

Funil simples

Garra

Kitassato

Luva de amianto

Pera

pHmetro

Picnometro

Pinca de madeira
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Pinca metalica

Pipeta de Pasteur

Pipeta graduada

Pipeta volumétrica

Pisseta ou frasco lavador

Placa de Petri

Proveta
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Suporte universal

Tela de amianto

Termometro
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Tripé

Tubo de ensaio

Vidro ou fundo de relégio

V] Atividades

1. Estabeleca a diferenca entre pipeta graduada e pipeta volumétrica.
Especifique as finalidades de cada uma.

2. A limpeza do material de laboratério, apds sua utilizacao, deve
tornar-se um habito, o que permite o bom andamento de experimentos
subsequentes, evitando contaminagdes. Considerando esse aspecto,
faca uma pesquisa sobre algumas substancias quimicas que sao
utilizadas na limpeza de vidrarias.

3. Nesta aula reconhecemos algumas vidrarias que sdo utilizadas no
processo de filtracdo. Considerando seus conhecimentos nese assunto:

a) Faca a distincao entre filtracdo simples e filtracdo a vacuo. Es-
guematize cada uma dessas situagoes e diferencie as finalidades de
cada uma;
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b) Indique os fatores que podem interferir no processo de filtracao.
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4. A filtracdo é um processo de separacao no qual podemos utilizar
papel de filtro, algodao, placa de porcelana porosa e outros materiais.
No dia a dia do laboratério de quimica inorganica, filtracdes com
papel de filtro sdo bem comuns. Verifique os diferentes tipos de papel
de filtro que se encontram no laboratério. Apds esse reconhecimento,
faca uma pesquisa sobre os diferentes tipos de papel e exemplifique
suas aplicabilidades.

Anotacoes
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SINTESE E CARACTERIZACAO DE GAS HIDROGENIO

—— Objetivos

a) Obter gas hidrogénio a partir de reacées envolvendo
acido e base;

b) Diferenciar o hidrogénio atémico do gas hidrogénio a
partir de suas propriedades.

Introducao

O hidrogénio é encontrado na natureza em sua forma mais
estavel como molécula diatdbmica, sendo este um gas de baixa
densidade. Trata-se de um gas incolor, inodoro e muito pouco
soluvel em agua. A ligacao covalente caracteriza a formagao do
H,, com energia de ligagdo da ordem de 436 kJ/mol.

Um método comum de se obter o gas hidrogénio em
laboratério é a partir de reagdes de metais com acidos diluidos
ou com aluminio e uma base, conforme reacdes representadas
na pagina seguinte:




2Me(,) + H,50,q) = Me,50,5q) + Hy(q) (1)

2A|(S) + 2 NaOH(aq) + 6H20 — 2Na[AI(OH)4] + 2H2(g) (2)

(aq)

Neste momento, é importante considerar que o metal representado
na equacao (1) deve ter reatividade suficiente para deslocar o hidrogénio do
acido. Um metal tipicamente utilizado é o zinco. Ja no segundo caso, na reacao
(2), devera ser utilizada uma base forte, com metais alcalinos, o que resultara
na formacao de um complexo e de gas hidrogénio.

Outros processos sao utilizados para obtencao de hidrogénio, como
0 aquecimento de coque (carbono) e vapor de agua a altas temperaturas,
ou ainda a reagcao com hidretos salinos e dgua, ou até mesmo as reacdes de
eletrélise da 4gua ou de bases fortes, como NaOH e KOH. A desvantagem do
processo de obtencdo do hidrogénio por eletrélise é o fato de esse tipo de
procedimento gastar quantidade significativa de energia.

1 Material e reagentes
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m Material <= Material - Reagentes
Suporte universal 1 Barbante (3 m) 2¢g Mg(pé)
1 Balanca analitica 2 Palito de madeira 2g Al (4 anulado) d
2 Garra para balédo 2 Suportes 40 mL H,SO, (2 mol.L")
1 Caixa de féosforo 5 Tubos de ensaio 10mL | KMnO, (0,1 mol.L")
2 Pipeta graduada de 10 mL 2g Mg,
1 Funil de separacao 40 mL NaOH (2 mol.L")
2 Baldo de fundo chato de 500 mL 109 Zn (granulado)
2 Balao de aniversario - -
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&I Procedimentos

1 Obtencao de hidrogénio a partir da reacao de
acidos com metais

a) Pese 2 g de magnésio em po6 e transfira para um balao de fundo
chato de 500 mL (reator);

b) Coloque 20 mL de acido sulftrico (H,SO,) 2 mol.L" em um funil de
separacao;

C) Deixe gotejar o H,SO, sobre o0 magnésio e recolha o gas desprendi-
do em um baldo de aniversario;

Observacgao: Nesta etapa, assim que o H,SO, for completamente
adicionado, conecte o baldo de aniversdrio na via de saida do balédo
reator. Verifique a existéncia de vazamentos.

d) Apés o término da reacédo, desconecte o baldo de aniversario do ba-
ldo reator sem que o hidrogénio produzido seja liberado ao ambiente;

e) Prenda o baldao contendo hidrogénio em um barbante de aproxi-
madamente 3 m de comprimento. Se o teto for baixo, ndo realize o ex-
perimento dentro do laboratério. Solte o baldo ao ar livre, prendendo-a
pela ponta do barbante;
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F) Coloque fogo na ponta de um palito de madeira grande (aproxima-
damente 1 m de comprimento). Quando estiver com uma boa chama,
aproxime (ndo encoste) o fogo ao balao.

s

CUIDADO: E preciso que todos estejam longe do baldo e

que estejam prevenidos de que havera um forte ruido de-
vido a explosao.
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2 Obtencao de hidrogénio a partir de bases com
metais

a) Repita os procedimentos (a), (b), (c) e (d) do item anterior, substi-
tuindo o magnésio por aluminio e o acido sulfarico diluido por hidréxido
de sédio 2 mol.L'";

b) Reserve o hidrogénio produzido, que sera utilizado na etapa a se-
guir.

5 Diferenciacao entre o hidrogénio atémico e o gas
hidrogénio

a) Coloque em um tubo de ensaio 15 mL de solucao de acido sulfuri-
co 2 mol.L" e adicione 5 gotas de solucao diluida de permanganato de
potassio (KMnO,);

b) Agite a solugao e a divida em trés tubos de ensaio:

Tubo 1 - adicionar o zinco;

Tubo 3 - controle.
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) Observe e anote os resultados:
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<< Questionario

1. Vimos que o hidrogénio pode ser obtido a partir de reacdes
de metais com acidos diluidos. Quais outros metais poderiam ser
submetidos a reacdao com acido diluido e que também produziriam
hidrogénio?

2. Existem restricdes quanto ao tipo de acido usado na obtencdo de
hidrogénio? Por qué?

3. Escreva e classifique as equacdes quimicas correspondentes as
reacoes de obtencao do hidrogénio realizadas nesta aula.

4. Qual a massa de magnésio deve ser utilizada para reagir totalmente
20 mL de acido sulfarico 2 mol.L" ?

5. Qual o volume de HCI deverd ser utilizado para reagir
completamente 500 g do minério de zinco com 90% de pureza?

6. Qual a massa de aluminio necessaria para reagir totalmente com
20 mL de hidroxido de sédio 2 mol.L' ? Qual o volume de hidrogénio

obtido nas CNTP, nessa reacao?
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DUREZA TEMPORARIA E DUREZA PERMANENTE DA AGUA

—— Objetivos
a) Verificar os efeitos da presenca, em 4agua, dos cations
magnésio e calcio, sob a forma de alguns sais;

D) Reconhecer as diferencas entre a dureza temporariae a
dureza permanente da dgua.

—— Introducao

Aaguaduraéidentificada pela presencadeions calcio e ions magnésio e pode promover
a deposicdo de calcdrio nas canalizacdes, provocando entupimento. A dgua dura tem
ainda como caracteristica a dificuldade de formacao de espuma ao se utilizarem sabdes.
Sob o ponto de vista sanitario, as dguas duras nao apresentam grandes inconvenientes.

A presenca de bicarbonatos ou carbonatos de magnésio e/ou calcio em agua
caracteriza sua dureza temporaria. Trata-se de uma dureza temporaria devido a existéncia
de procedimentos que minimizam seu efeito. O mecanismo envolvido na eliminacao
dessa dureza € a expulsao de CO, realizada por aquecimento. Os bicarbonatos presentes
se decompdem em carbonatos, sendo precipitados na forma de carbonato de calcio,
facilmente removido por filtracéo.

A dureza permanente da agua se caracteriza pela presenga dos cations calcio e/ou
magnésio em ions nitrato, cloreto, sulfato, entre outros, e é dessa forma conhecida, uma
vez que a fervura nao é suficiente para minimizar seu efeito. Nesse caso, a dureza da agua
podera ser eliminada por meio da utilizacdo de resinas de troca i6nica, onde os ions Ca
e Mg?* sdo substituidos por ions Na*. Alternativamente, a dureza da dgua também pode
ser eliminada por meio da formacdo de sais complexos, pela adicao de fosfatos.




1] Material e reagentes

Quant.  Material Quant. Material Quant. Reagentes
3 Funil 2 Pipeta graduada de 10 mL TmL Fenolftaleina
1 Vidro de relégio 1 Pin¢a de madeira 19 CaCo,
6 Béquer de 250 ml 4 Papel de filtro 10 mL Na,CO, 10% (m/v)
1 Bico de Bunsen 1 Proveta de 100 mL 39 Sabao :
2 Espatula 1 Fosforo 30mL MgsO, (0,1 mol.L")
1 Balanga analitica 3 Papel de filtro 3 gotas Detergente
9 Tubo de Ensaio de 18/2,5 cm 200 mL Agua destilada

&1 Procedimentos

1 Dureza temporaria

a) Pese em um vidro de relégio 1 g de carbonato de calcio (CaCo,) em
po e coloque em um béquer de 250 mL contendo 100 mL de dgua des-
tilada;

<
>
[S)
<
<
[a)
L
|_
z
L
e
<
=
[a's
L
(o
<
N
L
[a's
-
=)
Ll
<
oc
<
[a's
o
[a 8
=
L
=
<
N
L
[a's
>
&)

b) Adicione, em seguida, 5 gotas de fenolftaleina;

) Borbulhe gas carbonico durante 5 minutos com auxilio de uma pipe-
ta graduada de 10 mL;

d) Filtre e transfira 10 mL do filtrado para o tubo de ensaio | e 5 mL para
o tubo de ensaio ll;

e) Aqueca o tubo de ensaio | durante 5 minutos (ou até reduzir a me-
tade do volume);
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F) Deixe esfriar e filtre em seguida;
g) Transfira o novo filtrado para o tubo de ensaio lli;

h) Coloque 1 g de sabdo em cada um dos tubos de ensaio Il e Il e agite
vigorosamente. Observe e anote.

2 Dureza permanente

a) Transfira 15 mL da solugao de sulfato de magnésio (MgS0O,) 0,1 mol.L"!
para o tubo IV;

b) Repita o procedimento anterior adicionando a solugao no tubo V,
C) Adicione, ao tubo 1V, 5 mL de carbonato de sédio (Na,CO,) a 10% (m/v);
d) Filtre e transfira o filtrado para o tubo VI;

e) Coloque 1 g de sabao em cada um dos tubos de ensaio V e VI e agite
vigorosamente. Observe e anote;

F) Repita esse procedimento utilizando, em vez do sabao, 4 gotas de de-
tergente. Observe e anote.



lQ Atividades

1. Qual a formula estrutural do sabdo, considerando-o como
um estearato de sodio soluvel (constituinte do sabao)? Cite duas
desvantagens na sua utilizacao em comparacgao ao detergente.

2.0 que é um trocador idnico? Qual a aplicacao desses trocadores em
processos de purificacao de agua?

3. Qual é o significado do termo “adgua dura”?

4. Quais as principais diferencas entre as propriedades da agua
dita “temporariamente dura” e as propriedades da agua dita
“permanentemente dura”?

5. Descreva os processos utilizados neste experimento, mostrando
todas as equacgoes.
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REATIVIDADE E PROPRIEDADES DOS METAIS ALCALINOS

—— Objetivos

a) Avaliar a reatividade dos metais alcalinos;

D) Verificar as reacbes de alguns ions metalicos com hi-
droxido de sédio (NaOH).

Introducao

Os metais alcalinos apresentam alta reatividade em meio
aquoso. Tal fendbmeno se deve a forte eletropositividade desses
elementos quimicos e pode ser exemplificado a partir da reacdo
do s6dio em contato com a agua, como segue:

2Na(5) + 2H20(|) — 2Na+(aq) + ZOH_(aq) + HZ(g)

Os metais alcalinos compreendem Li (litio), Na (s6dio), K
(potassio), Rb (rubidio) e Cs (césio), e a abundancia relativa desses
metais na crosta terrestre é bastante diversificada, tendo o sédio
a maior representatividade. Os metais alcalinos formam ainda
hidroxidos e éxidos fortes e estaveis.

As fontes dos metais alcalinos sdao geralmente minerais ou
sais. A tabela que se segue demonstra a origem de alguns metais
alcalinos:




Quadro 2. Fontes de alguns metais alcalinos

Metal Exemplo de fonte de obtencao

Litio LiAl(SiO.), - Espoduménio
Sadio NacCl - Cloreto de sédio (sal-gema)
Potassio KCI - Cloreto de potassio (silvita)

Devido a elevada reatividade desses metais, eles devem ser armazenados
em liquidos apolares e com baixa reatividade, como tolueno ou querosene. Os
metais alcalinos sao 6timos condutores de eletricidade, possuindo um elétron
(s1) fracamente ligado ao nucleo. Eimportante considerar ainda que os metais
alcalinos reagem prontamente com o ar, perdendo o seu brilho tipico, com
consequente formacgao de 6xidos.

WX Material e reagentes
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Material Quant. Reagentes
1 Béquer de 250 mL 5mL CoCl,- 1 mol.L™
3 Béquer de 50 mL 5mL NiSO, - 1 mol.L™
1 Proveta de 50 mL 5mL CuCl, - 1 mol.L!
1 Pinca 5mL AICL, - 1 mol.L"!
1 Vidro de relégio 5mL MgCl, - 1 mol.L™
10 Tubo de ensaio 5mL CaCl, - 1mol.L™
1 Bastao de vidro 5mL FeCl, - 1 mol.L™
1 Espatula 2mL Fenolftaleina
6 Pipeta volumétricade5mL | 20 mL NaOH -2 mol.L™’
1 Pipeta volumétrica de 2 mL 59 Sodio metalico (Na)
1 Balanca analitica 10mL Alcool etilico
1 Tesoura 2g Litio e potassio metalicos

- 43
Pratica 05




@I Procedimentos

1 Parte | - Reatividade do sédio, litio e potassio
metalicos

a) Retire um pedaco de sédio do frasco de estocagem e corte-o em 3
pequenos fragmentos;

b) Coloque 25 mL de dgua destilada em um béquer de 50 mL e adicio-
ne 3 gotas de fenolftaleina. Em seguida, adicione, um a um, os pequenos
fragmentos de sédio cortados no item anterior. Observe e anote os re-
sultados;

]
(CUIDADO: Nao permaneca muito perto.)

) Repita os procedimentos anteriores (a e b) trocando o sédio por litio
metalico;

d) Repita os procedimentos anteriores (a e b) trocando o soédio por
potassio metalico;
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e) Em um béquer de 50 mL, adicione 10 mL de alcool etilico. Em segui-
da, adicione, um a um, os pequenos fragmentos de sédio cortados em
(a). Observe e anote os resultados;

F) Adicione 125 mL de 4gua destilada em um béquer de 250 mL;
g) Preencha, também com agua destilada, um tubo de ensaio;

h) Corte um pedacinho de sédio, coloque no tubo de ensaio e inverta
rapidamente esse tubo no béquer. Observe a formacao do gas hidrogé-
nio, aumentando a pressao sobre a superficie da agua, fazendo com que
a coluna liquida baixe de nivel.
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2 Parte Il - Reatividade de alguns cations em NaOH

a) Transfira 5 mL de cada uma das solucées de MgCl, CaCl,, FeCI3,
CoCl,, NiSO,, CuCl, e AlCI, para sete tubos de ensaio, respectivamente;

b) Em seguida, adicione 2 mL de solu¢do de NaOH 2 mol.L"' em cada
tubo de ensaio;

) Observe e anote.

V] Atividades

1. Por que se deve evitar o contato direto entre o sédio metalico e a
pele?

2. Escreva a equacdo quimica que representa a reacao entre o sédio
e o alcool etilico.

3. Por que nao é aconselhavel utilizar pedacos grandes de sédio
metalico durante o experimento?

4. Escreva as reacdes quimicas entre o NaOH e os diversos sais
utilizados durante a execucao dos experimentos contidos no item a
da Parte Il
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5. Qual a quantidade de NaOH produzido a partir da reacao de 50 g
de sédio em agua?

6. Qual o volume (nas CNTP) de hidrogénio produzido no item h da
Parte |, caso sejam utilizados 2 g de sédio metalico?

7. Escreva as configuragoes eletronicas dos ions metalicos Mg*, Ca?*,
Fe?*, Co*, Ni**, Cu** e AP+,
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CARACTERIZACAO E PROPRIEDADES DOS METAIS ALCALINOS TERROS0S

—— Objetivos

a) Verificar as reatividades dos metais alcalinos terrosos;

b) Comparar a solubilidade, em agua, de alguns compos-
tos formados pelos elementos do Grupo 2.

Introducao

O Grupo 2 da tabela periédica, conhecido como o grupo dos metais alcalinos
terrosos, é constituido por 6 elementos. As substancias simples formadas por
esses metais apresentam alta reatividade. No entanto, sdo menos reativos que as
substancias simples compostas por metais do Grupo 1. Essa diferenca pode ser
relacionada a algumas propriedades inerentes aos proprios atomos, como sua
energia de ionizacao e/ou seu raio.

O berilio, apesar de pertencer a esse grupo, apresenta comportamento
anémalo em relagdo aos demais, com tendéncia a formacao de ligacoes
covalentes portrés motivos: é extremamente pequeno, possui eletronegatividade
relativamente elevada e, como é situado no segundo periodo da tabela periddica,
seu nivel eletrénico mais externo comporta, no maximo, oito elétrons, de modo
que apresenta numero de coordenacao igual a quatro em muitos compostos
(LEE, 1999).

Entre as propriedades que diferenciam os elementos desse grupo, destaca-
se a reatividade em &gua. Calcio, estroncio e bario apresentam potenciais de
reducao semelhantes aos elementos correspondentes do Grupo 1 e reagem
facilmente com 4gua, formando gas hidrogénio e agua. J& o magnésio, com
potencial de reducao intermediario, pode liberar hidrogénio por decomposicao,
desde que em agua quente.




1 Material e reagentes

Quant. Material auant.  Material Quant. Reagentes
1 Pera de borracha 1 Pinca 2mL CaCI2 (0,1 mol.L™")
8 Tubos de ensaio 1 Lixa 2mL MgCl, (0,1 mol.L'")
4 Pipeta graduada de 1 mL 1 Tesoura 5mL NaOH (0,5 mol.L7)
2 Placa de Petri 2 Garra 5mL Na, SO, (0,1 mol.L'7)
1 Proveta de 25 mL 1 Béquer de 50 mL 2mL SrCI2 (0,1 mol.L™")
1 Tubo de vidro 1 Béquer de 250 mL 2mL BaCl, (0,1 mol.L"")
1 Bastéao de vidro 1 Pinca 200 mL Agua destilada
1 Proveta de 250 mL 1 Caixa de fosforo 19 Calcio e magnésio
1 Suporte universal 1 Vidro de relégio TmL Fenolftaleina (sol.)

W& Procedimentos

1 Reatividade do Ca e do Mg

a) Adicione 150 mL de dgua destilada em um béquer de 250 mL;

b) Monte um sistema contendo um tubo de vidro fixado por uma garra
a uma haste universal;

¢) Com auxilio de uma pinca, adicione um pedaco de célcio a partir do
tubo de vidro. Observacao: retire um pouco da camada superficial do
metal utilizando uma lixa;

v
O
n
o
[os
o
L
—
W
o
Z
4
<<
)
—
<
4
s
L
=
(Y]
o
(@)
(V2]
L
(@)
<
(@)
=
o
a
o
o
a
L
O
<C
(O
<
N
o
Ll
=
)
<
o
<
(Y

d) Aproxime uma chama da parte superior do tubo de vidro durante
a reacao;
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e) Adicione algumas gotas da solucéo alcodlica de fenolftaleina ao bé-
quer apos a reacao, agite a mistura com o bastao de vidro e anote as
observacgoes;

F) Repita os procedimentos anteriores substituindo o calcio por aproxi-
madamente 1 (um) centimetro da fita de magnésio.

2 Solubilidade dos hidroxidos e sulfatos derivados
de metais alcalinos terrosos

a) Adicione 1 mL de solu¢do de MgCl, a um tubo de ensaio. Faca o
mesmo com as solugdes de CaCl,, SrCl, e BaCl,;

b) Adicione, a cada um dos quatro tubos de ensaio mencionados no
item anterior, 1 mL de solu¢do de NaOH. Observe a diferenca de solubili-
dade dos compostos formados;

€) Repita os procedimentos a e b acima, substituindo a solucao de
NaOH pela solucao de Na,SO,.



._‘] Atividades

1. Descreva a reacdo entre o calcio e a agua e, a partir dessa reacao,
explique as evidéncias experimentais observadas.

2. Compare as reacoes de cdlcio e magnésio com a dgua e explique as
diferencas, caso existam.

3. Escreva as equacgoes que descrevem os experimentos dos itens b e
c do tépico 2 e complete a tabela abaixo, indicando a presenca ou nao
de precipitado:

Reagente NaOH Na,sO,

MgcCl,

Cacl,

SrCl,

BaCl,

4. Calcule a solubilidade em agua (9/100 mL) do Mg(OH),, sabendo
que seu Kps é 8,9 x 1072 nas condicdes experimentais.

5. A solubilidade do LiOH em &gua é 12,3 g/100 mL. Explique a
diferenca de solubilidade entre LiOH e Mg(OH).,.
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PROPRIEDADES DO ALUMINIO

Objetivos

a) Observar algumas propriedades do aluminio;

b) Notar o carater anfétero do aluminio e de seus com-
postos.

Introducao

O aluminio, objeto principal desta aula, estd localizado no
grupo 13 da tabela periodica. Esse grupo é constituido por
5 (cinco) elementos, os quais, com exce¢ao do boro, formam
substancias simples de carater metdlico.

As reagoes de aluminio metalico, sob condi¢ées ambientais,
sao consideradas lentas, uma vez que ha formacdao de uma
pelicula protetora de alumina em sua superficie. Entretanto, por
apresentar um carater anfotero, suas reagcdes com solugdes acidas
ou bdésicas ocorrem espontaneamente.

Esse metal pode ser obtido a partir da bauxita (6xido de
aluminio hidratado impuro). Seus principais produtores sao a
Australia (36%), a Guiné Francesa (17%), a Jamaica (10%) e o Brasil
(9%) (LEE, 1999).




W W Material e reagentes

Material Material Reagentes
1 Tesoura 1 Bastao de vidro 20 cm | Fita de aluminio
2 Béquer de 50 mL 3 Cotonete 1n(|)l? Agua destilada
1 Espatula de metal 2 Béquer de 25 mL 2mL Fenolftaleina
1 Balanca analitica 6 Tubo de ensaio 10 mL HCI [1:1 (v/v)]
1 Vidro de relégio 1 Estante (tubo de ensaio) | 10 mL | NaOH (2 mol.L")
1 Bastao de vidro 2 Cadinho grande 10mL HgCl,
1 Proveta de 25 mL 2 Cadinho pequeno 2g
2 Pipetas graduadas de 5 mL

HCR

Procedimentos

a) Corte um pedaco de fita de aluminio e observe o seu aspecto;

b) Deixe-o exposto ao ar por 10 minutos e observe se ha ou nao algu-

ma modificacado;

¢) Coloque o pedaco de aluminio em um béquer de 50 mL contendo
25 mL de agua destilada e 3 gotas de fenolftaleina;

d) Transfira um pedaco de aluminio para um tubo de ensaio e, em se-
guida, adicione 5 mL de solucao de acido cloridrico [HCI 1:1 (v/V)];

e) Coloque um pedaco de aluminio em outro tubo de ensaio. Adicione
5 mL de solucgao de hidroxido de sédio (NaOH 2 mol.L"). Observe e anote
as modificacdes ocorridas nos itens ¢, d e e;
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F) Pese 1 g de cloreto de mercurio(ll) (HgCL,), transfira para um cadinho
de porcelana pequeno e, em seguida, adicione algumas gotas de agua
de modo a formar uma pasta;

g) Com auxilio de um cotonete, umedeca outro pedaco de aluminio
(de aproximadamente 3 cm) com a pasta formada no item anterior e o
transfira para outro cadinho de porcelana;

h) Disponha de trés pedacos de aluminio, faca o mesmo procedimento
anterior e repita os tratamentos descritos nos itens ¢, d e e;

i) Coloque em um béquer de 25 mL uma ponta de espatula do sélido
branco obtido no item g e acrescente 25 mL de agua destilada e 3 gotas
de solucao de fenolftaleina;

J) Cologue em um tubo de ensaio parte do sélido branco formado no
item g. Acrescente 1 mL de solucao de HCI;

k) Cologue em um tubo de ensaio parte do sélido branco formado no
item g. Acrescente 1 mL de solu¢dao de NaOH. Observe e anote as modi-
ficagbes dos itens i, j e k.

] Atividades

1. Caso tenha notado a ocorréncia de reacbes nos itens ¢, d e e,
descreva as equacgbes quimicas que as representam.
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2. Explique a acao do Cloreto de mercurio(ll) (HgCl,) sobre o aluminio.

3. Escreva as equacbes quimicas que descrevem os resultados
observados no item h.

4. Quais diferencas podem ser observadas entre os experimentos
executados nos itens i, j e k? Explique a ocorréncia de cada um dos

fendbmenos.

5. Descreva as diferencas observadas entre os resultados dos itens de
C a e, e 0s experimentos executados no item h.

6. Qual o significado do termo “carater anfétero”?
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PROPRIEDADES DOS ELEMENTOS DO GRUPO DOS HALOGENIOS

—— Objetivos

a) Obter cloro, bromo e iodo moleculares;

b) Verificar algumas propriedades dos halogénios.

Introducao

Os halogénios, como denominados os elementos do Grupo 17, formam
substancias simples, em sua totalidade moleculares. Os pontos de fusao
e de ebulicao desses elementos crescem com o aumento do numero
atémico, de modo que, a temperatura ambiente, o flior e o cloro sao gases,
o bromo é liquido, e o iodo é um sélido.

Os elementos pertencentes a esse grupo sdo extremamente reativos, e
as propriedades dos compostos formados por eles variam de acordo com
as especificidades de cada atomo pertencente a esse grupo, tais como seu
raio e/ou sua energia de ionizagao.

Entre os compostos formados a partir de halogénios, destacam-se os
haletos. Os haletos i6nicos, por exemplo, contém, em sua maioria, o ion
metalico nos estados de oxidacao (+l), (+1) ou (+Il), incluindo assim, os
haletos do Grupo 1, do Grupo 2 (exceto o Be), os lantanideos, e alguns dos
metais de transicao. A solubilidade desses compostos, em dgua, aumenta
do F para o I, formando ions haleto e ions metalicos hidratados.




T2 Material e reagentes

Material Reagentes
1 Isqueiro 1 Mangueiras 109 MnO_ .
1 Funil de decantacao 3 Conexdes 125 mL K1 0,1 mol.L"
6 Espatula de metal 1 Béquer de 500 mL 125 mL KBr 0,1 mol.L'
1 Balanca analitica 1 Haste e garra 200 mL | NaOH 0,1 mol.L"
3 Bastao de vidro 4 Béquer de 400 mL 25mL HCl(conc) i
1 Kitassato 2 Vidro de relégio 5mL Na(
6 Erlenmeyer de 250 mL 2 Proveta de 50 mL 5¢g Kes)
6 Rolhas de borracha perfura-

das

N Procedimentos

1 Montagem do sistema para producao de gas cloro

O sistema para obtencao de gas cloro deve ser montado na capela de
exaustao, de acordo com a Figura 1:
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Figura 1. Montagem para obtencao de gas cloro
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a) Pese 10 g de MnO, e transfira para o Kitassato;
b) Adicione 125 mL de KBr 0,1 mol.L" no terceiro erlenmeyer;
) Adicione 125 mL de KI 0,1 mol.L" no quarto erlenmeyer;

d) Adicione 200 mL de NaOH 0,1 mol.L"" no Unico béquer da monta-
gem;

e) Coloque 50 mL de NaOH no primeiro erlenmeyer;

F) Meca aproximadamente 25 mL de HCl concentrado e transfira para
o funil de separacao;

g) Goteje a solucao de HCl sobre 0 MnO,. Observe as reagbes em todo
o sistema;

h) Assim que for notada a presenca de um gas esverdeado no segundo
erlenmeyer, retire-o da montagem e feche-o com uma rolha de borra-
cha. Em seguida, substitua-o por outro;

i) Coloque um pequeno pedago de potassio no erlenmeyer contendo
Cl,, feche-o e observe;

J) Repita o procedimento h;

k) Cologue um pequeno pedaco de sdédio metalico no segundo erlen-
meyer e observe.

-Ql Atividades

60

1. Escreva as equacdes quimicas que representam as reacoes ocorridas
no kitassato, e no terceiro e no quarto erlenmeyeres.

2. Escreva as equacdes quimicas que representam as reacoes ocorridas
ao serem adicionados sédio e potdassio ao segundo erlenmeyer.

3. Explique a existéncia de diferencas nos estados fisicos do cloro, do
bromo e do iodo moleculares sob as condi¢des ambientais.

4. O que poderia ser esperado se, no terceiro erlenmeyer, houvesse
fluoreto de potassio (KF) em vez de brometo de potdssio (KBr)?
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OBTENCAO DE COMPLEX0S DE COBALTO

—— Objetivos

' a) Sintetizar diferentes complexos de cobalto;

b) Dominar a técnica de sintese de complexos.

Introducao

O cobalto é um metal relativamente nao reativo, com brilho azul prateado.
E utilizado em ligas com niquel, aluminio e outros metais. O Co(ll) pode formar
complexos tetraédricos e octaédricos. Os tetraédrico incluem [CoCl,]?, [Co(OH),]?
e [Co(NO )

. O Co* é um agente oxidante extremamente forte e oxida d4gua a oxigénio.
Por outro lado, muitos ligantes estabilizam Co** mais do que o Co*, de modo
que o estado de oxidacdo mais elevado é observado em indmeros ions
complexos. Muitos complexos de Co* podem ser obtidos adicionando-se os
ligantes desejados a uma solugdo de Co*?, sequindo a oxidagao com O, ou H,0.
Complexos anidnicos, neutros ou catidnicos de Co™ sao todos comuns, assim
como os complexos polinucleares, nos quais dois ou mais atomos de cobalto
estdo ligados por ligantes bidentados (RUSSEL, 1994).

Os complexos de Co*® podem ser facilmente obtidos pela oxidacdao de uma
solucao de Co*™, com ar ou peroxido de hidrogénio, na presenca de ligantes
apropriados e de um catalisador. A partir das técnicas adequadas, também é
possivel substituir os ligantes de um complexo ja formado (LEE, 1999).




. 1| Material e reagentes

m Material o=~  Material o= Reagentes

1 Béquer de 50 mL 6 Tubos de ensaio 7,0 mL NH,OH
2 Béquer de 100 mL 3 Vidro de relégio 1,59 NH4CI
2 Proveta de 10 mL 6 Papel de filtro 2,59 CoC|2.6H20
1 Proveta de 50 mL 1 Agitador magné- 7,09 NaNO
tico 2
3 Erlenmeyer i -
Yy 2 Cadinho de porce 50 mL HCl o
1 Espatula lana grande (conc.) F
1 Bastao de vidro 1 Banho-maria 3,0mL H,0,30% é
1 Béquer de 10 mL 1 Balanca analitica | 50 mL | alcool etilico ﬂ
2 Papel indicador | 100g Gelo 50 mL éter etilico 91
. ©)
2 Pipeta graduada de 5 mL 7,5mL NHOH x
1 Pipeta graduada de 10 mL 5mL HCI 1 mol.L" =
=
1 Conjunto para filtracao a vacuo 50 mL H,0 gelada 8
Ll
- (&)
&1 Procedimentos o
<C
>
1 Sintese do Cloreto de Pentaminclorocobalto(lll) - =
©)

[Co(NH,)_ClICL,

a) Prepare, em um béquer de 10 mL, uma solucdo amoniacal a partir

de 1,25gdeNH,Clem7,5mLde NH4OH(c0nC.) e transfira para um cadinho
de porcelana grande;

b) Adicione a esta solugéo 2,5 g de CoCl,.6H,0 sob agitacao continua,
com auxilio de agitador magnético;

€) Mantendo a agitacao, adicione lentamente 3,0 mL de 4gua oxigena-
da 30% pelas paredes do recipiente;
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d) Quando cessar a efervescéncia, adicione, lentamente, 7,5 mL de
HCl .., e leve o cadinho ao aquecimento em banho-maria por 20 minu-
tos, sob a temperatura de 70 °C;

e) Deixe resfriar sob temperatura ambiente;

F) Quando ja estiver a temperatura ambiente, resfrie ainda mais em ba-
nho de gelo, por 10 minutos;

g) Filtre a mistura por filtracao a vacuo, separando os cristais vermelhos;

h) Em seguida, lave-os com agua destilada gelada, alcool etilico e éter,
necessariamente nesta ordem;

i) Quando os cristais estiverem secos, pese-os;

1) Calcule o rendimento da reagao de complexacao.

2 Sintese do Cloreto de Pentaamino(nitro)cobalto(lll)
-[Co(NH,)_NO_]ICL,

a) Prepare, em um béquer de 50 mL, uma solucdo contendo 25 mL de
agua destilada, 2,0 mL de NH,OH e 2 g do complexo [Co(NH,).CIICI
obtido na etapa anterior;

(conc.) 2

b) Aqueca sob a temperatura de 60 °C e filtre a solucao a quente, utili-
zando o sistema de filtracao a vacuo;
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) Resfrie a temperatura ambiente e, a seguir, neutralize com solucao de
acido cloridrico (1 mol.L™");

d) Adicione 3 g de nitrito de sodio a solucao e aqueca sob a temperatura
de 60 °C até que todo o precipitado avermelhado se dissolva;

e) Resfrie a temperatura ambiente;
F) Adicione lentamente 35 mL de acido cloridrico concentrado;

g) Resfrie a solucao em banho de gelo;
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h) Separe os cristais por filtracdo a vacuo, lavando-os em seguida com
pequenas porcdes de dgua gelada, alcool etilico e éter;

1) Depois de secos, pese os cristais obtidos. Anote o resultado;

|) Calcule o rendimento da sintese.
V] Atividades

1. Escreva as equacbes quimicas que representam as reacoes de
obtengdo do Co(NH,).Cl]ICl, e de decomposicao do [Co(NH,).CIICl, por
aquecimento.

2. Considerando que o CoCl,.6H,0 utilizado na reacao de obtencao
continha 15% de impurezas, qual o peso maximo do [Co(NHs)SCI]CI2
que podera ser obtido?

3. Qual o rendimento do processo quando se obtém 1 g do complexo?
4. Durante a execucdo da aula pratica foi utilizada a técnica de filtracdo

a vacuo. Qual ou quais as vantagens dessa filtracdo em comparacao a
filtracdo comum?
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5. Na obtencao do [Co(NH,).CIICl,, o procedimento sugere a utilizacdo
do cloreto de cobalto(ll) e NH, .. Se os regentes disponiveis fossem o
cloreto cobaltoso hexaidratado e o hidroxido de amdnio concentrado,
esses reagentes poderiam ser utilizados para realizar as reagdes
anteriormente descritas? Em caso afirmativo, escreva a equagao
correspondente.

6. Explique por que se deve lavar os cristais obtidos a partir das

reacoes de complexacao anteriormente descritas, com agua, alcool e
etanol, respectivamente.
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OBTENCAO E CARACTERIZACAO DE COMPLEX0S DE NIQUEL

—— Objetivos

a) Sintetizar o complexo [Ni(NH,) ICI,;

b) Caracterizar os produtos obtidos na sintese do
[Ni(NH,) ICL.

—— Introducao

O niquel é um metal de transicao de cor branco-prateada,
localizado no grupo 10 e utilizado na preparacao de vdrias ligas,
principalmente nos processos de galvanizacao.

O elemento niquel pode ser encontrado nos estados de
oxidacao de -1 a +6, predominando as espécies no estado +2. Os
ions [Ni(HZO)é]‘f2 sao verdes e estaveis em solucao e em muitos
compostos simples. O Ni** também forma muitos complexos,
que geralmente apresentam geometrias quadradas planares
ou octaédricas. Os complexos formados com amoénia e com
etilenodiamina sdao todos octaédricos e geralmente sao azuis
e paramagnéticos. J& o complexo formado a partir da reacao
entre Ni*? e dimetilglioxima em meio a uma solucdo levemente
amoniacal é vermelho, quadrado planar e diamagnético.




1 Material e reagentes

Quant. Material aur.  Material =~ o Reagentes
2 Béquer de 10 mL 2 Papel de filtro 2,59 NiCl.6H. O
2 Béquer de 50 mL 1 | Cadinho de por- 1259 NH, (conc,
2 Proveta de 100 mL celanagrande | o 5kg Gelo
6 Tubo de ensaio 1 Balanga 50 mL Alcool etilico
1 Bastao de vidro 1 Espatula 50 mL Eter etilico .
1 Estante (tubo de ensaio) 1 Vidro de relégio
1 Conta-gotas 1 Centrifuga 5mL | AgNO, 0,1 mol.L"
1 Conjunto para filtracao a vacuo 5mL HNO, 3 mol.L"
1 Proveta de 10 mL 5mL NHOH ..,
4 Papel tornassol vermelho e azul 5mL NaOH 1 mol.L"'
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W& Procedimentos

1 Preparo da solucao amoniacal de NH, Cl
a) Coloque, em um béquer de 10 mL, 2,5 mL de NH,OH

(conc.);

b) Adicione NH,Cl, sob agitagdo e aos poucos, até a saturagdo;

C) Transfira a solugao saturada de NH,Cl para uma proveta de 10 mL e
adicione NH4OH(C0nC') até o volume de 5 mL;

d) Deixe essa solucdo em repouso até o momento do uso, tampada
com um vidro de relégio.

2 Reacao de complexacao

a) Pese 2,5 g de NiCL.6H_,0O, transfira para um béquer de 10 mL e adi-
cione agua destilada, lentamente, sob agitacao, até dissolver todo o sal;

Pratica 10
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b) Adicione aos poucos 12,5 mL de solucdo concentrada de amonia;

) Resfrie a solucdo a temperatura ambiente e, em seguida, adicione 5
mL da solugdo amoniacal de NH,Cl preparada no inicio da aula. Deixe em
repouso por 15 minutos em banho de gelo;

d) Filtre os cristais obtidos utilizando um sistema a vacuo e lave-os com
5mLdeNH,OH_ . pequenas por¢des de alcool e éter, nesta ordem;
conc.)

e) Seque e pese os cristais;

F) Calcule o rendimento da reacao de complexacao.
3 Caracterizagdo do [Ni(NH,) ]CL,

0) Prepare uma solucao (ou suspensao) aquosa do complexo sintetiza-
do no item 2 (complexagao) para caracterizar seus componentes e fazer,
em tubos de ensaio, as reacdes indicadas a seguir.

3.1 Caracterizacao do Ni*z(aq_,

a) Aqueca 10 gotas da solugdo estoque do composto, esfrie e verifique
sua basicidade com papel tornassol. Adicione 3 gotas de soluc¢ao alco6-
lica de dimetilglioxima. Observe e anote o resultado;

b) Adicione 10 gotas de solugdo 3 mol.L" de HNO, a solugdo anterior
ou até observar o desaparecimento do precipitado rosa. Adicione solu-
caode NH,OH . eobserve.

5.2 Caracterizacao do Cl'(aq.)

a) Adicione 5 gotas da solucdo estoque do composto em um tubo de
ensaio e acrescente 3 gotas de solugao de AgNO, 0,10 mol.L"". Observe
e anote o resultado. Despreze o sobrenadante e adicione ao residuo 10



gotas de NH,OH Observe e anote o resultado;

(conc)’

b) Diminua o pH da solugéo do item anterior com HNO, 3 mol.L", veri-
ficando a acidez com papel tornassol. Observe e anote o resultado.

3.3 Caracterizacdo de NH,

a) Adicione 10 gotas da solucao estoque do composto em um tubo de
ensaio e aqueca cuidadosamente em banho-maria. Aproxime ao tubo
de ensaio uma fita de papel tornassol umedecida com agua destilada.
Observe e anote o resultado;

b) Transfira um pouco do sélido em um tubo de ensaio e aqueca di-
retamente na chama do bico de bunsen. Aproxime ao tubo de ensaio
uma fita de papel tornassol vermelho umedecido com agua destilada.
Observe e anote o resultado.
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.?] Atividades

1. Escreva todas as equacdes que representam as reagoes transcorridas
durante a aula pratica:

a) obtencao do [Ni(NH,)ICL;
b) decomposicéo do [Ni(NH,) ICL;

) caracterizacao do Ni*%;

d) caracterizacdo do ClI;

) caracterizagao de NH.,.

2. Represente a férmula estrutural do complexo [Ni(NH,) CL,.

3. Considerando que o NiCl,.6H,0 utilizado na reacéo de obtencédo

- /1
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contivesse 10% de impurezas, qual a massa de [Ni(NH,)ICl, que
poderia ser obtida?

4. Qual o rendimento do processo quando se obtém apenas 2 g do
composto?

5. A separacao dos cristais de [Ni(NH,) ]Cl, é feita por meio de filtracao
a vacuo. Qual ou quais as vantagens dessa filtracdo sobre a filtracdo
comum?

6. Apds a separagdo dos cristais do [Ni(NH,) ICL,, estes séo lavados
com alcool etilico e finalmente com éter. Pode-se substituir alcool
etilico ou éter por dgua destilada? Explique.

/7. Na obtencao do [Ni(NH,)ICl,, o procedimento sugere a utilizacao
de cloreto de niquel(ll) e NH 4OH(COM.). Os frascos disponiveis estavam
rotulados: cloreto de niquel hexaidratado e hidréxido de amédnio
concentrado. Os conteudos desses frascos servem para esta reacao?
Em caso afirmativo, escrever a equagao correspondente.

Referéncias bibliograficas

<
|—
=
(N E]
=
[a's
L
[a
>
L
<
Y
=
<
)
[a's
@)
=
<
Y
=
)
o

/2



AYALA, J. D.; V. M. BELLIS. Quimica inorganica experimental. 2003. Disponi-
vel em: <qui.ufmg.br/~ayala/matdidatico/apostila_inorg_exp.pdf>. Acesso
em: 10 out. 2013.

RUSSEL, J. B. Quimica geral. 2. ed. Sao Paulo: Pearson Makron Books, v. 2,
1994. 1268 p.

VOGEL, A. Quimica analitica qualitativa. 5. ed. Editora Mestre Jou: Sdo
Paulo, 1981.

u

—
]
2

\®,
P
i
a
(Y2l
@)
x
i
—
[a8
=
(©)
v
i
a
©)
<C
U
<
N
[a's
]
|—
|
<C
o
<
|
L
©)
<C
O
pa
L
|—
[aa]
)

Pratica 10




Anexo 01: lista de formulas

Nome Formula
Acido cloridrico HCL
Acido sulfurico H,S0,
Agua oxigenada H,0,
Amonia NH,
Brometo de potassio KBr
Carbonato de calcio CaCo,
Carbonato de sodio Na,CO,
Cloreto de aluminio ALCL,
Cloreto de amodnio NH CL
Cloreto de bario BaCl,
Cloreto de calcio CaCl,
Cloreto de calcio CaCl,
Cloreto de cobalto(ll) CoCl,
Cloreto de estroncio SrCl,
Cloreto de ferro(lll) FeCl3
Cloreto de magnésio MgCL,
Cloreto de merctrio HgClL,
Cloreto de niquel(ll) NiCl,
Constante de solubilidade Kps
Hidréxido de amonio NH, OH
Hidroxido de sédio NaOH
lodeto de potassio Ki
Magnésio Mg
Nitrato de prata AgNO,
Nitrito de sédio NaNoO,
Oxido de manganés(ll) MnoO,
Permanganato de potassio KMnO,
Sulfato de cobre(ll) Cuso,
Sulfato de magnésio MgSo,
Sulfato de sédio Na, SO,
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Esta obra foi composta pela fonte familia Myriad Pro,
corpo 12 e em papel offset 90 g.



