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I. REVISAO DE CONCEITOS BASICOS
I.1. Elementos , Compostos e Misturas

A matéria €& composta por diversos elementos quimicos.
Cada elemento tem as suas propriedades quimicas & fisicas

bhem definidas , e diferentes dos restantes slementos.

Compostos sdc combinacbes quimicas de 2 ou mais elementos
, em que as caracteristicas de cada um deles se modificam

{( por exemplo , a 4agua é um liquido e resulta da

combinacdo de dois gases , o0 oXigénio e o hidrogénio ).

Substancia & um termo utilizado para indicar um eiemento

- ou composto puro.

Misturas sdo combinagBes de substédncias , nas quais o0s
constituintes conservam a maior parte das suas

caracteristicas. Estas misturas podem ser homogéneas ou

heterogéneas.
Nas misturas homogéneas nao se distinguem 0s

constituintes , sendo designadas por solucles sdlidas |,

1ifquidas ou gasosas.

As misturas heterogéneas sdo constituidas por 2 ou mais

fases.




Matéria

transt. fisicas

Misturas .....c.¢...... Substéancias puras

transf. quimicas

homogéneas heterogéneas compostos elementos

1.2. Massas atémicas e moleculares e conceito de mole

A unidade de massa atomica ( u.m.a.) foi 1inicialmente
definida comoc a massa de um ateomoe de hidrogénio. Depois
de se ter também wutilizado o atomo de oxigénio .,
actuaimente , e por convengdo internacional, define-se a

U.m.a , da seguinte Torma:

1 u.m.a. = 1/12 da massa de um dtomo de 12C

Desta forma , 1 u.m.a. = 1.66x10-24 g.

As razBes desta opgdo foram o Carbono ser um dos
elementos mais abundantes na natureza , e os valores das
massa atémicas , com esta referéncia , serem muito

aproximadamente valores inteiros.

Nesta unidade os valores das massas atdmicas dos véarios
elementos , sd3c dados pelas trazdes entre a massa do dtomo

desse elemento e 1/12 da massa do dtomo de 12C.
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Analogamente , a massa molecular de um compeosto é a razao
entre a massa da molécula desse composto e a duodécima

parte da massa do Atomo de carbono-12.

Se considerarmos a massa em gramas de uma amostra de
namero jgual & sua massa atéomica ou melecular , essa
amostra contem sempre o mesmo numero de Atomos ou
moléculas , e esse nUumero & fjgual a 6.023x1023, Este é ©
nimero de Avogrado. A quantidade de matéria que contem o

himero de Avogrado de particulas é 1 mole.

Podemos ter um mole de &Atomos , moléculas , ides , etc.
Por exemplo s 1 mole de Atomos de oxigénio pesa
precisamente 16 g . Diz-se entdao que a massa molar do

oxigénio ¢ 16 g mol-7.
Pode-~se encontrar o nlmero de moles existentes numa dada
massa m duma amostra de massa molar M , peia relagdo

6bvia:

ne de moles = m/M




I13. Formulas empiricas e moleculares

Férmula empirica- expressa somente o ndmero relativo
dos Atomos componentes do composto.Pode ser obtida pelos

dados percentuais da composigfdo do composto puro.

Férmula molecular~ é a que representa exactamente a
molécula de um dado composto e permite-nos saber o peso

molecular do composto.

Por exemplo , a glicose tem por férmula empirica
CH20 e a sua férmula molecular é CsHi120s .0 peso molecular

da glicose seréa:

Carbono: 6 » 12 = 72 §
Hidrogénio: 12 * 1 = 12 ¢
Oxigénio: 6 *16.:_25_3___
180 g /wol

Para a sacarose a foérmula empirica e molecular séo

iguais: Ci12H22011.
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FICHA DE EXERCTCIOS 1

1. Quantos moles de hidrogénio existem em 27.0 g deste
gés?
2. 0 peso molecular de um composto €& 2.10 = 102, Supondo
gque a sua fédrmula € NasMFe , qual é o peso atdmico de
elemento M?
3. Em 284 g de Cla:

a) quantas moles existem de moléculas de cloro?

b) quantas moléculas de cloro?

¢} guantas moles de Atomos de cloro?

d) quantos dtomos de cloro?
4. Uma molécula Xs tem uma massa igual a 256 u.m.a.

a) qual é o peso molecular de Xg?

b) gual & o peso atdémico de X?

c) qual & a massa em grama de uma molécula de Xz?
5. Determine o numero de gramas existente em cada um dos
seguintes compostos:

a) 3.80 moles de Hz2S50a b) 0.87 moles de KClOa

c) 0.375 moles de Ci12H22011
6. Quantos &tomos de cada elemento estdo presentes em
11.7 g de Mg(OH)27?
7. A dietilamina do 4dcido lisérgico , LSD , tem de
férmula molecular CaoH2s5NaO. Numa amostra suspeita
encontraram-se 74.07% de C , 7.95% de H e 9.99% de N.
Serd que se trata de LSD?
8. Uma moeda de prata de 2.50 g foi dissolvida em &cido
azético diluido e depois a prata foil precipitada sob a
forma de AgCl , tendo-se obtido 2.99 g. Qual & a

precentagem de prata na moeda?
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II. SOLUCOES E UNIDADES DE CONCENTRAGCAQ

Numa solugdc ¢é usual definirmos como soluto a
substédncia dissolvida e como solvente a substincia
dissolvente. Quando as duas substéncias sfo liquidas a
que estad em maior guantidade & o solvente . Quando uma
das substdncias ¢é sélida ou gasosa esta €& sempre o0

soluto.

Concentracdo de uma solugdo - ¥ a gquantidade de

soluto numa dada quantidade de solugdo.

Existem vdrias unidades de concentragdoc . Vamos aqui

referirmo-nos &s mais utilizadas na prética.

2.1. Molaridade

A molaridade , M , € o numero de moles de soluto por
litro ( dm®) de solug¢do . Esta unidade tem a desvantagem

de depender da temperatura.

Exemplo: calcular a molaridade de uma solugdo
preparada com 100 g de NaCl diluidas para um litro , com

dgua.

M{NaCl)= 58.5 g
nt de moles= 100/58.5 = 1.71 moles

conc.= 1.7Ilmoles/1 1 = 1.71 M



2.2 Molalidade

A molalidade & o n0 de moles de soluto por kilograma
de solvente. Esta unidade de concentracfo ¢ independente

da temperatura.

Exemplo: Quantos gramas de KCl devem ser adicionados

a 75 g de 4dgua para obtermos uma solugfo 2.25 molal?

M ( KC1}) = 74.6 g

n® de moles = 2.25 x75/1000 = 0.169

massa de KCl = 0.169%74.6 = 12.6 g

2.3 Normalidade

A normalidade é o© nimero de equivalentes do soluto
por litro de solugfdo. Uma solucdo 1 N & aquela que contem
1 equivalente de soluto por litro de solucdo. A definicgdo
de equivalente depende contude da reacgdo em que ©
composto estd envolvido.

Assim , o equivalente de um A&cido & a massa em
gramas desse dcido que pode produzir 1 mole de iBes H*. O
equivalente de uma base & a massa em gramas dessa base

gue pode consumir 1 mole de Ht.

Exemplo: Qual & a normalidade de uma solugio de

Ha S04 , feita por dissoluc8o de 0.2 moles de 4dcido em
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100 cm® de solug8o , se a solugdo for usada para uma

neutralizac¢do com NaOH?

H2 S04 + 2 NaOH —3» Naz 8504 + 2 H20
n? de equivalentes = 2%x0.2 moles = 0.4 eq.

logo , normalidade = 0.4 = 1000/100 = 4 N

Exemplo: Calcule a normalidade de uma soclucdo de
H3P0O4 que contem 73.5 g de acido em 0.5 1 de solugdo. O
dcido intervém numa reacgdo em gque fica convertido a
HPO4 2~ ,

M( H3POa) = 98.0 g

Para esta reaccdo , o A4cido contem 2 equivalentes
por mole , poi$ embora possa libertar 3 H* , apenas dois
deles sfo libertados nesta reacgéo!

Entédo:
n® de moles = 73.5/98 = 0.75
ne de equival.= 2x0.75 = 1.5

normalidade = 1.5*1/0.5 = 3 N

Nas reaccgdes de oxidacdo-reducdo o eguivalente de um
elemento ou composto € a massa em gramas do elemento ou
composto necessédria para a transferéncia de 1 mole de
electrdes.

Temos de considerar para cada reacc¢d8o de oxi-
redugdo, cada uma das semi-reacgBes , para podermos
calcular o equivalente da espécie oxidada e da espécie

reduzida



Exemplo: Considere-se a reacg¢éo:

2 Fe®* + sn?* —m» 2 Fe2t + Sn4t

Calcule a normalidade de uma solucido de SnClz , que
intervem na reacgdo acima , preparada dissolvendo 47.4 g
de composto em solugdo dcida diluida , e diluida com 4gua
para um volume total de 2.25 1.

semi-reacgdo: Sn?it - Sn4t + 2 e-

Existem ent8o 2 equivalentes por mole de SnClz

no de moles de SnCla= 47.4/189.7 0.25

n

n? de equivalentes = 2%0.25 = 0.5 eq.

normalidade = 0.5%x1/2.25 = 0.22 N

Exemplo: Considere-se a seguinte semi-reacgdo para o
KMnOC4 , em meio Acido:
MnOs- + 5 e~ + 8 H* ——» Mn2+* + 4 H20
Quantos gumas de permanganato sS80 necessarios para a
prepartacdo de 3.75 1 de uma soluc8o 0.850 N?
no de equivalentes = 0.850% 3.75 = 3.1875
M{KMnQO4 )= 158 g

massa = 158x 3.1875/5 = 100.7 g

2.4. Percentagem
p/p - n2 de gramas de soluto por 100 g de solugéo
p/v -~ no de gramas de soluto por 100 cmd3 de solugéo

v/v - no de cm® de soluto por 100 cm® de solucgdo



2.5, Frac¢do molar

E a razdo entre o n® de moles de um componente de

uma solucfo e o n? total de moles de todos o0s componentes

da solucédo

Xa = na/{na+ns)

A soma de todas as fracgdes molares, correspondentes

aos componentes de uma solugido deve ser 1.

Exemplo: Qual é a fraccgfo molar do acgucar Ciz2H22011 numa
solugdo contendo 1.71 g deste agucar em 89.1 g de Agua?
M(acucar)= 342 g
n¢ de moles de agucar = 1.71/342 = 0.05
ne de moles de H20 = 89.1/18 = 4.95

fracg¢do molar = 0.05/( 0.05 + 4.93 ) = 0.01

19
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FICHA DE EXERCICIOS II

1. Calcular a percentagem de K:CO3 numa soluglo que é
preparada dissolvendo 15 g deste composto em 60 g de H20.
2. Quantas gramas de NaCl teriam de ser dissolvidas em
54g de adgua para dar uma solucdo 10%(p/p)?
3. Calcule a fracgdo molar do soluto e do solvente numa
solugio preparada pela dissolugdo de 142 g de NaCl em
3.00 Kg de 4agua.
4. Qual é a molaridade de uma solugdo que contem 49 g de
H3 POs em 2 litros de solugdo? O peso molecular deste
Acido & 98 g.
5. A que volume se deve diluir 0.25 1 de uma solugio
0.15 M de H2504 para se obter uma solucg¢ido 0.025 M?
6, Uma amostra de 11.7 g de NaCl é dissolvida em 4&gua
suficiente para para se obter 0.25 1 de solugdo. Esta
solugdo é entdo diluida para 3 litros.

a) Quantos moles de NaCl est8o presentes na solucdo
inicial?

b) Quantos moles de NaCl estdo presentes na solucéio
diluida?

c) Determine a molaridade de cada solucdo.
7. Qual é a molalidade de uma solugdc na qual 1= 102 g
de NaOH estdo dissolvidos em 0.250 Kg de Hz20?
8. Quantos gramas de Naz8504 devem ser adicionados a 845 g
de H20 para se obter uma soluc¢do 4.22 molal?
9. Determine a molaridade de uma solugdo aquosa
concentrada de HCIl que & 37% em HCl (p/p). A densidade da

solugdo & 1.19 g/ml.

11



10. Qual ¢é a normalidade de uma solugdo de H2S504
preparada por dissolugdo de 0.2 moles de 4cido por 100 ml
de solucdo se a soluc@o for usada para uma neutralizagfo
com NaOH?
11. Considere a reacg¢do em solugdo aquosa
H2S + Br2 —>» 2 Br- + 2 H* 4+ 8
Calcule a normalidade de uma solugdo de Brz2 se em 2

litros de solucdo estiverem presentes 20 g de Brz?

12
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ITI. ESTEQUECMETRIA

B o estudo guantitativo das relacdes entre
quantidades de reagentes e produtos de uma reaccdo
quimica descrita pela equacfo quimica.

0Os coeficientes estequiométricos ddo-nos a relacédo
entre moles de reagentes e produtos.

Os principais tipos de problemas de estequeometria

podem esquematizar-se no diagrama seguinte:

Warda A wmarde de B
vr{” >wwlr.s cl.tA—pmole.SaLB/
we A S Wl.umechb

Exemplos:

jﬂsi.célculos mole/mole , mole/massa , massa/massa

Necessitamos neste tipo de problemas da conversio
entre massa e moles gue , como sabemos , se faz pelo

conhecimento da massa molecular.

1) Para a preparagdo do hidréxido de sddio podemos
fazer reagir vigorosamente ¢0 s6dio metdlico com a 4gua ,

de acordo com o esquema:

2 Na(s) + 2 H20(1) —» 2 NaOH(s) + Ha{(gm)

13
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Se 2.5 moles de s6dio reagirem guantas moles de NaOH
se produzem? guantas moles de Hz2 se produzem? quantas

moles de Ha20 devem ser consumidas?

2) O alcool metilico pode ser sintetizado pela
reacgdo do monodxido de carbono e o hidrogénio a altas

temperaturas e pressdes.

CO + 2 Hz —»  CH3OH

Quantas gramas de CH30H podem ser preparadas pela

reaccdo completa de 5 moles de Hz?

nt de moles de CHaOH= 5/2 = 2.5

massa de CH3OH = 2.5 % 32 g = 80 g

3) De acordo com a equaco

4 NHa(g) + 5 O2(g) —=» 4 NO(g) + 6 Hz20(g)

Que massa em gramas de O2 sSerd necessaAria para

reagir exactamente com 100 g de NHs?

M ( NH3 ) = 17 g

no de moles de NHs = 100/17 = 5.88 moles
Como a reacgdo é de 4:5 , temos

no de moles de 0z = 5/4X5.88 = 7.35 moles

massa de 02 = 7.35%32 g = 235 g

14



T11.2.C4lculos massa/volume

Este € o casc em gque um dos produtos ou reagentes &
um géis. Para converter o volume em moles devemos ter
presente que 1 mole de gis ocupa 22.4 litros nas
condigbes PTN , e , se assumirmos que se trata de um gas
perfeito o volume de um dado nimerco de moles nestas
condigées pode ser calculado e depois convertido Aas
condigbes desejadas de Pressdo e temperatura pelo uso da

equacio dos gases perfeitos:

PV = nRT
em que P é€ a pressdo , V &€ o volume , n é o nimero de
moles , T & a temperatura absoluta e R € a constante dos

gases perfeitos ( R = 0.0821 atm.1)

Exemplos:

1) Fizeram-se borbulhar 1»102 1 de H2S8S a PTN numa
solugdo aguosa de SbCls. Obtem—-se um precipitado de

acordo com a& equacgio:
2 SbCls + 3 H28(g) —» Sb28s  + 6 HCI

Calcular a massa de precipitado em gramas se
tivermos um excesso de SbCla.
M( SbCls)= 3.40%x102

Resposta: 507 g de 8bz8s

15



2) Usando a equacgdo

4 NH3z(g) + 5 02(g) —» 4 NO(g) + 6 H20(g)

determine o volume de 02 a 279C e 1 atm qgque seré

necessdrio para reagir com 1 » 102 g de NHsz.

n2 de moles de NH3z = 1 »102/17 = 5.88

ne de moles de 02 = 5.88 5/4 = 7.35

T = 273 + 27 = 300 K

PV = nRT

V = 7.35%0.0821 %x300/1 = 181 1 de 02

ITI 3. Estequeometria das reacegles em solugdo

O problema €& semelhante ao tratado anteriormente ,
simplesmente agora podemos usar a definicdo da unidade de
concentracdo da solugd3c para converter o volume da
solugdo em moles do soluto e vice-versa.

Exemplo: Quantos gramas de NaOH serlo necessérios para
reagir com 25 ml de uma solug8o 1.5 M de HCl1? A equagéo

balanceada é:

18
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NaOH(aq) + HCl(ag) —=» NaCl(ag) + H20

M(NaOH)= 40 g

node moles de HC! = 25 % 1.50/1000 0.0375

[H]

logo, nO de moles de NaOH = 0.0375

massa de NaOH = 0.0375 X 40 = 1.5 g

Exemplo: Quantos litros de uma solugdo 0.650 M de
Pb(NO3)z sd80 necessdrios para reagir completamente com
1.55 | de uma soluc¢do 2.25 M de NacCl?

A egquacio balanceada €:

Pb(NOs )2 {ag) + 2 NaCl(aq) —» PbClz(s) + 2 NaNO3{aq)

1}

no de moles de NaCl = 2.25 x1.55/1 3.4875

n® de moles de Pb{NO3 )2 = 3.4875/2 1.744

entdo: volume de sol = 1.744/0.650 = 2.68 litros
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FICHA de EXERCICIOS II1I

1. Qual a massa de COz gue pode ser obtida a partir da

combustio de 12 g de CO , com excesso de oxigénio?

2 CO + O2 —_— 2 COz

2. A combustdo completa de PHy & dada pela equacdo:

PHa{g) + 2 02{(g) ~—=» H3POs

Para 85 g de PH: determine:

a) o n2 de moles de 02 necessérias

) a massa em gramas de 02 necessaria

c) o n9 de moles de H3POs4 formado

d) a massa em gramas de H3POs formado
3. .Na dissolugido de excesso de mercidrio por 4&cido
az6tico, produz-se gis NO.

6 Hg + 8 HNO3 —» 3 Hgz(NO3}2 + 2 NO + 4 Hz20

Determine ¢ volume de NO produzido nas condigBes PTN
se reagirem 47.8 g de HNOas com excesso de merciirio.
4, O nitrato de aménio ( fertilizante ) pode ser
preparado pela neutralizagdo do 4cide azdético com o

amoniaco:

HNO3 (aq) + NH3 (g) —» NHaNO3 (aq)
Se 189 g de HNOz: e 104 g de NHs estiverem
disponiveis para a reacg¢io:
a) qual dos reagentes estd em excesso?
b) qual a massa maxima de nitrato de aménio que se

pode obter?

18



c) que guantidade do reagente em excesso fica por
reagir?
5. Quantos ml de uma solugdo de 4dcido sulfidrico 0.388 M
s80 necessarios para reagir completamente com 0.561 g de

KOH?

H2 504 (aq) + 2 KOH(aq) — K2804 (aq) + 2 Hz0

6. Quantos ml de uma solugldo de CaClz2 0.565 M séo
necessdrios para precipitar todo o ido prata , na forma
de AgCl , existente em 0.850 | de uma solucdo 0.268 M de

nitrato de prata?

CaClz2{aq) + 2 AgNO3z(aq) — 2 AgCl(s) + Ca(NO3)z(aq)

7. Se se misturarem 25.3 ml de uma solugdo 0.265 M de
FeCla com 42.5 ml de uma solucdo 0.515 M de NaOH .,
determine a massa madxima , em gramas , de Fe(OH)s que

serid precipitada.
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IV. Acerto de Equacgles

Uma equa¢do cerfa € agquela em Que © numero de Atomos de
cada elemento , e a mesma carga total , aparecem no ladeo

esquerdo e no lado direito de uma equac¢do gquimica.

A equacdo quimica diz-nos assim de um modo qualitative e
guantitative aque transforma¢des ocorrem nos elementos e

compostos presentes.,

Para se acertar uma equac¢do quimica , colocam—se
coeficientes estegueométricos & esguerda dos simbolos
quimicos , de modo a ndoc altierar a identidade quimica dos

compostos.

IV.1. Acerto de equagles moleculares

Regra - comecar com a fédrmula mais complicada , acertar
os elementos colocando coeficientes estequeométricos

deixando para ¢ fim o H e o O.

Exemplo 1: acertar a equacio,

AT{OH)s + Hz2804 ——m——-—r— > Alz2 (504 )3 + Hz20
Alz2 (S04 )3 ==> 2 A1{(0OH)z e 3 H2 8504
Ficam 12 H no lado esquerdo , 1090 a equagdo certa &:

2 AT{OH)3s + 3 H2804 ~————= > Al2(804)3 + 6 Hz0



Exemplo 2: acertar a squacio,

CzHs + Q2 —===- > C0z + HzO

Cz2Hs ==> 7 0 no lado direito!

1l
It
\'4
\e}
(@)
o
»
®
W
I
)
O

Para ficarmcs com hnumeros inteiros nos coeficientes

estegqueométricos escrevemos:

2 CzHe + 7 Q02 —-———=> 4 COz + 6 Hz20

IvV.2. Eguagbes idnicas

Além de acertarmos o© numerc de 4atomos , as cargas devem

também ser acertadas.

A0 escrever estas equacdes , escrever como i0es as
substancias que existem ijonizadas em solugdo , e como
moléculas neutras as substédncias ndo ionizadas , sé6lidos
e gases.

Exemplo: acertar a equacio,

Existem duas cargas positivas no lado esquerdce e 3 cargas
nositivas do lado direito , logo a eguagdo hio esta

certal!l
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Deve ser um numero par a colocar no HY pois temos 2 H no
lado direito. Para acertar as cargas temos de multiplicar
o H* por 3. O minimc denominador comum a 2 e 3 é o 6 ,

logo a equagdo certa seri:

2 Al + 68 HY ————- > 2 A13+* + 3 H2

IVv.3. Acerto de equa¢des de oxidag¢do — redugido

A oxidac8do e a reducdo envolvem uma perda ou um ganho de
electrdes e um aumento ou diminuwigdo do numero de

oxidagdo por um Atomo , grupo de Atomos ou ido.

A subsiténcia oxidada é aquela cujo numero de oxidacé&o
aumenta , e a substdncia reduzida é aquela cujo numero de

oxidacdo diminui.

A substdncia oxidada e o© agente redutor { perde
electrdes) e a substédncia reduzida é o agente oxidante

(ganha electrdes ).

Regra - o0 n2 total de electrdes num sistema deve ser
conservado ( o que significa gue o n2 de electrdes

perdidos deve ser jgual ao nQ de electrdes ganhos!)

Devemos ter em conta o seguinte:
i) o n9® de oxidac¢io de 4dtomos de elsmentos é zero
ii) nas substancias idénicas , o nh2 de oxidagdo dos 1i0es

monoatdmicos &€ igual a sua carga

22



iii} o numerc de oxidacdo do H & sempre +1 excepto nos
hidretos onde & -1,

iv) o ne de oxidag¢do do oxigénio é& sempre -2 , excepto
nos perdxidos onde é -1,

v) numa molécula covalente ou num ido0 mais complexo , ©
no de oxidagdo €& a carga aparente deixada num &tomo
auanhdo os electrdes da Tigagie estdo atribuidos
completamente ao &atomo mais electronegativo dos &atomos
ligados ; os electrdes partilthados entre atomos do mesmo
elemento sfoc divididos equitativamente. Em todos os casos

tem de haver conservag¢ido de cardga na molécuia ou no ido.

Exemplos:

No LiCl1 , temos Li com n2 de oxidag¢ado +1 e o C1 —-1.

Na Hz0 , temos Hz com valor +2 e o O com -2,

No HzS804 temos Hz com valor +2 , o Oz com valor -8 , logo
0o S tem o0 n9 de oxidacdo +6.

No [PtCls]2~- temos Cls com o valor -6 e portanto a Pt

terd o n@ de oxidacido +4.

As eqguacdes de oxidacdo redugdo sdo acertadas baseando-se
no principio da conservacao da carga. Existem
principa]mehte 2 modos para acertar as equagbes de

oxidacio-reducio.

23



12 Método da semi-reaccgio

Regras: A reac¢a@oc é separada em 2 semi-teacgdes , uma das
quais & a semi-reacg¢do de oxidag¢doc , e a outra a semi-

reacgido de redu¢dao.

Deve-se acertar cada uma das semi-reacgdes tendo em conta
os atomos. E muitas vezes necessdarioc juntar H20 , HY ou
OH~- as semi-reaccgdes. E conveniente ter presente que para
acertar os Aatomos de oxigénic , adiciona-se HzQ se
estamos em solucdes dcidas e OH- se estamos em solucgdes
bidsicas , ao lado da semi-equacdo deficiente em atomos de

0.

Os Atomcs de H devem ser acertados depois de o estarem o0s

de oxigénio completamente.

Acertar cada semi-reac¢do electricamente , adicionando

eléctrBes , e .

Iguatlar electrdes perdidos e ganhos pelo sistema

multiplicando cada semi—-reacgdo pelo coeficiente

apropriado.

Adicionar as duas semi-reacgbes ( ndo esqguecer de
eliminar as espécies comuns a ambos os lados da equagdo

gtobal ).
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Exemple 1. Acertar a equag¢do para a oxidagdo do cobre
pelo NOsz~ em solucio dcida, O cobre é oxidado a Cu?t e o

NOs- é reduzido a NO.

Na semi-reaccdo de oxidacdo o n@ de dtomos de cada lado é
igual. Na semi-reac¢do de reducdo , had dois &tomos de
oxigénio a mais no lado esquerdo. Como a solugdo € acida

acrecentamos HzQO no lado direito. Entde fica:

4 HY + NO3~ ~=m—e— > NO + 2 HzO

Para acertar electricamente , temos:

( x2) 3 e~ + 4 HY + NOz- —-————- > NO + 2 He20
{ x3) cu  ————— > Cug+ + 2 e-
6 e + 8 HY + 2 NQCa-~- ——— 2 NO + 4 H2 O
3 Cu ——w=> 3 Cu2t + B e-
soma: 8 HY + 2 NOs- + 3 Cu ————> 2 NO + 3 Cu2+ + 4 H20

Exemplo 2: acertar a equagéo,

Fa2+ 4 H* 1 MnOs- -=--> Fe?* + Mn?* + HeO
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oxidacdo: ( x5) Fe2+ ————> Fe3* + 1 e-

reducdo: 5 e~ + 8 H* + MnOs4- ———-> Mn%* + 4 Hz20

5 FeZ* + 8 H* + MnOs~ =-=~-> 5 Fed* + Mn2* + 4 H20

Exemplo 3: Acertar a equacdo para a oxidacdo de AsOs3-

pelo MnO4~- em solug@o bhasica:
MnNO4- + ASQ033- + Hz20Q ———-> MnOz + As0Oa3- + OH-
Como a reacgic decorre em meio béasico , o H?Y nac deve

surgir em gualquer das semi-reacgdes.

oxidacdo: ( x3) AsO03®- + 2 OH- -——-> As04%- + H20 + 2 e~
reducfio: ( x2) 3 e + MnGs~ + 2 Hz20 ----> 2 MnOz + 4 OH~
2 MnOs~ + 3 AsQ33- + Hz0O ————=> 2 MnOz + 3 As043- + 2 OH-

Exemplo 4: Acertar a seguinte reac¢do do enxofre em

solugdo bédsica:

8 - > 8032~ + 8%-

o enxofre € simuitaneamente oxidado & reduzido. Trata-se

de uma reaccio de desproporciona¢8o ou de auto oxidag¢ao-~

reducdo.
oxidacdo: 68 OH* + 8§ —~———-> 8032~ + 3 Hz0 + 4 e~
reducfio: ( xP) ©# e~ + 8§  —==—=> §2-

6 OH- + 3 § ~———> S0z2- + 2 8%~ + 3 H20



20 Método da variag¢do do numero de oxidagdo

Regras: determinar quais os elementos que mudam 0O seu

numero de oxidagZo

Determinar a quantidade de carga por unidade de fdérmula ,

de cada substancia

Fazer o ganhho de electrBes igual a perda de electrdes ,
ajustando os coeficientes das férmulas para os agentes

oxidantes & redutores na equac¢io.

Completar o acerto das equag¢bes por inspecgdc , tendo em
conta qgue a relagdao entre o©s agentes redutores e

oxidantes encontrada anteriormente deve ser manhtida.

Exemplo: ZnS + HNO3 —-—-—--> ZnS04 + NO + H20
S (-2) (+6)
8 e-/unid. de férmula de ZnS
N (+5) (+2)
3 e-/unid., de férmula de HNO3
logo obitemos:

3 ZnS + 8 HNO3 ----> 3 ZInS04 + 8 NO + 4 H20
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FICHA DE EXERCICIOS 1V

Acerte as seguintes eguag¢des:

Py
-

8.

Mg + 02 —-———> MgO

AIBr3 + €12 ———-—-> AIC13 + Br2

AT + NaOH + H20 —--~-> NaAl(CH)4 + H2

NH4+ 4+ OH- —=---> NH3 + H20

Cr + H+ ———=> Crz+ + HZ

Cus + S8042- + H+ —~w—==> Cu2+ + § + 302 + H20

Acerte as semi-reac¢des:
c2042- —---~> (002

H+ + MnO4- ~--=-> H20 + Mn2+
Fe24 =—=-==> Fe3+

H+ + Cr2072- ——---> H20 + Cr3+

2 MnQO4- + C2ZHBOH ———-> CH3COOH + MnZ+
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V.

SEGURANCA EM LABORATORIOS
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A, Introduceo .
e e e

-

Nos ltimos anos, o ensino da Quimica no &mbito da Educaco s
. tem sido objecto do mzior interesse de diversos paises de todo o .

mundo, Concretamente, a criacso de novos currﬁcula tem revelado g8

1mportancla de "aprender fazendo" e da atitude cientifica carac—
R N e e s e
teristica do método préprio ao desenvolv1mento des Ci&ncies., A a-

~prendizagem de Quimlca e da sua relagao com & tecnolog1a requer
‘uma‘“abertura" do ambiente- tradicional de &aula para ouiros esPa-‘
‘gos de aprendlzagem. Ko entanto, € ainda corrente ter salas de

ahlas e laboratdrlos, ou sega{ dreas dlstlntas de en51no-anren-
dlzagem que treduzem metodologifis basicemente diferentes.

0 trebalho experimental emiQuimica exige uma preparagao pré-
via dos seus executantes 1ndependentemente do local onde se rea-

lige (leboratério escolar, 1nvest1gagao 1ndﬁstr1a ou mesmo no
caso de sale de aula fadaptada) | :

Iniciar alguém em trabalhos 1aboratorlals de Quimlca gem o
orientar prev1amente quanto & problemas de_seguranga &€ como ofew-
Tecer um CArro poténte a algﬁém que n#es sabe conduzir ou oferecer
8 ume crienca uma caixa de fésforos. Ninguém nega que os fésforos
s&o dteis em indmeras situagles do dia-a-dia, fazendo quase parte
da nosse sobrevivéncia. No entanto, s@o frequentemente usados .mu-
mé actividade lesiva da saide do homem - o fumo e podem ser aingda
causea de sérla destruic@o de vidas e bens. A Quimica segue um es-
trelto peralelismo com esta imagem, Tem apllcagoes fantésticas no

- desenvolvimento da Sociedade e melhorla da qualldade de vide, mas

pode ser e é, frequentemente causa de danos para o homem (polui-

gao, srmemento, ete.), _ _ _ |
A531m, 808 que vao ser professores e, dum modo geral aosres—

- ponsdveis pels direcgao de pessoas com menor formagao nessa édrea

compete a responsebilidade legal e moral de promover e minoracao
de situaegoes conducentes a denos’ (acldentes doengas etc) resul-
tantes dumas actividade deficientemente desenvolvida, Nao ‘€ igno-
rando o assunto, ou advogando atitudes.comodistas de nada fazer
por anteriormente nao iter havido essa-preocupagéb que se formam
pessoas. . S

A ti8ncia que é hoje a $M52ﬁ__g§ ngo tem resultado de expe-
ri8ncias rgalizadas, apbés pleneamento, pglos_especialistas, mas

provém de resultados negatlivos, acldentes por vezes morlais, da

deteccgo de doencas profissiongig, da correlagao entre cauéas-amf“?




biencieis e a situags@o de safde das populactes. £ bom nfo esgue—
cer estes fazctos. |

Bsta realidade nao deverd condu21r 8 restrlgoes da prétiea
laborstorial no que respelta 2 aprendlzagem de Quimica., & tecno-
logia em quelquer circunsténcia nao se deteria, animads por ou-'-
tros interesses que nao seré ‘oporiuno dlscutlr neste curso. Os
principios de seguranga utilizados no laboratério deverao trans—
cender & Escola e serem 1evados pera a prética dlérla doméstlca
profissional e 500131 As atltudes que desejamos desenvolver sio
de nrevencaoﬂ reqnonsabllldade e confianca relatlvamente é prétl—
ca da Quimlca, tonscencializar de perigos potenclals e das medi-
das preventivas que um 0perador num laboratério deve conhecer pa-
ra que nao ocorram acidentes. Mesmo os materiais mals téxlcos PO—-

- dem ser manuseados com seguranga desde que o trabalho seaa planar
- do para fun01onar sob as precaugoes dev1das.

Um primeiro aSpecto a considerar sao as condlgoes gerals do
local onde se vma trabalhar. Um outro aspecto fundamental & o Te-
conhecimento do material, nomeadamente de vidro. Sem o dominio
completo do equipamento nZo se pode operar convenientemente no
laboratdrio, havendo o risco de, por indevida utilizacso, se pPro-
vocar algo que nem seguer foi previsto pelo profeésor como perigo
potencial. (Esta situagBo seréd objecto das aulas préticas):

B desejévequue nos trabalhos de aprendizagem naZo sejam uti-
lizadas substéncias altemente téxicas, mas isso pode suceder e a-
diante referiremos substéncias que regulamentagaes_internécionais

- banirzm de laboratérios, com exbepgéo de trabalhos dé'investiga-

¢20 que incidam sobre elas préprias. Devem ser 2inda considerzdos
aspectos de seguranga ligados com as técnicas utilizedas e 2 ins-

trumentagao.



B, Consideraches gerais.

Nuitos estudantes e, infelizmente, alguns professores de
guimica admitem que = toxicidade dos produtos quimicos se traduz
no facto de a 1ngpqtan de produtos ditos téxicos nrovocar & morte
Como tal 51tuagao ¢ em principio maito 1mprovével nada hé a re-
cear! ¥ evidente que todos sabemos querdetermlnados produtos gui-
micoes sao utilizados com fim criminoso, mas haturalmente isso‘néo
tem qualquer relagao dlrecta com & 51tuagao &a aula As formas
mais provédveis de os produtos quimlcos ‘entrarem nos nossos orga—

nismos sdo por inalacio ou abso;gao pela pele. Os 1nconvenlentes
residem em lesoes ou dores de cabega como resultado 1medlato

A toxicidzde é uma propriedade de um material que se traduz
pelos seus efeitos sobre. o organismo vivo. Diferentes espécles '
vivas em geral reagem a uma substéincia determlnada de modos cara—
cteristicos, Além disso, os dlferentes 1ndlviduos de uma espéceie _
perticular diferem drastlcamente ne resposto a uma dada substén—rrrf/'
cia. Por exemplo, uma peguena percentagem de seres humanos tem
uma reac¢do violenta & penicilina e seus derivados. A resposts ¢
depende também da idade do individﬁo. Os teratogéneos sio produ-
tos quimicos que se revelam tipicamente muito mais téxicos pars
o embrigo, feto ou crizngas muito novas do que para o adulto.

B 1 TOI“Cldade resultante da 1nalagao.

Cercz de 90% de envene mentos de orlgem 1ndustrlal (com ex-
cluszo das dermatites) tem 51do atrlbuido g absorcao de venenos

por inalagso. : o _
Se atravessarmos um laboratérioc onde decorrem aulas experi-
mentais facilmente se conclui gue 2 via de 1na1agao é multo Pro-
vavelmente a que pode afectar mais estudantes. Muilas vezes a
ventllacao ¢ inadequada. O espaco nas hotes ¢ em geral muito li-

mitado e hd um grande degrau entre o comportamento 1deal e aquele

que os experimentadores adoptam. _

Engquanto due o nariz & o detector quirico meis frequentemen-
te utilizado ele pode-se considerar nzo ser de confiange nem de
utilidade em muitas situagoes. Os detectores mais convenientes
sio0 elementos sensiveis a2 dadas concentragoes de produtos quimi-
cos presentes no espago disponivel dos lezborztérios. E importente
que tzis detectores estejam n& zona do ar respirdvel do laboretb-




-t 1

Tio e nEo er outrz zons, de mode & ser significetiva a informagaof

;_Por vezes & diffcil realizar uma experléncla de forma & que @
~ substéncie produzzda e libertada pera & atmosfera do 1aborat6r10

real ou potencial quanfc 2o problema da toxicidade por inalagao,

néo etinje concentragoes elevadas na etmosfere recplrével do le-
boratério. Neste caso, tal experiéncie deverd ser re&lizada numa
zona com adequada extracgao de ar, nomeadamente numa- chamlné com

;extractor. hote ou hood,

Quals os. 11m1tes admissiveis para as substéncias presentes

. no ar? Estao estabelecidos por Comissoes Interna01onals valores

limite de concentragao pere vérias substfincias comuns nos 1abora4

térios. Isto 81gn1flca que hé concentragoes méximes para &s gquaeis
se a&mlte que pratlcamente todos os 1ndlviduos podem estar expos-
tos repetltlvamente dia a@és die , ‘sem qualquer efeito adverso,

r_-No entanto, estao deflnldos trés tlpos de valores 11m1te referln—'
; ydo-se '} R '

1= dia:ﬁe'ezhoras - |

2 - periodos de curta exposigao (15 min separados doutro
perfodo de 15 min _por 60 min). =

3 - valor gque, em guelquer circunstfincis, nfo deve ser ex-
cedido. '

Sempre que equeles limites sejam excedidos, quer_em tenpo
quer em concentrac@o, verifice-se perigo potencial,

Existe uma expressao que permite calcular a concentracio a-
proximadaide um.liquido evaporado 2 temperetura ambiente se ele
se distribuir uniformemente numa sela de dimensoes A (altura)
(comprlmento) e L (largura) expressas em m metro.

' : 3
(24.5 x 10°) , 1 ¢ Dy
m » A * c-_ I’o

c-(p.p.m,) - (1)

c - concentragao expressa em partes por milhao.
V,- Volume do 1fquido evaporado. (cm3)

Dy~ densidade do liquido (g/cm )

M -~ Massa molar do lfguids.

' _ EXERCICIO

- !‘.‘:%

‘Calcule qual a concentragiio de benzeno nas atmos-

fera de um laboretdério onde cade estudante evepora

em secagem de material o equivalente & 20 gotas da—




quele solvente (O,OScm3/gota) admitindo que ele sge
espaélha uniformemente no ambiente. A turma tem 15
alunos e o laboratéric tem as dimensbes 4x10x10 m>

R

¢c) Comente o resultado e crlthue a sltuagao labo;i-
ratorial descrlta. ‘ ‘

Mesmo no caso de o valor encontrado recorrendo a expressao
(1) ser 1nfer10r ser - 1nferior a0 11m1te ele pode ser 1oca1mente
excedido por dlversas c1rcunstanc1as resultantes do préprioc gis-
tema de ventllagao ou- &a 1oéallzagao de um 1ndlviduo que esté &
reallzar experlénclas e ,

“Um quimlco deveré aprender a8 trabalhar com gases téxicos, . .

"vapores e poeiras., Como regra trabalharé em hote. O design da ven-

tllagao dos 1aborat6rlos deve ser adequado é 1ocallzagao dos apa-

" relhos e & atmosfera resP1réve1 dos: operadores. Este assunto seré
_ desenv01v1do posterlormente.

-ue podem ser absorv1dos pela nele.

e s = it L e T g

B, 2 TOchﬁﬂade'de .rodutos

| A segunda v1a mais _comum pars tox101dade quimlca é absoxg
' éla D g - Substéncias como o dcido sulfdirico e o hidréxido de

Eég;o degtroem 2 pele e causam severas quelmaauras guimices. Uma
gota de soda céustlca na vista se nZo for 1med1atamente lavada
pode resultar ne perda total de visao. Absorgao pela pele, no en-—
tanto, 1mpllce a passagem da substanc1a t6x1ca através da zona
intacta da pele, 1 introduzindo-z no organlsmo.

Por exemplo, o contacto com dimetilsulféxido, IMSO rapide-

mente provoca ums senseg¢Bo de szbor na boce devido ¥ rdpide eb- .

SOrgE0 pela pele. : o
A protecgao contra o risco de absorgao pela pele consiste em

colocar uma barreira impenetrdvel entre esiz e & fonte quimica.

Isto & diffcil se a substfncis é absorvida como gés ou vapor caso
em cue & melhor solucio & uma boa ventllagao. A absor¢ao resultan-
te de salpicos pode ser evitada recorrendo a luvas ou & aventais,
Batas s&o também elementos de protecgao por vezes ngo prlorltarl-_
amente de pele mes do vestudrio. O seu uso & obrigatério nes au-
las prédticas de cadeira. E recomenddvel gue o material de que s20




ij |
‘ .{mgao de produtos quimlcos no organmsmo. 0 conheclmento de indivi—;;;}gj
:duoa que se sulcldam ou s20 agentes de homicidlo & bastante dlvu}w”*'

'-gado na lmteratura p011c1al e 1nfellzmente na v1da real Isso poe

nar o laboratdrlo.

' absorgao pela pele,‘de produtos sélldos ou 1iquldos,'se estlver a

feites nzao arda com facilidade, sendo & s0lugzo mais econdmica 2 L
confecgéo em tecido de algodfo. As luvas e 0s aventais deveréd

ser eccolhidos em face do matefial com que_se vai trebalhar, Tam~
bém ‘nalguns casos s8o necessérlas batas impregnadas de substan—_“:*l

1_0138 especiais (caso de trabalhos com . compostos de flﬁor)

Flnalmente, é una boa prétlca lavar es. maos antes de abando-ifi:i
i - e S

I
IN
!

Trabalhar numa hote reduz 08 rlscos de 1na1agao._No entanto

_ nao se 1ntroduz qualquer atenuagao nos rlscos assoclados com a

“trabalhar sem luvas.

'B.3 Ingestao & a via mals facllmente evitada
—— -----=u---u:!!Ea!ﬂslnil===uaailll=r

Ingestao como Jé referlmos é & via mais conh301da de’ actua- LI

de sobreavlso por szmples rezoes de senso comum, os que traba—
lham no laboratério. ' : : : »

No entanto, Jé nos tém surgldo pr0postas de trabalho para in-
trodugzo do concelto de #cido em que oS alunos elém de provarem

limso, v1nagre e 1ogurte também deveriem provar dcido sulfﬁrlco

muito diluido. Esta prétlca neo tem gualquer ﬂustlflcagao e nao
hd principio metodoléglco por melhor que. seja que implique quebrar A
& regra fundamental de "nao provar qualquer produto"

Comer ou beber no laboratério & ume mé prética, Os alimentos
podem absorver vapores tdx;cos. Tembém nao é,convenlente armaze-—
nar comida nos frigorificos dos laboratérios porfidéﬁticas'razﬁesQ

Pipetar bocalmente solucoes ou 14iquidos puros é umz md préti~ 

- ea labbra%orial H4 dispositivos que se adaptam &s pipetas e LI
- sibilitem & sublda do liguideo. : ' ' '

-Levar as macs & cara durante o trabalho experlmental nao &
conveniente. £ recomenddvel ng@o sé lavé-las frequentemente como
evitar levd-las ao rosto (em caso de divida sobre péssivel conta—
minacio passar por égua e sabio). Um frasco que tenha lfiquido der-

remado exteriormente, um sélido de que héd véstigios:sobre,a~banca-7'-
ﬁda:séo situagdes frequentes, e durante as operag¢oes normais o ex—sif
.perimentador ‘facilmente transfere pare as méos ou'vestuéfib a . 7

“Tcontanlnagao, que’ posteriormente poderé ser arrastada até é boca :

por imprevidéncis.




F. Cancer{gencs o : T - ;E; ?: :;5;

Hé4 actualmente bastante confusao € receio quanto ao carécter
B cancerigeno de substan01as quimlcas._Infellzmente os cancerigenOS'f;ﬁ
:ifE 880 um perigo real, mas pouco. reconhecldo em multos cursos préti—lk;
E??:cos de Quimica. O perfodo latente entre a exp031gao de um ser hu—‘ffu

'f'mano a un cancerigeno e o apare01mento de cancro pode ser de 20 ou -
"  mals anos. Um estudo recente revela que 90% dos cancros resultam ‘
de exp031gao a factores de amblente, fumo_de clgarro particulas ;
'4;em suspenséo no. ar {por- exemplo, de amlant “ou' 2 sbesto)_b‘
'fda allmentagao e consumo de élcool R

Estudos realizados na Suécia, Rezno Unldo'euEstados UnldOSf:_ :
revelam uma incidé&ncia de cancro partlcularmente elevada ‘em Quim1-_1f
cos. Concretamente nos Estados Unldos as estatisticas revelam qu'_j&
__ij : a 1n01déncla de cancro é 25% superior em mambros da 8001edade Ame_-?g
) ”‘.fkrlcana de Quimlca do que entre membros de outras 3001edades clen-' o
..... ;tiflcas, | . B ', o '11 ,_1f L “f L e 3.;

_ A 51tuagao resulta em parte, dos quimlcos aceltarem traba-J

qualsquer protecgoes esPecials. Esté neste caso ° benzeno.;’
i pOSSlbllldade de se produ21rem produtos concerigenoé-em re-
B acgoes secunddrias de processos utilizados em trabalhos de” rotlna
_.dos laboratérios, nso deve também ser posta de 1ado 0 metanal(for—
H maldeido) reage com 0 cloreto de hldrogénlo e a reacgao que é ré—'

1i};' “pida no ar,dé origem 20 bls—clorometll-éter. Esta substan01a gé se
idetectou que induz tumores em ratos expostos a 1nalar ar contendc

qO 1 p.pem, ‘da referida substancla. . S e :
i Num artigo recente do. "Journal of Chemlcal Educatlon“ mostra—"_;'

‘Lffi-selque de 31 produtos ‘quimicos testados recentemente, 35% apresen-;f
4 tam caracteristicas de cancerigenos. Na sua maioria trata. —se de

bompostos nltroaromatlcos ou hldraz1nas, sendo gualguer dos tlnos
facllmente abso;z gela gele._:4 57--:3a~>v:9“" -

_ " Upa das comlssoes que tem procurado regulamentar a utlllzagaolfa
o é a "Occupatlonal Safety and Health Admlnlstratlon" OSHA que tem

‘deflnida, tendo sido determlnada na’ espécie huma-
. na, em duas ou mals espéc1es de mamiferos ou numa
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L . o ' tas substlncias sSo desaconselhadas no ensino, f”“
R (tabela 2) ' '

m;Categorla II - substanclas suSpeltas mas alnda nao 00mprova-
N g do o seu efelto cancerigeno ta1 como foi defini-
do para a categorla I (tabela 3)

0 facto de multos produtos quimlcos serem absorv1dos pela pe—

1e recomenda as malores precaugoes na utlllzagao das substéncias
:Lndlcadas. Quando tenham de ser usadas ‘devem ser prev1stas as med1das

'"_'de seguranga requer1das para que os riscos sejem reduzldos 20 mi—
P 'ﬂ"-_ff 0 amlanto ou asbestos nalguns paises, como a Inglaterra. estd
S SS—— T ———

' a ser benido de 1aborat6rlos de ensino e substitufdo por ceramlcas,__
"“101mentos reforgados por flbra de vidro, etc. Como. recomendagao &
'"de ev1tar a utlllzagao de corda e 15 de amlanto relatlvamente &s\t

”ﬁlacas na medlda em ‘que nesfte caso a formagao de poelras é mais ‘re-
:du21da. As redes utlllzadas em aquecimento de material de vidro e
que contém amlanto num circulo central deverao também ser substl-_:
Ttuidas por outros materlals re31stentes & chama.ﬁr |

_ Os produtos cancerigenos devem no laboratério ser substltui—
dos por outros de pr0prledades quimicas e fisicas seme;hantes ‘mas

fque no entanto ‘néo envolvam 0 mesmo rlsco. Por exemplo, 0 benzeno o

{pode se; §ubst1tuido gelo tolugng
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" A classificagao da C.E.E. para indicacZo da natureza dos ris._‘:_' -

[,cos asgociados com um dado materlal basela-se numa d1v1sao em seis‘:?
" classes, ' ' SR

.

. Classe I _.Substancias explosivas ou instévei ;'por exemplo,ipicfa—

tos, azidas, metil-2,4,6-trinitrobenzenc.

' Classe II Substéncias oxidantes que dao lugar a reaccgo fortemen?h

- te. exotérmlgg quando en contacto com outras sub— ,
stan01as, poT exemplo, dcido nitrico fumante, "
clorato de poté551o, perclorato de pot5531o.

- Classe IIT Substancias inflaméveis, Esta classe inclui 5 subclasseS;;

»;de materlals 1nf1amévels'
= sélidos puito inflemdvéis
.= liguidos muito inflaméveis

"géses,multohlnflamévels

- substanclas inflemdveis eszontaneamente

- substén01as que produzem;gases 1nflamévels IR

" quando em contacto com @ Agua.

'Cabem nesta categorla multos hldroggrbonetos bem como metals alca-ﬁ;f

5 fésforo Qzanco, carb1te, ete,

‘:.. Classe Iy Substan01as téxlcas ou nocivasﬁ'Entendendo-Se por ma- -

tgrlals t6x1cos 0s .que apresentam risco de en-
; venenamento agudo ou crénlco por qua1Quer v1a.il
Substﬁncxas nocivas s20 agquelas que 0 menos

t8xic ,Vapresentaﬂ riscos para os que estao

'eXpostos a elas. :
. Incluem—se nesta classe multos compostos co—'

: mo plrldlna, $xido de chng p fenol i_'




- ‘Classe V

rosivas s@o as que destroem 0 te01do v1vo en- -

quento gue 1rr1tantes sao as que provocam in—_

: , flamagao da pele. .- ...l
.;;1 ' Q{~j Asgsim, ggggl ‘dicromato de notéss1o‘e écldo
NP o) | T_;sulfﬁrlcp concentrado pertencem 8 esta clasgg.
s “: 4 Os materlals corros:wos sao marcados eom um
"simbolo dlferente dos de51gnados por irritag_

_‘"tes.jPara estes & utlllzado 0 mesmo simbolo gue
"”fna classe IV f01 usado para substanclas noczvas.?

701assé VI Materlals radloactlvos. Substénczas que emltem radla-'

\

¢oes,
Soes.

”Mu1tas substanclas pertencem a mais do que uma destas 6 clas—

ses, Por convencio o mdmero de simbolos & restrlngldo a dois, Quan—};

do d01s simbolos s8o utilizados 51mu1taneamente, um € o simbolo na—ff
ra & classe I, 'IT ou XII e o oubtro & o simbolo para a classe IV ou,i}
V.f.. ' | o ' SRR,
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E, Condicoes de sesuran

a _no laboratérlo.

-~ Suficiente espagg para o0s experlmentadores realizarem o tra_‘ﬁ
balho e poderem 01rcular sem 1nterfer1r com os restantes elementos

- Boas condigGes de grejemento gezag . e
- Existénciz de sistema _Temocao ré 1da de quaisquer gases *

téxicos ou explosivos, que se formem no laboratdrlo.

-~ Chio de material nao escorregad;g mesmo quando hﬁmldo. f “?

- Bancadas de materlal resistente é accao guimlca e ao fogo:e

’sem aresi&s vix@s. ' o f
- Bancadas llmpas e desohg ruiﬂ ags. SOTRRURNEN T :

- Ex1stén01a de ggigg_gg_gmg;g_nglg além das saidas usuals. e

- Saidas iggobstruidas, de ﬁég;l aggasg e convenlentemente as;gf

51na1adas.,

= Bicos de gés e respectlvas tubagens em boas COndeOES de

conservacao. o : ‘ ~:”*""*Ji*¢u-~~ L >~‘a;~ ?{_f

- Egulnamento eléctrloo convenlentemgnte 1solado e I;gado h

) - Inexlstén01a de extensoes eléctrlcas e tubagen« atravessan—

do o chio do laboratérlo. | ' ST '

- Portas com 1a:gn;a suflclgnte e com p0551b111dade de abrir
completamente._ ,

~ = Boas condlcoes de 11um1nacao. _ ‘ ‘ ‘ _

- Equlpamento aprOprlado 3 llmpeza de salplcos, v1dros quebra-

“fdos e mercdrio. ,

- Material de nrlmelros socorrqs.‘ ) _ S s
e Equinamento de se 8 s €M 1oca1 dev1damente as51nalado"
;(cobertor, chuvelro,,esgulcho 1ava-olhos, extlntores, etc)
- Existéncis de hote ou no minimo chaminé. '

_df— Locais de armazenamento’ convenlentemente planeados contemplan—*
f_do entre outros,os segulntes aspectos. L

ofé01l ‘acesso a0s frascos._'"
 @prateleiras contornadas. .
.frascos convenlentemente rotulados._’_.‘._.

4 ‘a0 chao.' Lo L
- Ex1stén01a de alarmes.g'}gj;




"1_if_correctaa

‘"tf'cldente.

':etc durante as sessoes de trabalho.

bem visivel os némeros de emerg@ncia,
- CenalizagOes colocadas no exterior das pa .
‘— Canallzagoes perlodlcamente rev1stas.§
- Local adequado para 0s alunos deposltarem abafos, 11vros

- Quadros alertando para 08 rlscos e recomendando as técnlcas o

- Quadros recomendando procedlmentos adequados em caso de a8~

- A temperatura do labor érlo a0 1ongo do ano. deve rondar oS

'2000, na medida em que ela se tem revelado éptlma sob o ponto de

vista de seguranga.'

ﬂOTA. Consoante a dlmensao e os obaectlvos do laboratérlo deveré

;_exlstlr uma equmpa de seguranga que verifique as condlgoes de segu-rr
'i ran9a e prov1denc1e para resolugao de 31tuagoes de emergén01a.
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_ F. ngggs que envolvem eguigamentq de laboratdrio.
 F.l Cilindros de gases comprimidos

B multo frequente a utlllzagao de gases no 1aborat6rlo, armaze-

" nados em cilindros de ago, também de31gnados por tubos ou garrafas.
'“Tlplcamente a pressao 1n1c1a1 no cilindro é de 136 atm ainda dque

POT Vvezes sejam utlllzadas pressoes mais elevadas. Vapores condeén—

sdveis sfo armazenados & pressao de vapor & temperatura amblente.

.'Estao neste caso ggggiggn“lﬂﬂ.) .g4s_clorfdrico (HC1) e_gés carbéni-
ca (CO ). Outros gases frequentemente utilizados a partir de cilin—

dros sao azoto (N Y, hldrogénlo LH ),_ox1gén10 (02), héllo (He) e

- argon (Ar),

A armazenagem e o manego destes clllndros poden ser efectuados

'com seguranga desde que se3am obedeczdas algumas regras.

_a)Certlflcagao do conteddo do cilindro. A cert1f1ca§ao deve

" recorrer & gravacdo ex1stente no clllndro. Como as tampas sdo

2'1nterpermutévels néo deverao ser con51deradas cono 1ndlcadores”:
do conteﬁdo qualquer mengao ou cédlgo de cor que nio coincida .
‘com o do corpo do clllndro. Analogamente deve. 1gnorar—se mar—
cagoes de glz ou ethuetas aflxadas no cilindro. Em caso de
-‘dﬁv1da e por razoes de seguranga nao devem ser efectuadas
;tentatlvas de 1dent1f1cagao antes deverd o ecilindro ser devol-
" vido a0 fabrlcante. - L ' | o
o Exlstem em vérlos paises cddlgos de 1dent1flcagao por cores
%fqﬁe nao estao, no entanto unlformlzados. A titulo 31mp11flca—
 tivo apresenta-se no apéndlce 1 (flnal) ° cddlgo que v1gora etn
5 7tPortuga1 :

"‘b)Armazenamento (= transgorte. As vélvulas dos 0111ndros devem
‘estar p;otegldas e 0s c111ndros flxados para evitar que caiam
_”'enquanto estao armazenados ou em tran5porte Um cilindro de gégl
V}:cuna cabeca tenha sido remov1da & semelhante a um foguetao em
_ arranque, Assim, & tampa de protecgao deve ser mantida até ele -

. estar no local onde vai ser utllizado depois de dev1damente
iflxado. 0 transporte deve ser efectuado em carro anroprlado.
A flxagao pode ser efectuada por uma corrente ou correisa. Quan—
~do no armazenamento seaam colocados s tubos horlzontalmenﬁe

‘.zdevem colocar-se 1atera1mente cunhas que ev1tem o rolamento.'

, “  Os cilindros devem ser ‘colocados longe de’ Janelas, 8 tempe-
'_ggjuras nunce supg;;gges a 5000, Analqgamentg,:naq devem ser
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sujeitos a chamas, nem ser integrados em qualquer circuito,
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cnUtilizégﬁo. Depois do cilindro estar fixado pade.retiraréée-

& tempa de protecgdo e ligar o regulador-de pressao — redutof;

A llgagao efectua-se por encaixe e aparafusamen‘bo de uma por-

_ea - a.:Esta operagao, deve’ efectuar-se com uma chave - b sem
'fiarestas ou- blcos, do tlpo 1ndlcado pare nao se danificar a,fj' .

Wrosca o que comprometerla a posterlor utlllzagao do redutor.,f,'

Deve verificar-se nesta fase se a vdlvula do redutor_(de

preéséo de safda) - ¢ esté fechéda.vEsta vélvuia fecha no gen-

tido contrdrio_ao dos ponteiros do relégio, até se sentlr fol—_

‘“5§ Em ambos. os manémetros ge deve 1er Zero
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WOTA Convém notar que quando ge trate de gases combustivels,l“

como-é& o caso do h;dxogénlo, o sentldo de actuacao sobre og .-
vérios parafusos é oposto @o descrito, que se aplica, por o

xemplo, &c¢ azoto e 2o gds carbbnico. Este principio ev1ta'

- riscos 1nerentes a trocas 301dentals de cilindros,

' Nesta altura pode abrlr-se a vélvula de segurange do cl-'l;fﬁ

lindro — d. Esta operagfo deve ser efectuada manualmente e

nao com chave ou ceso esta seja usada nao devem ser exerol- ff
das- pressoes fortes que possam danlflcar a cabega do clllndro...
0 manémetro do cilindro - e, deve 1ndlcar a pressao do gés no
¢ilindro. Em seguida deve rodar—se a vélvula do redutor para

a pressao desejada que determlna naturalmente o fluxo de sai-‘
da de gés. Eventualmente, poderé exlstlr ume. tercelra vélvula E

- que regula finamente aguele fluxo.:."

Para termlnar a salda de gés, as vélvulas deverao ser feaéﬁ"
chadas pela mesma ordem que foi segulda na abertura' em prl—'
melTO luger a vélvula do cilindro. e, delxando aque todo o ghs
‘residual no redutor (que se encontra sob pressﬁb)"séia;ﬁpode,._ |
entao fechar-se & vélvula do redutor quando ambos o8 manéme-f;;;
tron indicarem zero (sentxdo eontr&rio aos ponteiros ‘do relé-
gioJ. Finalmente e caso existg & fecha@a_a vélvgla_@eﬁcontro— e
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lo fino do fluxo.
d)Outras Erecausﬁeé. Sempre que a garrafa contenha gases t6-
'xicos devem tomar-se medidas apropriadas para que & atmosfera

do local de armazenagem nao seja contamlna&a _
‘N&o convem deixar esvasiar completamente um clllndro pois

0 conteﬁdo re31dual pode ficar contamlnado por gases presentes
na atmosfera caso a vélvula seja mantlda aberta.

As vélvulas ngggg devem ser oleadas. Em caso de suspelta de
- uma mé vedagao deve ser, efectuado um teste com espuma de sabao,

Frequentemente os quimicos necessitam de realizar experiéncias
sob pressoes elevadas, Tais operagoes envolvem riscos sérios e re—

. guerem extremas precaugoes..

o Como primeira recomendagao‘sallenta—se que no laboratdrlo o
experlmentador ‘deve sempre estar desperto para & p0331b111dade de

'faumentos de pressao nao. controlados e ter’ como pressuposto que qual-
" quer operagio que tenha de ser efectuado é pressao atmosférlca deve

ter alguma.saida aberta para a atmosfera.‘No entanto, é frequente
que um estudante envolvido em vérias operagbes no desenvolvimento
de um traba1ho 1abdratoria1 ém qﬁe'nﬁo-domina todo o. equipamento
esquega o abrlr de uma tornelra que permita o referido acesso. Tam—
bém o bloqueamento das saidas para a atmosfera pode ocorrer no de-

'curso do trabalho por efeltos de crlstallzagao, condensagao, depd—

31to de 1mpurezas, ete,
Quando se recorra a 51stemas de v1dro para realizacao de ope—

' ragoes a pressoes superiores & amosférlca (h ogenagoes, OXigena—

oe ,'etc) 0s aparelhos devem ser revesbidos para,proteccao dos

experimentadores,por uma rede de arame ou fita isoladora (se o do-

" minio das temperaturas o permltlr)

No flnal da’ eXperiénc1a a’ pressao interne do sistema deve ser .

éreduzlda até a pressao atmosférica por uma vélvula espe01a1 antes
do sistema ser aberto. Se necessérlo, o sisteme poderé ser arrefe—'

cido até se atlnglx & temperaturs ambiente antes de ser aberto,

-'1F;2 Vécuo f

Enquanto que 0 ‘risco envolvzdo nes experléncias em que a pres-‘

"7f3_sao no 1nter10r do slstema é superlor reside na exglosao,rquando

_tiessa pressao & inferior ¥ stmosférlca Gorre-se o risco de }2212:23';:
‘;Neste caso o resultado seré anélogo ao anterlor- E ;ecqao de vidro;.
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e_de produtos aguimicos, eventualmente fogo.

Os sistemas mais correntemente utilizados para produzir vé—
cuo em laboratdrio de ensino s2o trompas de dgua e bombas rotaté~ -
rias, Com estes dlSpOSltlvos atlnge—se valores de pressao da ordem
de- 10 *torr (O 013 atm) Aparelhagem mais sofisticada permlte atln— |

‘glr Mglto vacuo" da ordem de 10~ 5torr (1&'8atm) Naturalmente que b
- neste dltimo caso os riscos s@o mais elevados.:”

Tanto ex01cadores cﬁmo vasos Dewar devem ser protegldoc por -

',flta ou rede pléstlca. Os ex01cadores em mater1a1 pléstico reduzem-

os E :ggs de 1mplosa . Nas 1nstalagoes ‘de vécuo devem ser interca~
lados frascos que permltam armazenar 1iquldos que sejam projectados
em caso de acidente.

F.4 Riscos de natureze eléecirice
m

A presenga de’ liquldos 1nf1amévels nos laboratdrlos de quimica

’ .agrava os’ rlscos geralmente a55001ados com o equlpamento eléctrlco
- Em casa, nao se armazena um combustivel Junto de equlpamento eléc—
‘ trlco, no entanto no laboratdrlo é frequente sobre una bancada es—

tarem produtos altamente 1nf1amévels, como o 41coo6l ou 0 éter, Si-

" multaneamente com agltadores, aquecedores, ete. .

S50 de sallentar alguns cuidados gerais:

Evitar que extensoes atravessem as bancadas e o chao do 1abo—
ratério. ' . SR _ _ |
Nao utlllzar material que nao este;a convenlentemente 1solado.-
.08 aparelhos devem estar 11gados & terra. )
Ao operar 1nstrumentagao eléctrlca as maos devem estar bem se-

cag e o operador nzo deve colocar—se sobre chgo himido. _
Sempre que possivel Opere sobre a 1nstrumentagao com_uma ﬁnl-.,

ca mao (regra da mBo0 atris das costas) _
.Caso algum liquldo salplque os term1na15 de um aparelho ou de
‘-_ficha a corrente néo deve ser 11gada (ou deve ser desllgada)
"}até que haga a garantla de que’ os residuos foram retlrados.
.Deve ter—se presente que o_gg_tpamentq,eléctrlco sob efeito
de vapores inflemiveis estd s;jéito a ékplo@i;. E o caso de a-
gitadores e frigorificos, etc. _
.0s condensadores apresentam perlgos partlculares na medida
:em que recuperam parte de’ energia quando desllgados.i-ﬁ'

.A gcumulagBo de electricidade estética pode originar descar—
gas que 1evem a deflagragao de misturas de gases inflamévels




“glado no entanto caso nao estega como & o caso de 51stemas que

pontos:

presentes no laboratério.

A égua é frequentemente utilizada no 1aborat6r10 como melo de

“arrefecimento em condensadores. Essas 0peragoes 580 em geral conn
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~tinuas por longos perfodos de tempo e hd tendéncia a deixar os szs_i]

temas sem v1g11an01a permanente (sair pare beber um café fumar'wn-g

cigarro etc) Vdrios perigos estao associados & varlagao do caudal

 "de dgua, A dlmlnulgao pode resultar num arrefeclmente 1nsuf1c1ente
" de um condensador, com dinerente  escape de vapores, .0 aumento pode

provocar rupturas e separagao de- 11gagoes entre condensadores e tu—;f

bagens de arrefecimento, retirar a varte final da tubagem do 51ste_

~ma de esgoto, ete.

As precaugdes sio féceis de prever se o 51stema estd a ser vi—_'

ficam em 0peragao durante 2 noite sao necessérlas medldas mals so—'r“

7iffflst1cadas.m

Relativemente ao prumelro caso sao de considerar os segulntes o

.0 material das tubagens deve gser resistente para nZo dobrar
e elas devem ser mantidas afastadas des fontes de calor que

poden provocar amolecimento ou degradacgio do material,

JAs 1 pnladgras devem ser flexfiveis e sem defeltos partlcular-i

mente nas extremldades._

As ligacoes devem ser firmes e reforgadas por juntas de arame.;

A introducado das tubagens nos terminais de vidro deve obede-

cer 2 medidas de seguranga seméHmntes & 1nsersao de um tubo de

vidro numa rolha furada, Para alguns materiais 31ntét1cos é
conveniente o aquecimento da extremidade onde o v1dro valj'ser

inserido, em édgua & temperatura elevada parz o tornar mais ma=~

G ’7'leéve1,e_deste modo facilitar a operagao, .

TUBAGEM
—» DOBRADA




‘G._Prevenczo de riscos a@ssociados a0 trabalho laboratorial e
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hébites a criar.
L - -

-G.l Manegar material de wvidro

G.l.e2 Os acidentes mais frequentes em laboratérios 820 coﬁtgs e
queimzdures resultantes do manejo de material de v1dro. A poucs \
experléncla leva a que o estudante frequentemente pegue numa pega‘

de vidro que estd quente e © resultado é doloroso ainda que em res

-gra néo seja grave., Neste caso o erro & em geral formatlvo p01s

leva a que o individuo nso repita semelhante operacgao sem Se cer—
tificar da temperatura do vidro. o '

L conveniente guando se trate de trabalhos gque envolvem do— -
bragem de vidro, disp8r de uma placa de amianto (ou de pano de al-
godao dobrado) sobre o qual o vidro & colocado enguanto quente. Se
0 ar uns 2,5cm acima do v1dro alnda sé notar aquec1do 1sso revela

'que o vidro estd ‘demasiado quente para ser manuseado.

_,Ma;s-graves s20 08 cortes,resultantes do vidro partldo 'Mate—

rial de vidro que apresente defeitos. ou se encontre estalado ou .
partido n2o deve ser utilizado.em trabalho laboratorial. Arestas

vivas devem ser levadas & chama para serem boleadas, sendo deste

modo o material recuperado.

G.1.b A inserszo de tubos ou outro material de vidro em or1f101os-ﬂ;

de’ rolhas deve seguir os segulntes passos para evitar acidentes, '
- Lubrificar o orificio com glicerina, dgua com sabao ou égua;

{de preferen01a a primeira). CREEE
- = Segurar o tubo 3unto =3 extremldade que val ser 1nser1da a_k
fim de minimizar a tensao.. ' _
- Segurar o tubo de vidro com uma toalha ou;pano para prote—

ger as maos caso o vidro quebre. : ,
Eulﬂs Para remogao de um tubo de vidro de ume. rolha deve olear—se
com gllcerlna 0 cabo de uma lima e utlllzé-la para fazer a gllcerl—.ﬁ'

'"na penetrar entre o vidro e & borracha, fazendo—a contornar o tubo;i”
‘Quando por efeitos de aqueéimento ou outro, & rolha tenha colado 2.0

vidro € preferivel abrir transversalmente a rolha com uma 1am1na.‘

Em qualquer das operagoes ac1ma referldas a mao deve estar protegl—

“d@a po- um pano,como jé se acentuou.

'Vf;gh;th 0 acue01mento de 1igquidos em re01p1entes de V1dro é multo

frequente no laboratério devendo ser con51derados os seguintes pon—

"'tOS.
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.0- vidro deve ser tipo pyrex.

.A parte exterior do balBo, gobelet ou tubo de enszio deve
ester sece. o

.0 material deve estar isento de qualguer defeito,

.Entre & chama e o vidro deve interpSr-se umrmateriai adequado;
rede de arame com cerfmica (ou amianto...), banho%Mafia, etc,
.0 aquecimento deve ser gradusl, evitando—se bruscas altefa-
coes térmicas, assim como acgdes meclnicas.

.0 aguecimento sé deve ser iniciado depois de o 1liquido ter

sido introduzido no recipiente. .
Ilquidos inflamdveis ngo podem ser agquecidos directaemente &
chema, devendo utilizar-se um liguido intermedidrio (banhoMa-—
ria, banho de 6leo, etc.) “
G.l.e e Ao aguecer um tubo de ensaio dlrectamente é chama devem ser
‘tidos em con51deragao 08 segulntes pontos: '
.0 tubo deve conter apenas l{guido correspondente a- 1/3 ou 1/2
da sua capacidade, _
.2 boca do tubo deve ser orientada de modo a que caso haja pro-
jecgBo ela nBo posse atingir o experimentador ou outros indi-

viduos. ,
.0 zquecimento deve ser efectuado mantendo o tubo 2 45° relati-

vamente & chama, _ _

.0 aquecimento deve ser efectuado fazendo repetidadmente o tu-
bo passear na chama no sentido da boca para o fundo.

.Para segurar o tubo pode ser utilizado uma pinca de madeira
ou & mao, sendo de evitar as pingas metdlicas pela concentraczo

de calor que provocam, B

Nunce devem ser aquecidos directamente & chema liquidos infla-—

néyeis.

Sempre que uma.peca ou vidro se parta, os fragmentos devem ser
removidos pdara reciﬁiente destinado & tal fim e nao para qualquer
"cesto de papéis". B recomenddvel utilizer luvas resistentes, uma

escova e p&, nessa Operagso.

G,2 ComErimento de cabeloI adornes.

Jé foi referido que no labdratério se deverd sempre trabalhar
com bata de material nfo inflamdvel, Szo ainda de referir dois ou-
tros pontos de cerdcter pessoal, Cabelo cujo comprimento exceda os
ombros envolve riscos , nomeadamente se sao utilizadas chamas. E
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convenienlte que durante o trsbelhe laboraitorisl o cabein g2 ja presc

atrés per reio de um elédstico ou fita. A mesma preceucao deve ser

tomada quande se opera com equipemento rotativo. A permznéncia no

laboretdéric com C&ChéCéls; lengos ou gravataq soltas é de deszcon-—
selhar por rezdes semelhantes, '

.3 Pro;ecgco de naterlals de tubos

U dos ecidentes de rotlna no 1ubor;t6r10 € = g£o1ecgao de 14—

quidos por ‘sobreaquecimento em tubos de enselo ou gobelets,

A
¥ da méxinea convenlénc;a que todos oe que trebalham no lzhore—

tério utilizem Seulos de proteccio. Linds que entre nés & prétics

neo estejs 2 ser seguidaz, em grande ndmero de universidedes fors do
pafs elz & obrigatdria. Concretamente em trebalhos que envolvam o
risco de projecgdo de materiais a utilizagBo de bculos de protecedo
seria zltavente recomenddvel. ' ‘

No pardgrafo anterior foram re?erldos asp80uoe da técnice de
aquecimrentoc de liquidos, Além desses, ‘deve ainda selientar-se qu-~
serpre dque se proceda ao aguecimento de um naterial o recipiente
que o0 contém deverd ter ums safda aberta psra = atmosfers.

G, 4 Diluigéo de 4cidog.

£ frecuente proceder 3 diluicfo de sclugdes transferindo certo
velume da solugBo-mae pars um recipiente adequado 2o fim em viste e
dicionendo em seguides o volume de Zgua conveniente para perfazer o
volume requerido. Sempre que se trate de diluir um £cido, € o 4cido
cue deve ser zdicionzdo & égﬁa e nunce o0 oposto. Por exemnlo, se o-
dicionéssemos &gue a0 écido sulfirice forrar—se—iam'kidratos sendo
a rescghio violentemente exotérmice. A 4gue entrando em ebuligZo por
efeito do calor libertado ¢ projectada pare o exterior podendo sr-
rastar algum dcido cque aulnglndo o experlmentedor lhe provocard le-

sbes, N
Mesmo quando se segue & téenica correcta de adicionar o decido

4 4gua, o recipiente onde a diluigio se efectua deve ser m&ntido
num recipiente maior (tina) com dgua fria que promoverd um arrefe—
cimento do sistema. Bm adigho, caso a diluig@o se efectue num ba-
1%0 este pode ser coberto por um pano himido que tem fungoes idén-

ticas,
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H. Equibamento especial

Tal como se referiu anteriormente, sempre que haja libertat;e.o de g'ases, ‘vapores Lo

ou poeiras t6xicas durante um trabalho !aboratoriai, vesfe ‘deverd ser rea!iz"aﬂo em condﬂ

¢oes tais que o operador seja protegido contra a sua inalagao. R

O equipamento mais simples consiste em chéminég, semelhantes em certé' medi-
da 4s domésticas, que se iniciam sobre uma zona de bancada sendo fechadas lateralmen—l -
te e podendo gé-lo frontalmente por deslocamento vertical de uma janela. A proteccao
que oferecem € baixa, podendo ser mehoradas pela introdugzo de uma pequéna chama no
topo, concreiamente no inieio da tubagem que promove a abertura para a atmosfera. Ain-
da que a chama mehore a tiragem de ar, este tipo de proteccdo & desaconsethado sembre
que se trabalhe com vapores inﬂgt_;n:_iyeis.

Uma protecgéfd muito mais eficiente é oferecida pelag hotes (também designadas

madas por uma cAmara que pode ser parcialmente fechada pelo deslocamento vertwal
de uma janela £ possuem no infcio da conduta um extractor de ar. Para evitar que sejam
-expulsos para a atmosfera materiais t0xicos € recomenddvel a existéncia, imediatamente

antes do extractor, de {iltros purificadores que retenham esses materiais. Os filtros de-

ATMOSFERA !

(j FiL TR
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verao ser periodicamente tratados ou substituldos para ndo deixarem de exercer a fungao

purificadora. Em geral 2 bancada da hote dispde de g, gds e corrente eléctrica.

A caiza de luvag consiste num outro sistema de protecgao. Pode ser totalmente
construfda em material transparente tipo ‘perspex ou = r construfds de material metgli-

co, sendo apenas de material transparente a zona frontal, Nesta zona estio fixadas her-
meticamente luvas em posig:é'b adequada 4 altura do operador. Na caixa circula um gés
inerte, geralmente azoto. Lateralmente ao corpo da caixa existe uma segunda cAmarm de.
menores dimensoces com a Gnica porta de acesso A caixa pelo exterior, e separada do cor-
po central por uma segunda porta. A introducdo e retirada de materiais podem ser efectu-

adas sem contaminacgao para a atmosfera.

Este tipo de equipamento pode ser utilizado com o fim que anteriormente apontd-

mos, proteger o experimentador, mas pode também ser usado para evitar contaminagoes

das substincias em estudo pelo ambiente (oxigénio, humidade, gds carbénico, etc). As
caixas de luvas permitem ndo s6 protecgio no que respeita 2 inalagdo, mas também 4 ab-
sorgao pela pele. Ao contrdrio das hotes que podem ser ‘m:Iliz.adas por vidrios trabalos
em simultaneo, as caixas de luvas, pela patureza de vapores no interior, tornam-ge de
utilizacao especifica. '

Com cardcter portdtil existem sacos de luvas, ou caixas de luvas portdteis cons-

trufdas em polietileno.




Sao especialmente dteis na realizagdo de operagdes pontuais, como seja a reali-
za¢ao de uma medida num aparelho existente num local diferente daquele onde est£ insta-

D lada a caixa de luvas onde o produto em estudo esteja a ser preparado. Os sacos de luvas

nao oferecem dimensGes nem estabilidade para trabatho permanente.
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VII. TECNICAS LABCORATORIAIS

vII.1. Cristaitizagao

A formacio de cristais sdlidos a partir de um fundido ou
duma soclucdo designha-se por cristalizacdo , e pode usar-

se como um processc de separagio e de purificagéo.

A cristalizacao de um composto ocorre através da
orientac@c e agregacgdao de moléculas ou ides de tal modo
que ©s c¢ristais formados tém um nimero fixo de planos ,
inclinados uns em relacfdo aos outros segundo &ndgulos

definidos e caracteristicos de cada substéncia.
Se 0 processo de obtengdo do sdlido a partir da solucédo
se faz por adicdo de um agente precipitante , também se

pode designar por precipitagéo.

Se dispomos de uma substadncia no estado sélido qgue esta

contaminada por impurezas , em guantidades retlativamente
pequenas ( geralmente inferior a 5% do total ) , o methor
método da purificar & , em geral , a recristalizagao.

Este processc baseia-se nas diferencas de solubilidade
num dado soclvente ou mistura de solventes enire a

substancia a purificar & a impureza.
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O processo de recristalizagdo consiste nos seguintes
passos:

- dissolver a substéancia impura num dissolvente
apropriado a temperatura proxima do ponto de ebuligdo

- filtrar a solugdo quente para separar particulas
inscliuveis e poeiras.

- arrefecer a solucdo de modo a provocar a cristalizacé@o
da substédncia

-~ geparar os cristais da solugdo sobrenadante

Para se verificar se a recristalizacdo foi bem sucedida
na purifica¢&o do composto devem-se observar uma ou mais
propriedades fisicas desse composto , como o ponto de
fusdo , actividade 6ptica , etc. . O processo pode-se

repetir até obter o composio puro.

A  escolha do solvente deve obedecer aos sSeguintes
critérios: a substédncia a purificar deve ser muito
solavel a quente e pouco soluvel a temperaturas prdximas
ou abaixe da temperatura ambiente. O soivente deve ou
dissolver muito bem as impurezas , e assim estas ficam
retidas em soluc¢do gquando a substéncia a purificar
cristaliza , ou entdo deve ter um muito fraco poder de
dissclucao das impurezas , gque assim fTicam retidas na
primeira filtracdo. O solvenie deve ainda ter fluidez
suficiente para que a cristalizacdo se possa dar a uma
velocidade razodvel e deve fornhecer cristais bem formados

do composto purificado.

&




Gbviamente o solvente n3o deve reagir com a substéncia.
Em dgualdade de circunstédncias a escolha do solvente
deve atender a fTactores como facilidade de manipulacido ,

inflamabilidade , custo , etfc.

Para se proceder & escoiha do dissolvente deve-se tentar
dissolver pequenas cuantidades da substancia em peqgquenas
porcdes de diferentes dissolventes , por aquecimento. Se
a substancia se dissolve facilmente a frie , ou por
ligeiro aqguecimento , o solvente ndo é apropriado. Também
nio serve um solvente que ndo dissolve a substédncia a
guente. A guantidade de solvente a utilizar deve ser o
volume minimo suficiente para dissolver a substéancia
préximo do ponto de ebulicdo , de modo a obter o maximo

de rendimento ao arrefecer.

Se a substdncia é demasiado soldvel num solvente e
demasiado insoluvel nouiro pode-se recorrer a solventes
mistos. Os dois solventes devem para iss0 ser
completamente misciveis. Dissolve~-se o] composto no
solvente em que é muito soluvel , e adiciona-se o outro
solvente quente , e em peguenas por¢des , até se notar
uma ligeira turvacdo. Adiciona-se entdo uma pequena
gquantidade do primeiroc solvente para tornar a mistura de
novo limpida , e deixa-se arrefecer até a temperatura
ambiente. B vulgar a utilizag¢do dos seguintes solventes

mistos: agua/etanol , acetona/éter , Acido acético

glacial/édgua , etc.
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Depois de feita a escolha do melhor solvente e das

gquantidades a utilizar , pelos testes prévios descritos ,
coloca~se a substéncia sélida num  Erlenmeyer ,  num
gobelet , ou num baldo com condensador de refiuxo ( se o

solvente é toédxico ou inflaméavel). Adiciona—-se entdo ao
s61lido uma quantidade ligeiramente inferior & necessdria
e alguns TfTragmentos de porcelana porosa. Leva-se a
mistura a ebulicdo e adiciona-se solvente até a mistura

ficar 1impida ( aparte as impurezas insoluveis).

Seguidamente filtra-se a solucdo ( ler adiante pormenores
sobre técnicas de filtracdo} enguantc ainda gquente

rapidamente , para separar as impurezas insoldveis.

Usa-se geralmente um .papei de filtro dobrado em pregas ,
colocado num funil largo de haste larga e curta , de
preferéncia aquecido. O funil coloca-se no Erlenmeyer de

recolha do filtrado( ver figura).

0 filtrado quente é arrefecido por imers@o num banho de
dgua fria ou numa mistura refrigerante ; de acordo com a
solubilidade do sé6lido ( misturas refrigerantes bastante
Uteis sdo &agua + gelo , 0 °C , e gelo + NaCl a 5% , que

pode ir a temperaturas até - 23 °C )

Uma vez obtidos os cristais estes devem ser separados do
1iquido , por filtracdo ou centrifugag¢do. A filtragédo ¢
geralmenie feita a pressdo reduzida , utilizando um fTunil

de Buchner adaptado a um Kitasato.
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No fim da filtragiio lavam-se os cristais usando a minima
quantidade de solvente \ geralmente o usado na

recristalizacéio.

Por Ultimo secam-se os cristais num excicador , contendo
a substancia adequada para absorver o solvente { silica~

gel , cloreto de calcio anidro |, etc.)

1o | [O05

(&) : (L) (c) . @)

Figura ~ =~ Filtragao a quence.

(a) Por camisa de aquecime mo.(b) Por tubo em helice

(¢) Por manta de aquecimento. (d) Por vapor de sol-

vente aquecido.




VvII.2. Filtragao

A filtracdo consiste na separac¢do de uma fase sélida de

outra fluida.

Os meios filtrantes mais utilizados sdo o papel de filtro
de fibra celuldésica , as placas porosas de vidro
sinterizado , porcelana ou silica , o papel de filtro de

microfibra de vidro ou as membranas porosas.

0 papel de TfTiltro de celulose & geralmente usado para
recolher precipitados. Em anédlise aguantitativa é
geralmente necessdrio calcinar o papel com o precipitado

para o gque se deve usar um papel de Tiltro sem cinzas.

0 modoc de preparar o papel de filtro para ser usado num
funil requere alguma técnica , e pode observat—-se nas

figuras seguintes:




Para proceder & filtragdo faz-se uma montagem como a da
figura abaixo. Casoc a filtragcdo seja a frio a haste do
funil deve ser Tonga » € curta e larga se a filtrac¢do for

feita a quente.

T S seen
it o R LIPS I
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VITI.3. Andlise Gravimétrica

A andalise gravimétrica consiste ha pesagem duma
substédncia, gue =g obtem a partir dum constituinte duma
amostra aue se pretende determinar , e que € separado dos
restantes na forma de uma fase pura de composig¢éo
conhecida e bem determinada. A separacdo desta fase pode

ser feita por precipitac¢do cu por volatilizacio.

No método de precgipitagdoc o constituinte que se pretende
determinar ¢é precipitado na forma dum composto pouco
soldvel , e pesado depois de purificado. Nalguns casos é
necessario transformar o precipitado noutro composto que
apresente composicdo bem definida e dque seja mais
apropriado para pesar. Por exempio . o calcio &
precipitado sob a forma de oxalato de cdalcio
monohidratade , mas este é& posteriormente transformado em

carbonato de cdlcio , e é esta substédncia que & pesada.

Também se podem incluir heste método a determinagdo de
substéncias na forma metdliica aque se depositam
electroliticamente no cétodo de uma ceéluia electrolitica,
ou de alguns anides gue se depositam nha forma de sais
Tigeiramente sollveis num &nodoe metdlico apropriado (
este assunto sera leccionado nas aulas tedricas desta

disciplina ).
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No método de volatilizacdo um ou mais constituintes da
amosira sdo volateis , ou podem ser transtormados numa

substancia volatil.

Os dois exemplos de volatilizacdo directa mais comuns sSao
a determinacdo de Agua num s6élidoe , e a andlise de
carbonatos. Para determinar a agua num sélido , por ex@ ,
aguece-se a amostra & temperatura apropriada e absorve-se
a 4&dgua volatilizada num excicante ( por exemplo o
perclorate de magnésio anidro ). O ganho de peso deste é
0 peso de dgua adsorvida. A determinacdo de COz presente
como carbonate ou bicarbonato pode fazer—se por adicdo de

um excesso de 4&dcido & amostra e absorcdo do gds numa

mistura de Ca0 e NaCH.

0 método de volatiliza¢B8o também se pode aplicar de forma
indirecta: pesa-se a amostra antes ) depois de
volatilizar um constituinte e a diferenga de peso da a
quantidade de substéncia que se pretende determinar. Este
método & muito simples mas n&o pode ser utilizado de
forma 1indiscriminada porgue muitas substédncias libertam
mais de um componente voléatil , ou sofrem decomposig¢do.
Uma das aplicacdes mais importantes é& a determina¢ao do
conteGdo em &gua de uma amostra , por aguecimento a
temperatura suficientemente elevada para expulsar a 4agua

dessa substédncia.

Consideremos mais em pormenor o método de precipitac@o,. A

substdncia que vai precipitar deve ser muito pouco
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soluvel permitir fiiltracgdo e lavagem réapidas , ter

composigdo estequeoméirica e um elevado dgrau de pureza.

Os precipitados proéoprios para pesagem oW precipitados
ponderais , devem ter composic¢ic bem definida , serem

estdveis , ndo higroscopicos e de massa molar elevada.

0Os cdlculos a efectuar em andlise gravimétrica s#o
bastante simples e baseiam—-se na pesagem de uma amostra
inicial , e de um composto precipitado de composicao bem

definida.

A concentragao da substédncia a dosear exprime-se

geralmente em percentagem. Assim , se for A a substéncia

a dosear , temos:

% A =( massa de A/ massa da amostra ) x100
em gque a massa de A = f x m’> , & m’ é a massa do
precipitado ponderal. Para se obter f , divide-se a massa

molar da substéncia a dosear pela massa molar do
precipitado ponderal , e multiplicam-se © numerador e
denominador por coeficientes tais que apareg¢a © mesmo

namero de Atomos do elemento a dosear em ambos.

Por exemplo , nha determina¢dc de C1 , como AgCl , temos:

f = M(Cl1)/M ( AgCl) = 35.45/143.22 = 0.2774



Na determinac8o de Fe como FezOsz temos:

f = 2 M(Fe)/ M(Fez03) = 2x55.85/159.7 =

0.6994



VII.4. Analise Volumétrica

1.Introdugéo

A analise volumétrica , titrimétrica ou simplesmente
volumetria , baseia~se na medigdo , geralmente por
bureta, do velume de uma solugd8o que ¢é adicionada
(titulante) 'é um volume conhecido de outra solucio
contendo a espécie quimica a analizar (titulado). O
titulante ¢ adicionado até ao consumo quantitativo do
reagente do titulado , c¢com o© qual reage segundo uma
reaccido completa , ripida e estegqueométrica. A partir. da
concentracgio da soluc¢do titulante , ou titulada , €
posqg;el , mediante © conhecimentc dos seus volumes , ©
célcuio da concentra¢io da outra solugdo.

Designa-se por titulagdo de uma solugdo o0 processo
de adicdo de titulante ao titulado , até ao consumo
total , com a consequente determinac¢8co da conceniragio
{ou titulo).

A titulagcdo ¢é normalmente efectuada por adigdo ,
gota a gota , do titulante contido numa bureta , para o
titulado num Erienmeyer. A solugéao deve ser
constantemente agitada , quer por recurso a uma barra

magnética , quer manualmente ( ver fig’s).



tlnllu:luu!l.. .

-

—
——

[
.
.
. -
~
PSR
— .\‘1\
- e
—_ So,
- o
—— TR
. —_
e

SR
ey -
] ‘\"!-‘_'__./"j i
v/
{t}
sclugdo com zgitegac mezgnatica (&) ou menusl

~T

o

L

70




0

2. ReacegBes de Titulagédo

Os Trequisitos gue uma reacc¢ldo guimica deve
satisfazer para poder ser utilizada numa titulag¢do , séo
0s seguintes:

- Estegueométrica: os reagentes devem intervir numa
reaccdo bem definida , sem a ocorréncia simultinea de
gualquer outra reaccio lateral.

- Quantitativa: a reacglo deve apresentar uma
constante de equilibrio elevada de modo gue © rTeagente
por defeito possa ser sempre considerado totalmente
consumido.

- Répida

- Acompanhada de variag8o brusca de uma propriedade:
por exemplo , o pH , pE , condutidncia , etc.

Entende-se por ponto de equivaliéncia , o ponto da
titulagdo correspondente a mistura dos reagentes
(titulante e titulado ) em propor¢lSes estequeométricas ,
e por ponto final de wuma titulagdo o ’ponto de
eqguivaléncia’ determinado experimentalmente.

As reacgBes de titulacdo podem agrupar-se nas
seguintes classes: neutralizacao ou acido-base s
complexacdo , precipitagcdo e redox. Vamos neste curso
considerar apenas o primeiro e ultimo casos.

A) Reacgdes de neutralizacdo ou &cido-base

Estas reacgBes sdo utilizadas na titulagdo de uma
base por um 4cido padrio ( acidimetria ) , ou de um dcido
por uma base padrdo ( alcalimetria )} , e envolvem a
combinacdo de um hidmgenido ( H*) com um ido hidréxido

(O0H-) , com forma¢do de dgua.
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B) Reaccdes de oxidacdo-reducdo ou :edox

Neste tipo de reacgdes ocorre uma variagﬁp do nimero
de oxidacio dos reagentes. As solugdes .titulantes séo de
agentes oxidantes ou redutores relativamente a espécies
tituladas redutoras ou oxidantes , respectivamente.

De um modo geral , como agentes oxidantes usuais
podem citar-se o permanganato de potédssio , o dicromato
de potdssio , o sulfato cérico , etc. Como redutores
vulgares temos sais ferrosos e estaﬁosos , o mnitrato

mercuroso e o tiossulfato de sdédio.

3. Tipos de andlises volumétricas

As volumetria podem ser classificads segundo véarios
critérios atendendo ao tipo de reaccdo de titulacdo , &
propriedade da solugdo de titulado cuja variagdo brusca
na zona do ponto de equivaléncia permite a sua deteccgdo ,
e & tecnica geral utilizada.

Os tipos de reacgao foram ja referidos e
correspondem-lhes volumetrias de mneutralizacdo s de
complexacdo , redox , etc.

conhecem-se também varios processos de detecgdo do
ponto final , tais como o uso de indicadores corados ,
cuja cor & claramente alterada na vizinhanga do ponto de
equival@&ncia , uso de técnicas electroanaliticas ,
nomeadamente & potenciometria , em qgue O potencial da
solugdo é medido ao longo da titulagdo , e outras.

Quanto & técnica geral utilizada , a volumetria pode

ser directa , indirecta e por retorno.




i) volumetria directa

Numa volumetria deste tipo héd reacclo directa entre
o titulante e o titulado . Deste modo , o conhecimento da
concentracédo de uma das solug¢des ( titulante ou titulado)
e da rTeaccgfo guimica ocorrente , torna possivel o célculo
da concentracdo da outra ( como veremos adiante).

Como exemplo pode-se citar a titulagdo de uma
solugdo de Fe2* por uma solugdio padrdo de KMnOs. A

reacgdo de titulacBo , em meio dcido & do tipo redox:

MnOs- + 5 Fe?* + 8 H* —» Mn2* + 5 Fe3* + 4 Hz20
0 titulante ¢é o© permanganato , gque tem uma cor
violeta. O ponto final da titulacdo ¢ obtido quando ,
apdés adicdo de mais uma gota de titulante , uma cor rosa

persiste no titulado.

ii}) Volumetria indirecta

Neste tipo de titulagSes o titulante ndo reage
directamente com o tituiado , mas sim com o produto da
reacgdo deste com outro reagente.

iii) volumetria por retorno

Neste caso adiciona-se ao titulado uma quantidade
rigorosamente medida de um reagente em €eXCesso s

doseando-se em seguida o excesso desse reagente.
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— ESCOLA SUPERIOR DE TECNOLOGIA

18 Trabalho Pratico: Medicdo de volumes e massas de

liquidos.

uons1derayoes gerals

4 . - 1 : L
lumétrices e graduadas, duretas e proveiss.

[
n
[}
[
|t

ig primeiros instrumentos voluméiricos sBo utilizziss
para medicOes mais rigorosas de volumes fixos; 0s restantes ser-

. ~ : - - . .
vem para medigOes menos .rigorosas de wolumes variaveis. 4 provets

~ € o imstrumento menos TlgO“OSO.
. s.,/ﬂ) -~
As medigOes de mascsa fazem-se normalmente utilizando balancas

dz mrato intericr - balancas anelitices - mais risorosss, com sen-
i (=) J

s - AN ! s s g, AR e # -
LiCas celzsctronicas com sensi ipiiidade Zws & Jdecime mlilesinma 20

UPILIZAGAO CORRECTA DO mATERIAL

BALUES AFERIDOS

0 bal3o déve ser cheio até gue a parte inferior do ménisco
coincida com & marca. 4 forme alongada tem por fim faze% com gue
uma pegquena variacgZo do volume provogue uma grande variagao na
posigio do menisco, minimizando deste modo o erro,

Um baldo aferido é muitas vezes usado na preparagio de solu~-

¢Ges; por vezés, 20 dissolver um .s6lido, os alunos tém tendéncia

‘a facililar a dissolugdo aguecendo o baldo, v gue & absolulamenle

condenével. Estes também nfo devem ser ChElOS com um 11q. _onente.
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Estes baldes também se destinam a diluir uma quantidade fixa
duma solugdo que se queira estudar e, por isso, nfo podem lzvar-
nE -3se éom essa solugdo previamente como se faz ccm 2s pipetas e bu-
retas. Primeiro enche-se o bélgo com um funil gue se;introduz'hq
seu gérgaio e termina-se © enchimentd com um éanta-gotas.
PIPETAS | |

4 sue utilizagZo correcia compreende 2s geguintes fases:

I- passa-se por agua destilada; aspira-se um pouco de Zguz lest.

I e colocando a pipeta em posigdo guase horizontal, roda-ss en-

tre os dedos para que toda a superficie interior seja mcizada;

tar.
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spirz-se a sclugao a pipetar ate um nivel um pouco suzsrior
3 marca repidamente o exiremo superior com o dedo indiczdor

~

(2 aspirzc¢do deve ser lenta tendo o cuida

+.

0 de manter a ripets

£y
te g
<

- I d = n . =~
bem mergulhada no 1fguido, de modo a eviitar gue o liguiio

atinjs & boca do operador).

Aliviardo ligeiramente = presszido do dedo, deixa-se escozr 0o
1fquido 2té que a parte inferior do menisco coincida com 2 mar-
ca. Passa-se entdo a pipeta para o recipilente que vai conter

o 1fquido e deixa-se escoar mantendo = pipeta vertical. ipds

o escoamento do 1{quido deve encostar-se a ponta da pipets a
parede do recipiente.

Depois do escoamento fica algum 1igquido na pipeta. E condendve:
soprar pela parte superior para tentar a safda do 1fquice. Ha

altura da calibracdo das pipetas ja se tomou em consideragao

o volume do ligquido retido.

Veja-se a figura da pdgina seguinte.

‘NOTA: Quando se lida»cgggliquidos't6xicos ou corrosivos, o enchi-
L : ~ mento deve:fazer-se sempre com um enchedor automdtico, tipo

"pumpette":

AT WIS R AT T R e et g
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A sua utilizagdo correcia compreende as seguintes fases:

Verificaer, rodando nos dois sentidos, se a torneira se zrncon-

e

- - ” -
trz bem lubrificesda, Casoc contraric, desve proceder-se

A

Lavagem da bureta com agua destilads com & solugBo & sstudar,

[}

5 = A ~ L3 An Thaon A 3 - ] . 0A
uszndo uma téenica semelhante & das pipetas, com excepgfs 4o

gnchimento gue se faz agore pela parte superior, com um funil.

-, P * 7 .
Apos o enchimento se compleiar. ate um nivel um pouco sugerior
ac zero, deve retirar-se o funil, para evitar gue a gota gue
nele fica caia e altere o rigor da medigZo do volume.

. ’ - .
Abre-se a torneira e acerta-se o nivel do liquido até ac traco

1

|
|
zerce (ou outre), fazendo coincidir ¢ fundo do menisco com o %
I

-~ . 3 - - -
trago de referercia, como se indica na figura seguinte:
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PROVETAS

o~

ares e para sola§5es cujo wvolwne nac int srvenha nos calcu 3.

85

W20 se podem usar provetas para a2 meligao rigorosa de Tolumes.

5& se utilizam para medir solugles de cuaisquer reagentes euaxili-

SALALIGAS
Tars operar com precisfo numa talanga ela deve estar 1linpa.
Se 121 nZc aconiscer, devem remover-se af lmpurezas do przo com
L

o auxflio de um ;incel. NWenhum reagernte Zeve ser colocado lirects-
mente sobre o prato ds balanga, mas sim sobre papel ou ouirs reci-

. - L4 ) . r .
piente gue normaimente e de ViQro (ex.: vidros de relogio, Tegue-

nos gobelés, caizas de Petri). Bstes recipientes devem esizr 1lin-
= 3 .-, s - -y . e -

pos e sscos. For outro lado tambsm nenhun objecuo guente =2 devs

colocar no prato da balanga.
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PrecisBes minimes de medigOes directas l
" . - - ~ - i
ledic30 de massa com balanga analftica (2 leituras) : + C,2002 g l

Medicfo de volume com bureta (2 leituras) : + 0,04 ml

I'edicZo de volume com:

. Baldes aferidos * . ‘ ?ipetas volurétricas *
= ' (de 1 trago)
» Capacidade Tolerancia " Canacidade Tolerancia
@) - Cad) (@) ¢ oM
25,00 0,06 0,03 2,000 0,012 0,000
50,00 0.10° 0,05 T o500 0,02 0,01
100,00 0,15 0,78 10,00 0,04 0,02
200,00 0,2 0,10 15,00 0,06 0,03
250,00 . 02 0,10 20,00 0,06 - 0,03
500,00 - 0.3 0.15 25,00 0,06 . - 0,03
1.000,00 ... 0,6 0,3 . 50,00 0,00 - = 005
2000 ° 1,0 05 100,00 0,16 0,08
RS Gaed SEURRN Gl

o * Bol. Nomm., 7, 11-14 (1958)
¢ Aferidos correntes

**+ Aferidos de nrecisao
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Parte Pratica: Determinacdoc do erro na medicdo do volume

de dgua destilada, com diferente material de vidro

Vamos neste trabalho verificar o erro relativo na
medida de volumes com provetas , pipetas e buretas. Para
isso vamos medir o mesmo volume de H20 , digamos 25 ml ,
com os diversos materiais de vidro e pesar estes vo;umes.
Depois , com o auxilio de uma tabela de densidades da
dgua a varias temperaturas ( fornecida ) , Vamos

determinar o volume correcto.
d (gem3) =m ( g}/V ( cm3)
O erro relativo na medida do volume sera:

% erro =(volume correcto - volume medido)%,oo
volume correcto

Construa uma tabela com os resultados obtidos e faca
uma discussfo acerca da utilidade dos diferentes

materiais de vidro para medida do volume.

( nota: os diferentes volumes sdo medidos para gobelets
préviamente secos na estufa , que devem ser pesados

vazios e com o liquido)

88
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MASSA ESPECTIFICA DA AGUA A VARIAS TEMPERATURAS

T /°C - p g en™)
10 0,9984
11 0,9983
12 0,9982
13 0,9982
. 14 ' 0,9981
3 15 0,9979
-~ 18 0,9978
17 0,9977

18 . 0,98975 .
19 0,9974
20 0,9972
21 . 0, 9970
- 22 0,9968
23 0,9966
24 0,9964
25 0,9962
) 26 | 0, 9959
27 0,9957
28 0,9954
29 0.9852
30 0.9949
31 0,9946
32 0,9943
33 - 0,9940
34 0,9937
35 0,9934




20 Trabalho Pratico : Preparaciio e Afericfio de Soluces

Qualquer laboratdério deve manter sempre em stock algumas
solugdes mais frequentemente utilizadas. '
Algumas solucgtes podem ser = preparadas pesando

rigorosamente o reagente correspondente, e dissolvendo-o em dgua,

ficando iwmediatamente conhecida a sua concentracfio. A estas

solugfes did-se o nome de solucles padrfo.
Un reagente apropriado & preparac¢fo de uma solugc8o padrio

primario, deve ser:

- facil de purificar e secar

2 . . ~ . ..
\7) - inalterdvel a0 ar durante a pesagem (n&o higroscopico,
n

do oxidavel e ndo afectado pelo COZ atmosférico).
- prontamente soldvel
- ter um peso molecular elevado (de modo a minimizar erros

gde pesagem).

580 exemplos destas substénéias o ca;bonato de sb6dio
KNaZCO3), Qo hidrogenbftalato de potédssio [KH(C8H404)}, 0 oxalato
he sédio (Na20204),o cloreto de potassio (KCl),o cloreto de sédio
(NaCl), e o 6xido de Arsénio (III) (As503).

t

() Quandc os reagentes de partida nfo obedecem a estas
o

ondigbes, as solugles uma vez preparadas devem ser aferidas, ou

seja, deve-se determinar a sua concentracfio de forma rigorosa.

: Por exemplo o hidrdxido de sdédio (NaOH) em contacto com o
Hidxido de carbono (COZ) atmosférico reage, formando-se 6
?arbonato de sdédio (Na2C03,) 0 que altera a concentracdo de NaQOH

¥ solugfo.

!

A

90




Estas solugSes devem ser aferidas utilizando padrdes

'primérios. Estes devem ser escolhidos de modo a reagir

jmediato e esteguiométricamente com a solug8o a aferir.

Uma vez calculada a quantidade dos compostos a

utilizar . temos de proceder 4 medicio da sua massa ou do

seu volume , segundo se trate de s6lidos ou de ligquidocs.
Seguidamente procede-se & dissolugdio , para o que se

adiciona o soluto ao solvente ., podendo seT necessario o

aquecimento e agitacdo.
ApGs estas operacgdes completa-se a adicdo de volume

até ao traco do baldo de diluicgdo.

(nota: quando € necessdrio o aquecimento este é feito num

gobelet , e nunca no baldo , pois este encontra-~se

calibrado para = 20 °C )

de
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Parte Prédtica:Preparacio e aferic¢8o de uma solucdoc de HCI

1} Prepare uma solugdo aproximadamente 0.1 M de HC!l , a
partir de HCl concentrado ( 37% e densidade 1.18).Faca os
cdlculos e verifique que s8o necessirios 2 ml de HCI
concentrado para um volume total de 250 ml.

2) Afericdo da solugido

i) pesar rigorosamente cerca de 0.3 g de ‘bérax
(NazB407 .10 H20 p.a.)

ii} dissolver o sal com Agua destilada e titular com a
solugdo de HCl , wutilizando vermelho de metilo como
indicador ( nota: num Erlenmeyer & parte colocar 50 ml de
dgua + 2 gotas de indicador + 1 gota de HCl , de modo a
aparecer uma tonalidade rosa)

iii) calcular a concentragido de HCI

iv) repetir a operagido de aferigcdo uma ou duas vezes
mais e tomar a média dos valores obtidos para a
concentracdo.

v) guardar o restante HCl em frasco de pléstico
‘rotulado , bara utilizac¢do posterior

nota: reacgfo de titulacgdo,

5 HzO + Ba0O72- + 2 H* = 4 HaBO3
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ESCOLA SURPERIOR LE TECNDLOE1a DE TOMAR

PRI ES

]
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I
.
1

Lanmo de LonstrugsEo Diwvil 0 Hisciplin

FRABALHU FRATICO Ng R: litulagido duma solugcio de hidroxido de
sodio com wuma solugdo de cloreto de
hidrogénio de concentragdo conhecida

INTRODUGAD

i

';@HE gue @persite a3 determinagido o

| a

Titulagrao & uma Ep
concentragdn de uma solu

wriw m

CUma  ftitulacio realirs-se juntando curdadosamente medidas da
soiugcin de Acido de molaridads conhecidas, solug@c  titulante ,a
R volume, Yamtiem rigorosamnante medido,da bage, aolugioc =

titular ou vice—versa.

turante a aperagﬁu o b da solug3o vayr o ow
reasg Bo dos ities. HaxlU"(ags O aci1do Com o5 148e
hase e o terms do En:d:a1d251gnadu ooy ponbo
aszinalado pelsas mudanca de cor de wae incicsdor de
escoliinido.

riando devigo &
(mq) {-:‘3
]Vai“ﬁL;a_sﬁ

MATERIAL

-~ ureia montaga ng resopective sdporie

«~ HBarrata de idgus destilads J

~ Buporite ciwn agitador magnetico - Pipetas ¢ w0l .
- U Al VLT

REAGEN IES

Titulante — Solugdo de HE1L 0,1 B

Splug¥oc & titular — Solugio de NaGH

Lridi carionr — Fenclftaleins  trzons de viragem de pii: g, 5—10)

PROCEDIMENTY EXPERIMENTAL

e

- Prgparar a bureta para medir voiuees de dcido clorideico.

2 — Medir Z =l de ﬁalugéq de hidréxido de sédio com uma pipeta
voiumatrica parsa o COPOG. )

i - fAdicionar 3c copo Agua destilada e trfs gotas de indicador.

pgnar.da bureiba,o titulante guta a gots 3téd & viragem do

S — Repetir o ensaic com 20 ml de solugso & tituiar.
{ He npecessardo diluisr a2 solugdo.!
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REGISTUE E CALCULOS

Lalcular o namerc de moles de cloreto de hidrogénio adicionadas
ate s atingir 0 ponto de sqguivaldncia:z

My =

Bual o nimero de moles de hidrdxido de s6dio presentes no volume de
de solugdo a btitular:

iz =

Calcular a molaridade da soluclo de hidraxido de sddio.

dustificar o usn do indicador.




40 Trabalho Pratico: Determinac¢8o do pH de solos

anexo: especificacdo do LNEC
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DETERMINACAO DO pH
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TRaphitie n24-A

SOLS SOILS
Détermination du pH Determination of the pH
OBJET SCOPE
La présente spécification vise & établir le procédé a The present specification establishe§ the procedure
suivre pour la détermination électrométrique du pH d'une  to be followed in the electrometric determination of the
1\(\() suspension de sol. ' pH of a soil suspension.
T le pH dun échantilion d'eau. du sol peut étre déter- The pH of a sample of ground-water can be measured
miné par une méthode similaire. in a similar manner,
1— OBJECTO i 3 — APARELHOS E UTENSILIOS
A presente especificagio destina-se a fixar o a) Aparelho para a determinagde do pH, pro-
mode de efectuar a determinagdo electrométrica  vido de um eléctrodo de vidro e de um eléctrodo
do pH duma suspensio de solo. de calomelancs de referéncia, abrangendo o inter-
O pH duma amostra de agua do solo pode  valo de pH de, pelo menos, 3,0 a 10,0. A escala
ser determinado de modo semelhante. deve poder ler-se com limites de erro de = 0,05
- unidades de pH.
wa : b) Balanca para pesagens com limites de erro
S 2 — REAGENTES .
4 O ~ de +0,001g.
Os reagentes usados devem ser «para andlisex». ¢} Agitador, de preferéncia magnético', ou va-

: reta para agitagac manual.
a} Solugio tampdo de pH = 4,0 — Dissolvem-se

5,106 g de ftalato dcido de potdssic em &dgua des-
tilada e perfaz-se o volume de 500 cm®™ com dgua

d) Trés copos de 100¢m® com vidros de relégio,

e) Dois baldes graduados de 500 cm?.

destilada. .
Em alternativa, podem usar-se” outras solugdes f) Frasco de lavagem por esguicho, de prefe-
tampéo de pH compreendido entre 4,0 e 5,0. réncia de plédstico, contendo dgua destilada.

b) So\ig'a'o tamp3o de pH = 9,2 — Dissolvem-se
9,54 g de_tetraborato de sodio (borax) em agua
destilada e\perfaz-se o volume de 500 cm* com
4gua destilada.

Em alternativa, podem usar-se outras selugdes
tampdo pH =9 2.

4 — TECNICA

a) Pesam-se 30g de solo, obtides de acordo
com a especificacio E 195 «Solos — Preparagdo por
via seca de amostras para ensaios de identificagdo»,
num copo de 100 cm3, e juntam-se 75 cm?® de dgua
destilada fervida. Agita-se cuidadosamente durante
alguns minutos. Deixa-se repousar vdrias horas,
de preferéncia durante a noite.

¢) Cloreto de potédssio — Solugdo saturada para
manutengdo do eléctrodo de calomelanos.

\_ d) Agua destilada, fervida e conservada ao - - - b)-Imediatamente antes da determinagéo do
 abrigo do ar, de preferéncia em balSes de pirex - pH, calibra-se o aparelho referido em 3 a} com-
- - = ouvidro que devem ter sido hermet!camente fecha- - a5 solugbes tampdo, segundo o processo recomen-

dos com a dgua ainda quente. -+ . " dado pelo fabricante.




c) Agita-se a suspensdo de solo, lavam-se os
eléctrodos com &gua destilada e mergulham-se na
- suspensdo agitada. Devem fazer-se dvas ou trés
leituras do pH da suspensdo de solo com breve
agitacdo entre cada leitura. Estas ndo devem diferir
de mais de 0,05 unidades de pH e devem atingir
um valor constante em cerca de 1 min. Nao devem
fazer-se leituras antes de o aparelho ter atingido
o equilibrio.

d) Retiram-se os eléctrodos da suspensdo’ e
lavam-se com &gua destilada. Verifica-se a cali-
bragio do aparelho com a solugdo de pH mais
préximo do pH do solo; se a leitura diferir mais
de 0,05 unidades de pH do valor correcto, o apa-
relho deve ser ajustado e deve repetirse o proce-
dimento descrito em 4 c), até se obterem leituras
cencordantes.

e} Quando ndo estio em uso, O eléctrodos
devem ser mergulhados num copo com dgua des-

— -

O

5 — RESULTADO

O resultado apresenta-se arredondado as déci-
mas, anotando-se que foi usado o processo electro-
métrico.

ENTIDADES QUE COLABORARAM COM O LABORATORIO NACIONAL
DE ENGENHARIA CIVIL NA ELABORAGAO DESTA ESPECIFICAGAO:

Jurita Autdnoma de Estradas

Direccic-Geral de Obras Poblicas e ComunicagBes do
Ministérioc do Ultramar

Laboratéric de. Engenharia de Angola

{ aboratério de Ensaios de Materiais e Mecinica do Solo
de Mocambigue :
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’HCﬁPD de S50 ml

ESCOLA SUPERIOR DE TECNOLOGIA DE TOMAR

Cursc de Construgi3o Civil Disciplina : Buimica

TRABALHD PRATICO N2 5 : Determinagd3o da agua de hidratag3o

Introdusdo

Certas substincias, guando cristalizam, ipcorporam na sua
sstrutura uma gquantidade de agua, que se designa por agua de crista—-
lizagdo. '

Se representarmos por M a férmula molecular do composto anidro,
a +6rmula do mesmo composto hideratado sera MonHaO on MiHz0) . ,em gue
n representa o numero de moles de agus de cristalizagdo existentes
por cada mole de composto sdlido anidro.

Exemplo: Ballo.ZHU0

Ha sais cristalinos gue, expostos ao ar, perdem esnoﬁtﬁnea_
mante a sua agua de cristalizag¥o, come por exemplo o carbonato
de stdio (MazUO=x.xH20). bizr—se por esta raz3c gue e trata de sais
eflorescentes . Inversamente, hid oubros sais gue, absorvendo agua

da atmosfera em gquantidades apreciiveis, dissolvem a sua estrutura

cristalina em ambientes himidos.

Estes sais designam—se por del1que5centes - -

Guando adeguadamente aquecidos, os cristais hidratados
podem libertar a sua agua de cristalizagd#o. Uom base nesta
propriedade, podemss calcular o teor de agua de cristalizaglo
nestes compostos. Neste trabalho experimental vamos determinar
o namerc de moléculas de agua de cristalizagdo do sulfato de
cobre hidratado, a partir da diferenga de massa, verificada por
aguecimento de uma amostra do sal, que se transtorma em sul fato
de cobre anidro, CuSh,.

Material
‘Balanga analitica §- Espatulas
Exsicador com silica—-gel : 4. Vidrao de relégio
Estufa o A50%¢C §- Almofariz Equeno
-Finga de madeira Sul fato de cobre hidratado

4 - Farend et o

1

; 1. ~ — o
I 0 > et SRR
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procedimento Experimental — 18. Parte

Liguse a estuta e regule o seu tormostato para a temperatur
docente lhe indicar. Em seguida, coloque um Copo com =51
—gel, de cor azul, no interior da caixa da halanga anal

Pese wn copo de S0 ml numa balanga descoberta. Ew ssguida, btrans-—
fira para o copo, com 0 audilio d& uma espatul a,uma guantidade
de sulfato de cobre hidratado compreendida entre 2 e 3 g s&
pese o coniunto nmusa bDalanga descoberta.

Foa us cristais de sulfato de cobre hideatado num almofariz al

gbter um pd muito find.

-

Pecse um vidro de relégio na balanga analitica coberta.

Ueite para o vidro de reldgio o po de =ul+ato de cobre hidrastado:

.

previamente moido, 2 valte a pesar © coniunto na balanga
analitica cobaria .

Espalths o of de swltato de ceobre nidratado no vidro de reiogio
P2 13 = s
—h

X

por formas 3 maxial & supsrticie de coantacto ao ar e
aumentar a eficigncia de processo de desidratago.

Verifigque se 2 temperatura do rarmemetro, instalado superiorments
“pma estufa, indica a temperatura deseiada. Atingida esta,
introduza o vidro de relégio com o pd de sulfato de cobre
hidratado na estufa.

Ao Yim de &0 minutos abrs.a powrta da estutfa, com pouca Sbertura,
a fim de verificar a cor spresentada pelo pd. Deve retirar esie
da estufa apenas guando a sua cer for branca. U sultato de
cobre hidratado ter—-se—a convertido em sultato de cobre anidro.

Cologue p exsicador perto da estufa. Retire o vidro de ralogio
com sultato de cobre da estufa, com recurso & ums pinga de
madeira, e introduza-o rapidamente no exsicador.

Deixe arrefecer cerca de 30 minutos no interior do sxsicsador, gqus
deve itevar gpara junto da balanga analitica. Decorvido esse
tempn, pese o conijunto {(vidro de relégio + p6 de sultako de
cobre}l na balanga analitica. Deve ter o cuidadn de fechsr bam
as portas da caixa da balanga. o
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Registos Experimentais e CLalculos

massa do vidro de religia —

massa do vidro de relégic + sal hidratado

massa oo sal hidratado

masza do vidro de reldgio + sal anidiro

massa do sal anidro

massa de d&gua libegrtadsa

numer-o de moles de agua

numero de moies de LuS50,

tormula do sal hadratado . o

Procedimento Experimental — 22. Parte

i lntroduza wn termémetro num tubo de enssic e junte agua desti-
lada até que seja coberto o reservatério de mercario. Aguarde
15 minutos e registe a temperatura tnicial da agua.

R~ fdicione ao tubp de ensaioc o pbd de sultatc de cebre anidro pre-
pgarado anteriormente. Registe a nova temperatuwra obtida.

Con;lusues

Gual & a relagi#a entre os dois processos ensaiados?

thial dos processos é espontanea?

- {2l dos processos ¢ exotérmico?

.'m




60 Trabalho Prdatico:

Introduc8io & Oxidac8do-Redugdo e¢ Pilhas Electroquimicas

1. Introdugdo

Nesta experiéncia vamos observar algumas reaccdes de
oxidacio~redugdo entre alguns metais e 18es metdlicos. A
andlise qualitativa das observagﬁgs permite avaliar da
capacidade relativa dos metais como redutores e dos ides
metalicos como oxidantes , indicando também guais as
combinag¢des metal-ido metdlico que produzem reacgdes
espontédneas.

Na 2a parte do frabalho utiliza-se uma das reacgdes
de oxidacdo-redugic anteriores para construir uma pilha

electroquimica ( ou célula galvénica ).
2. Parte Experimental
l1&a parte

a) prepare pequenas placas de zinco , cobre e chumbo ,

limpando-as com uma lixa.

b) observe as reacgBdes de cada um dos metais quando

mergulhados em cada uma das seguintes solucgdes:

i) nitrato de zinco 0.1 M , Zn(NOs3 )2z
ii) nitrato de cobre o.1 M , Cu{NOs3 )2
iii) nitrato de chumbo 0.1 M , Pb (NO3 )2

iv) nitrato de prata 0.1 M , AgNOa

1u1




28 parte: constru¢io de uma pilha de semi-elementos:

Zn(s)/Zn2*( 0.5 M )}
cu(s)/cuzt ( 0.5 M )

a) cologue a solugdo de nitrato de cobre 0.5 M , mais
ou menos até meio de um copo de percipitagdo de 100 ml ,
mergulhando na solugdo uma lamina de cobre previamente
limpa; ligue o eléctrodo de cobre ao terminal positivo do
voltimetro.

b) cologue a solugdo de nitrato de zinco 0.5 M , num
copo semelhante ¢ introduza a barra de zinco previamente
limpa; ligue o eléctwdo de zinco ao terminal negativo do
voltimetro.

¢) estabelega o© contacto entre as duas solugdes , com
uma ponte salina , e faga a leitura de voltagem ,

registando-a.

3. Questdes

Qual dos metais ensaiados foi oxidado por duas das
solugBes de ido metédlico?

Explique o funcionamento da pilha que construiu e

compare o valor obtido com o esperado.
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© Trata-s¢ duma oxidagao.
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ESCOLA SUPERIOR DE TECNOLOGIA DE TOMAR

Cunso de Constrnugao CALuil Disciplina: Quimica

TRABALHO PRATICO N27.: Connosdo do fenro

'

INTRODUCAQ

A cornosao ¢ um fenomens efectroquimico pelo qual 08 metais se deteni-
oham pon exposigdo aocs agentes quimicos [(pon exemplo: oxigenio e humidade).
A connosdo dos meiais, designadamente o endennufamento do fenro,
eausa enoimes prejulzos materiais.
- A equacdo quimica que thaduz a fenrugem &
? Fe (5] +_% 02 (q) + X Hz 0(1)-> Fez 03 (H20) X
e mosina senem necesdarnios, ac mesmo fempo, oxdigenio e dgua, Como ¢ Oxdido
gormado (a fenrugem) nac adere ao metal a conrosdo prossegue continuamente.
Este ﬁenGMQno assume hofe uma enonme {mportancia, dadas as despesas
avultadas feitas em fodo o mundo, principalmente pelos milhoes de toriefadas
de gerno anualmente abandonadas para sucata e 04 gasios em medidas preventivas
(pintura e protecgao pon camadas efectrodepositadas como pon exemplo a croma-
gem) para o evitar com este tnabalho pratico pretende-se diversas situagdes,
de modo a proponcionar ao aluno um melhor conhecimento deste fenomeno e como
evita-£o, '

MATERIAL

- Tubos de ensaio ' - Fio de cobre
- Afgodao N : - Placas de Zinco
'~ Pregos de Ferro' ~ Ferno de soldan
' - - Solda
. . "1__,mi,. e s m.ﬂ?xcﬁ
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

- Disponha quatno Zubos de ensaio, numenando-os. e cubra o fundo com afgodao.

- No prnimeiro, com o akgoddo bem seco, coloque um phego de ferro.

No segundo, humedeca o afgoddao com agua e coloque ouino prego de ferno.

- No Zenceiro, humedeca o algoddo com agua e coloque um prego de genro
so0ldado a um fio de cobre.

5 - No quarto, humedeca o afgoddao com dgua e cofoque um prego de fento soldado

LS FURE S D
i

a wma pequena barra de zinco,
6 - Guande 04 quatnos tubos de ensaio, devidamente numenados e {dentificados
e va observando em aulas sucessivas, iLendo o cuidado de humedecer o
algodio se necessanio e negistando as observagoes feitas. '

REGISTO DAS OBSERVACOES E CONCLUSOES

- Qual dos pregos sofneu maion oxddagao?
- Qual dos pregos {oi menos oxidado?

- Qual a justificacdo encontrada para as observagoes efeciuadas?




80 Trabalho Prdtico: Recristalizacdo

1. INTRODUCAO:

A recristalizacap é o método mais frequentemente utilizado na purificacao de

um solido, baseando-se fundamentalmente na diferenca de solubilidade das subs-
i

tancias em viarios solventes.

Na generalidade, os solidos sao mais soliveis a quente do que a frio., Na es

colha de um solvente apropriado a uma recristalizacio temos a considerar ques

1) 0_solvente nao pode reagir com a substancia_a recristalizar.

2) Nos ensaios de solubilidade, dever-se-a comegar por ensaio a frio, eliminan-

~

do-se imediatamente todos aqueles solventes que dissolvam bem a Ffrio.

3) Os solventes que ndo dissolvam, ou dissolvam mal a frio, ensaiar-se-io a quen

te. Q sdlido a recristalizar deverd ser razoavelmente solivel préximo do pon

to de ebulicao do solvente. Geralmente, se o solido & menos solidvel do que

S5g/100 ml, o processo de recristalizacio torna-se ineficaz.

4) O _ponto de ebuligao do solvente nido pode exceder o ponto de fusio do sdlido.

Quando nao é possivel encontrar um solvente com as caracteristicas apropria-
dés para uwa recristalizagao, willizam-se solventes misios. Assim, a subscancia
¢ dissglvida a quedfe nd minima quantidade dum solvente em que seja muito soluvel
e a este e adicionado gota a gota um outro em que seja pouco soliuvel, até ao apa
recimento de uma turvacao, eliminando-se esta por aquecimento. Os.dois solven—
tes terdc que ser totalmente misciveis,

Uma recristalizagao consta de quatro operagdes:

a) Escolha do solyente apropriado . . -
b) Dissolugao do compgsto na minima quantidade (volume) do solvente, geralmente

" a uma temperatura perto do ponto de ebulicac do solvente

c) Cristalizagao por arrefecimento da solucio

d) Separagao do_solido purificado por filtracio.

No caso de haver mais do que um solvente possivel, dever-se-a atender ao pre-~
¢o, inflamabilidade e disponibilidade do solvente, Sempre que possivel, optagc~

~se-a pela agua,

SOLVENTES COMUNS PARA.CRISTALIZACOES;_

SOLVENTE R ' P. EBULICAD

i
Lgua N _’ o '.IOOdC :; i
*£lcool metilico (ﬁet#hol) Sy 64,5°%
*£lcaol etilico (eténol)a;fi., }” ;.;_ : 780Q
KETnnl e f1inm (horamat) L5 PR
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. SOLVENTE . . . .~ .- .. P, EBULICAO

%Propanona o S A : 56°C

*Eter dietilico o ' 34°¢

*Eter de petroleo 20 - 90°%

CloroEdrmio ' 61°% )
Tetracloreto de carbono ' - 76°C

*Benzeno _ . 80°C

Acido acético glacial 118°¢

Acetvato de etile 78%¢

* Liquidaqs inflam aveis
PONTO D FUSAO COMO CRITERTO NE.PUREZA

0 poato de fusdo de uma substa@ncia cristalina, e a temperatura a qual coexis
tem ‘as fases so6lida e liquida da substdncia, em equilibrio, O ponto de fusdo é
uma medida das forgas ionter e fﬁtramoleculares; quanto mais elevado € o ponto
de fusao, maior & a atraccao entre as moléculas.

0 ponto de fusic de um composto puro, & determinado pela observaciao da tem-
peratura a qual ocorre a transicdo solido~ liquido, a qual, na prdtica, corres-
ponde a uma zona de fubao (aprOXLmadamente 0,5 C)

Na literatura, a temperatura de Fusao mencionada refere-se geralnente ao ex-
tremo superior da zona de fusao (temperatura mais elevada).

A presenca de impurezas causa, geralmente, um aumento da zona de fusao e uma

diminuicao na temperatura de fusao.,

2., PARTE EXPERIMENTAL:

A - ESCOLHA DO SOLVENTE: »

Os ensaios de solventes devem efectuar-se, utilizando pequenas quantidades
de solventes e de amostra, pelo que, normalmente, se efectuam em tubos de ensaio.
IMPORTANTE: Se o solvente for inflamivel, dever-se-a efectuar o aquecimento em

banho maria.

{.~ Num tubo de ensaio introduza uma pequena quantidade de sélido a recristali-
zar (0,1 g). S - ‘ ;

2 - Adicione, gota a gota, o solvénte agitando continuamente. :

3 - Depois de adicionar abfbiimaaaﬁénté”1 ml (20-25 gotas), observel o que se

H

. passa,

4 - Se a solldo dlssolveu por, Lomplgto, Luuaidul -0 muito soluvel uy sulvente
utilizado e ‘escolha outro. . ' ' '

A= B

Se o sélido ndo dissolveu completamente, aqueca suavemente a mistura até ao

Ln
1

seu ponto de ebuligao, agitanda,

& - Se no passo 5 o selida digsolveu completamente considere.o facilmente so-



p

NOTA: Utiliza na execucdo da parte A os seguintes solventes.. agua,

B

1 - Dissalva e solide previamente pulverizado, na

lavel a quente.

Se o sdlido ndo dissolveu totalmente, adicione mais solvente ate que ele se

dissolva todo, a temperatura de ebulica> do solvente.

acetona e benzeno.

~ RECRISTALIZACAO:

seleccionado na parte A, adicionando pequenas porgoes para um erlenmeyer de

100 ml.
tante.

vente antes de cada adicao do meswmo.

dissolve depois de cada adicdo do solvente e estime a quantidade total neces

saria (se 50 ml de_solvente dissolve metade do s6lido, entdo 100 ml devera

dissolver a totalidade).

quantidade minima de solvente

Observe a quantidade de solido que

Junte 2 ou 3 pedagos de porcelana a fim de manter a ebulicao cons-

se

1

etanol, éter,

Aglte e aqueca a mistura solvente-solido ao ponto de ebuligao do sol

Depois de ter dissolvido completamente o solido, adicione uma pequena porgao

de solvente (5 ml) (geralmente ndo mais do que 10% do volume total de solven-

te), para evitar a saturacao.

As impurezas sao separadas por filtracdo da solugao quente.

anlidn
SCL1iCl

oo
ek

~o
L

e
S

]
il

/

.
“Fa

Se nao houver

Mum erlenmeyer contendo uma quantidade suficiente de solvente para encher

o fundo e 2 ou 3 pedagos de porcelana,

tro para a filtracdo do s6lido insolivel.

quecimento e o solvente & aquecido ao ponto de ebulicao, de ral modo que os

coloca-se um funil com papel de fil-

Este erlenmeyer & colocado no a-

seus vapores aquecam o erlenmeyer, o funil e o filtro, a fim de evitar que a

cristalizacao ocorra durante a filtracao.

Agite o erlenmeyer que contém o solido dissolvido e verta a solucao quente,

cuidadosamente, no papel de filtro aquecido pelos vapores de solvente, Se

ocorrer cristalizagdo quer no papel de filtro, quer no erlenmeyer, aqueca

uma pequena porcao de solvente no erlenmeyer e verta-a outra vez no papel

de filtro.

0 excesso de solvente adicionado é agora removido por evaporagdo da solucdo

no aquacimento.

1 -
Retire o erlenmeyer do aquecimento e deixe recristalizar por arrefecimento a

temperatura ambiente,

! ‘ .
——se continuar o arrefecimento colocando o erlenmeyer num banho de gelo,

ra ocorrer uma cristalizacao adicional..

Depois de terminar o crescimento dos cristais, pode-

HY

0. s6lido cristalizado é agora filtrado atrvés de um funil de Buchner sob pres

sao reduzida,

Um peqieno volume de solvente frio (ou arrefecido em gelo) é deitado através

tra os buracos do funil,

de solvente transfira o sélido para o funil de Buchner,

‘do papel de filtro para assegurar que o mesmo se fixe convenientemente con-

Com uma vareta de vidro e uma pequena quantidade

A succao termina

&



7 - Se o solvente e evaporado do filtradoe se repetirem os passos 4 e 6 pode

ﬂu“ " obter-se uma segunda cristalizacao,

8 - Colocar os cristais obtidos na estufa e, na aula seguinte, pesa-los e deter-

minar o rendimento. ‘
9 ~ Determine os pontos de fusao do produto solido antes e depois de cristaliza-

AQUECINENTD
3 L

{ ~ 2




90 Trabalho Pratico:

Determinacdo graviméitrica do teor

sulfatos eminertes para argamassas e betdes
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MHOP — LABORATORIO NACIONAL DE ENGENHARIA CIVIiL. — PORTUGAL

DIOC}.!MENTA(;AO

ESPECIFICACAO LNEC]

N ORMATI V A

INERTES PARA ARGAMASSAS E BETOES

DETERMINAGAO DO TEOR EM SULFATOS

A presente edigio substitui a de 1064,

GRANULATS POUR MORTIERS ET BETONS

Détermination de |3 teneur en sulfates

OBJET

ta présente spécification a pour objet de décrire la
méthode de détermination de ia teneur en sulfates solu-
bles dans |'acide chlorydrique des granulats destinés
2 la confection de mortiers et bétons.

1 — OBJECTO

A presente especificacdo destina-se a fixar o
modo de determinar o teor em sulfatos solUveis
em acido cloridrico de inertes para argamassas e
betdes.

2 — RESUMO DO PROCESSO

Ataque do inerte com écido cloridrico, filtracio
da solugdo obtida, adigio de solugio de cloreto de
bério ao filtrado, separagic do precipitado de sul-
fato de béario por filtracdo, calcinagdo e pesagem
do precipitado.

3 — REAGENTES E AUXILIARES
Todos os reagentes referidos s@o para andlise.
a) Acido cloridrico (p == 1,19 g/cm?®).

b) Solugdo de cloreto de bario (Ba C/, . 2H,0)
a 100 g/dm?.

4 — APARELHOS E UTENSILIOS

a) Estufa para secagem a 105-110°C.
b) Dispositivo para britagem do inerte.

¢) Moinho de bolas.

AGGREGATES FOR MORTAR AND CONCRETE

Determination of the sulfates content

SCOPE

The present - specification provides a procedure for
determining the content of hydrochloric acid soluble sul-
fates in aggregates for use in cement mortar and in
concrete.

d) Peneirc de rede de malha quadrads com &
abertura nominal de 212 pm (%),

e} Copos de precipitagido de 250cm? e de
500 cm?.

f) Provetas graduadas de 5cm?® e de 10 cm?®.

g) Cadinho de porcelana com cerca de 40 mm
de didmetro de boca.

h) Mufla capaz de manter 850°C + 50°C.

i } Balanga sensivel a 0,1 mg.

5 — TECNICA

5.1 — Preparacido da amostra

Homogeneiza-se o melhor possivel a amostra,
para o que, sendo necessdrio, se britam as parti-
culas de maiores dimensdes. Espalha-se o material
e retiram-se de vdrios pontcs pequenas fraccbes
até perfazer uma quantidade de cerca de 250 ¢,
que se seca na estufa a 105-110°C, durante pelo
menos 16 h.

Apds arrefecimento, méi-se o material no moinho
de bolas até que passe no peneiro de 212 pm;
homogeneiza-se, esquartela-se, toma-se 1ma quan-
tidade de cerca de 100 g, seca-se na estufa a 105-

(1) O peneiro indicado é definldo na ASTM Standard
E 11-70 e corresponds 80 peneiro de abertura nominal de
0,210 ram anteriormente considarado na ASTM Standard E 11-41.
Ver a Norma NP-1458, '
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-110°C até massa constante e deixa-se arrefecer
num exsicador, onde deve permanecer até ao mo-
mento do ensaio.

5.2 -—— Determinacio

Paralelamente 3 determinacio, e nas mesmas
condi¢bes, realiza-se um ensaiotestemunha com
as mesmas quantidades de reagentes..

Do muaterial preparado como se indica em 5.1
efectuam-se trés tomas de cerca de 5g; se o teor
em suifatos do inente for elevado (p. ex. da ordem
de 1 % ou superior), o que porém ndc é.corrente,
podem efectuar-se tomas com massa mfertor 3
mdlcada

Procede-se para cada um das Uomas para ensaio
como a seguir se indica.

- Introduz-se a toma num copo de precipitagao
v J D em®, juntam-se 10 om® de dgua, agita-se e
achaibma-se acido cloridrico, gota a gota, até nio
se verificar efervescéncia; junta-se um excesso de
5 cm?® de dcido cloridrico, tapa-se o copo com um
vidro-de-relégio e aquecese a solugio até i -ebu-

licio que se deve manter durante 15 min.

Filtra-se a solugio resultante através de filtroe
de porgs médios, lavem-se o copo e o residuo
cinco vezes com pequenos volumes de dgua quente
(corca de 10cm?® para cada lavagem) e recolhe-se
o filtrado num copo de precipitacio de 500 cm®.

Adiciona-se dgua até se perfazer .cerca de
250 cm?®, aquecese até & ebulicio e juntam-se,
gota a gota, lentamente e agitando. constantemente,

10 cm?® de solugdo de cloreto de bério, quente;
mantém-se a ebuligio até formagio completa do
precipitado.,

s Tapa-se o copo com um vidro-de-relégio e man-
tém-se sobre banho de vapor durante 12 h, pelo
menos, tendo o cuidado de adicionar mais dgua,
{~ m™cessdrio, para se nmanter, aproxrmadamente,

(D Jme inicial da solugdo.

\\"-
ey
§

\

B2 /1200 / 15200

Fittra-se através de dois filtros de poros aper-
tados, sem cinzas, lavam-se o copo e © precipitade
cinco vezes com pequenos volumes de dgua quente
(cerca de 10om® para cada lavagem).

Introduz-se o papel de filtro, com o precipitado,
no cadinho de porcelana previamente tarado, seca-se
e incinera-se com precaugdo para ndo inflémar o
papel de filtro, calcima-se o residuo nma mufla a
850 + 50°C, durante 1h, deixa-se arrefecer num
exsicador e pesa-se.

6 — RESULTADO

8.1 — Célevlo

Serndo:

m; —massa da toma pare ensaio
— massa do residuo da calcinagio
—mas#sa -do residuo da wcalcinagdo, obtldo
no ensaiotestemunha,

todas expressas na mesma unidade, o teor em sul-
fatos de cada toma, expresso em tridxido de enxo-
fra, em percentagem, é;

34,3 x 2z

my

‘e o teor em sulfatos da amostra’é dado pela mé-

dia dos velores obtidos mas determinagbes efec-
tuadas com as trés tomas.

6.2 — Apresentagio
O resulbado apresenta-se arredondado &s cen-

. tésimas,

—




100 Trabalho Préatico:

DETERMINAGAD GRAVIMETRICA DE SULFATOS NUMA AGUA

i) - Tomar 200 ml de dgua a analisar para um copo de 500 ml.

.2),_

D

Adicionar 5 ml de HCl a 10%, aquecer & ebulig8o. Adicionar
gota a gota 20 ml de uma sclucgfio quente de cloreto de

bario, BaClz .2H20, a 10% agitando constantemente.

Cobrir um copo com um vidro relégio, e coloear num banho de

vapor até reducfo do volume da solucfo para metade.

3) - Filtrar a solucgdo anterior através de um cadinho de placa

4) -

NOTAS

porocsa, préviamente levado a peso constante; transferir
todo o precipitado para o cadinho e lavar com Agua gquente,
até 3 a b cm3 do filtrado nZo formem precipitado con

algumas gotas de uma solugfo de nitrato de prata, AgNO3.

Colocar o cadinho, contendo o precipitado, numa estufa a

100 - 110°C. Levar a peso constante (a cerca de 800°C).

- B0l de HC1l a 10% - 10 ml de HCl concentrado para um
volume total de 100 ml.

Sol de BaCl, .H,0 a 10% - 10g de s6lido para um volume
total de 100 ml.

. Para levar o cadinho a peso constante:

colocar na mufla a 800°C, durante cerca de 30 minutos.

2

Retirar com cuidado para um excicador, deixar arrefecer

oté 4 temperatura da sala onde se enconlra a balanca,e

pesar. Repetir o processo até a diferenca entre

pesagens n&o ultrapassar 0,0002 g.

112
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119 Trabalho Pratico : Doseamento do cobre num latdo

{ T-Fundamento ‘
0 latdo & wia liga de cobre e zinco,contendo vulgarmeute
tidates de estanho sod a forma de &cido peta-esténico (H, Sn O y gue por
calcinagdo,origina o éxido estdnico,que & a forma de doséamenté do estan--
0. Pera separar o chumvo,=diciona-se 4dcido sulffirico ao filtrado do pre
cipitado de H, Su0,: nrecipisa entic o sulfato de chumbo que & filtrado e
pesado,apds c@leindgdo. :
. Q gobre £ separado d

pequenas guan-—

os restantes metais sob a forma de tiocinato cu
do splfuroso (ou em sal deste acidd)

proso,qQueé precipita o precenga & &zid
| 2Gu?ts 250N + HySO05 + HyO—mnem 2CuSCN.~ 802~ + 4t . -
0 ferro ¢ separado pOT precipitagio do hidrdxido de Fe(III)e é dose

?
ado sob a foraa de Sxido rér ico,obtido por calcinegdo do hidréxido. _
L Finalmente o zinco & precipitado sob a forma de fosfato deamdnio e
. “Zinco.que,por calcibBagac;crigina o pirofosfato que é pesado para o dosea-
- mento do zinco. : : : :
e ~ No -rosso trauelho Znenss sexd dos
;¢ ;80 prévia do estamno e do chumbvo. :

eado o cobre,fazendo-se a separa—

Drepsracio e Solubilizacgio da smostna -
Tavar & cLosSLra cod eter e seca—is por exposigao &o.ar, e

, Pesar rigerosamenta cerca Jd¢ 1 grama deﬁlatéo. Colocar a guantida-

dg pgsada nut ccpo de 2503m9;e adicionar 1l5cm” de HN0516N misturado com -

10cn” de &gua.

2.- Beparagio do estarho o T ) ' I - _
Evéporar em banno de fzua a uma temperatura de 80-1002C durante 10
minytos. Se aparecer um precipitado,a liga conterd estanho. Filtrar. -

TI.- Modo de pwoceden

3.~ Separac¢do dg chimbo . _ : - '

: Tuntar Gom de WL804 1oM 2o filsrado anterior e gvaporado em banho

5 de Agua durante 15 midugos, £yrefecer,%iluir com 25cm” de Agua,aquecer

! /Fiérto-da fervura e agitar. Juatar SOcm” de &gua e deixar descansar até o

“Afquido ficar 4 temperatura ambiente. Filtrar para um Erlenmyer de
'500cm”, Lavar o precipitado cem €0ca” de H,S04 M5 € H , _

icif'_l Separagdo e doseamento do cobre . - A v ’
3 Juntar NH; &0 ao tirtrado g iTquidos de lavagem até se obker um
© leve precinitadé; Adicionar L0cm” de H550, 6M,diluir para 300¢m” e junbtar
. ent3o 25cm”’ duvma solugdc az 10% de bissalfltgfde sbdioc. Aquecer perto da
fervura e.juntar lentamerte e agitando 20cm duma solugdo a 10% de tio-
cianato de aménio. Deixar  arrefecer & temperatura ambiente(até a aula
‘seguinteé). L . T o UL
- Filtrar num cadinho de filtragdo préviamente tarado. z - _
‘- Lavar o precipitado de ‘CuSCN com’ uma mistura de 100cm” de tiocia-
" patd de ambnio de 0,01% e 100cm” de bissulfito de aménio a 0,01%.
' . Secar o ar e a 11092C o precipitado de CuSCN, Deixar arrefecer em
excicador e debterminar O peso do precipitado obtido. T ,
“Calcular a percentagem de cobre na amostra de lat8o em estudo. ™

e .

TTT— Referfncias
I. M, Xolthoff e E,

B. Sandell, "extbook of Quantilative Inor-
ganic Analysis" (32. - ed. 11952) . '

VR .
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Cunso de Construgdo Civil

ESCOLA SUPERIOR DE TECNOLOGIA DE TOMAR
Disciplina: Quimica
TRABALHO PRAfﬁCO N21Z: Determinacaoc do cafon Libentado durante o fempo de presa

INTRODUCAD

Uma reacedo quimica ou transfoumacdo fisica que se verifique num sisfe
ma f{echado {mplica normalmente trocas de enengia com o meic exterion. Essas Zro-
cas de enengia podem assumix duas formas: CALOR E TRABALHO. ‘

As thansfonmacoes quimicas ou {isicas podem ser endotéamicas ou
exotenmicas, confoame absorvem ou Libentam calon.

Ao aquecenmos uma dada massa de agua num  vaso ﬁechado, praticamente

fodo o ealon {onnecido a agua se tnaduz num aumento da neépeatLua zempenatuna.

(o) > M0

T, ' T6>Ti

Se, invensamente, a dgua a uma centa Zemperaiura fon deixada em

Caton + Hzo

contacto com o an a temperatura mais baixa, entao a agua cede calon ao medo
extenion e a sua tempenratfura baixa.

Hzo(e) —> H 0( ) * calon T

TL 6 T4
Em qualquer dos casos essa quantidade de cafor pode ser caﬁcuﬂdda

pela expressdo Q = me T em que m & a massa de agua, ¢ o calorn especifico de

agua e T =T,- T, a varniacao de temperatuna.

6
Esta quantidade de cazo& posta em jfogo na transfoamacdo

CALOR DE REACQKO.

chama-se
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

MATERIAL E REAGENTES

Vaso calorimetrnico

Cimento de presa rapida

- Teamémetno - Areda

- Copo de Precipitacdo - Proveta de 30 mf |
- Bafanca - Espatula W

- Tyl e alluuwiwdo © - WMo o sdlo &—:‘3

] - Pesar um copo de £50 mf nuwna bafanga e em éseguida deitan ‘ho copo agua
destilada até cerca de metade do seu volume e deteaminar a massa de dgud.

2 - Introduzin wm Zeamoémeino no copo com agua e .colocar o copo dentro de
de um vaso calonimetnico, Passados 15 minutfos #egistan a Zemperatund.

3 - Pesan numa batanca 25 gr. de cimento de presa napida e 75 gr. de areda.

4 - Juntan o cimehto e a areia num papel de prata e com a espatula misiurar
bem, Em seguida adicionan a mistura 30 mf de agua e amassar bem.

5 ~ Envoluer a mistura no papef de prata gazendo wna bofa, vedando bem, e
intnoduzin a mistura no copo do vase calorniméinico. Fechar bem o wvaso

e obsenvan a vardiacao de temperaiuna.

6 - Registarn o valorn mais elevado de tempernafura observada.

REGISTOS E CALCULOS ' | ;

Massa de dgua eeveeeeees
T?.mp@)tm’ta ‘(’.n‘(‘-c#édda&gua {T‘(—-) ssssessare e T

Tempenatuna §inal da agua (T,) .vieeeeienes
Varniacao de Temperatfura (sté teesessneacs
Quantidade de calon Libertado na reancgio .........e..
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