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NOME DO CURSO: Quimica Geral Experimental

A Quimica Geral Experimental € uma disciplina fundamental para a
compreensdo dos fenbmenos quimicos por meio da pratica laboratorial
rigorosa. Este curso abrange desde as normas de biosseguranca,
manuseio de vidrarias e equipamentos de precisdo até a execucao de
procedimentos analiticos complexos, como titulometria, termoquimica,
cinetica quimica, equilibrio e sintese de compostos organicos e
inorganicos. O conteudo foi estruturado para desenvolver competéncias
técnicas avancadas em manipulacdo de reagentes, tratamento estatistico
de dados experimentais e elaboracédo de relatérios cientificos, fornecendo
uma base solida para a atuacdo em laboratorios industriais, de pesquisa e
controle de qualidade. A metodologia enfatiza o rigor operacional e a
interpretacao fisico-quimica dos dados obtidos, preparando o profissional
para resolver problemas reais com seguranca e eficiéncia.
#QuimicaGeralExperimental #LaboratorioDeQuimica #QuimicaAnalitica
#BiossegurancaEmLaboratorio #Titulometria #TecnicasDelaboratorio
#QuimicaPratica #SinteseQuimica #TratamentoDeDadosQuimicos

#FisicoQuimicaExperimental
O QUE VOCE VAI APRENDER:

« Aplicar normas estritas de biosseguranca, gerenciamento de

residuos e gestao de riscos em ambientes laboratoriais.

o Dominar a utilizagdo correta e 0 manuseio preciso de vidrarias,

equipamentos de medicao e instrumentos analiticos.
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« Executar procedimentos fundamentais de separacdo de misturas,

purificacdo de substancias e determinacao de propriedades fisicas.

o Preparar, padronizar e diluir solugbes de concentragdes variadas

com precisdo volumétrica e gravimétrica.

« Conduzir titulagbes de neutralizagdo, oxirredugdo, complexacédo e

precipitacdo para analise quantitativa.

« Investigar experimentalmente o comportamento dos gases, lede de

conservacao de massa e estequiometria das reacoes.

« Analisar dados termoquimicos, cinéticos e de equilibrio quimico a

partir de medicOes experimentais.

« Tratar dados laboratoriais utilizando estatistica aplicada, calculo de

incertezas e propagacao de erros.
PUBLICO-ALVO:

« Estudantes de graduacdo nas areas de Quimica, Engenharia

Quimica, Farmécia, Biologia, Biotecnologia e Engenharia Ambiental.

« Técnicos em Quimica e Analises Clinicas que buscam
aprofundamento operacional e tedérico em procedimentos

experimentais.

« Profissionais de controle de qualidade e pesquisa industrial que

necessitam reciclar praticas laboratoriais e analiticas.

« Pesquisadores e académicos que demandam padronizacdo de

meétodos rigorosos na conducéo de experimentos quimicos.

Moédulo 1: Biosseguranca, Normas de Seguranca e Gestdo de Residuos

em Laboratorio
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Aula 1.1: Regulamentacédo de Seguranca e Equipamentos de Protecédo A
atuacdo no laboratério quimico exige a estrita conformidade com normas
técnicas e regulamentacdes vigentes para mitigar os riscos inerentes a
manipulacao de reagentes e substancias perigosas. A implementacao dos
Equipamentos de Protecéo Individual, tais como jalecos de algoddo com
gramatura adequada, 6culos de seguranca de policarbonato com protecao
lateral, luvas nitrilicas ou de neoprene e calcados fechados, constitui a
primeira linha de defesa operacional. A escolha dos Equipamentos de
Protecéo Coletiva, como as capelas de exaustao de gases, chuveiros de
emergéncia e lava-olhos, deve ser criteriosa, considerando o nivel de
confinamento necesséario e a taxa de renovacdo de ar do ambiente de
trabalho. O correto dimensionamento e a verificacdo periodica desses
dispositivos asseguram um ambiente controlado e seguro para o

desenvolvimento das rotinas de ensaio.

A prética laboratorial segura depende do mapeamento prévio de riscos
fisicos, quimicos, bioldgicos e ergondmicos presentes nas instalacoes. As
Boas Préaticas de Laboratério determinam a inspeccdo regular das
tubulacbes de gés, do isolamento elétrico dos equipamentos de
aguecimento e da integridade estrutural das bancadas de trabalho. A falha
Nno uso rigoroso dos equipamentos de protecdo pode acarretar acidentes
graves, como queimaduras quimicas por contato direto, lesbes oculares
por respingos de acidos concentrados e intoxicagbes por inalacdo de
vapores organicos volateis. Os profissionais devem adotar protocolos
estandardizados de checagem diaria dos dispositivos de contencédo e
passar por treinamentos continuos de simulacdo de acidentes para
garantir respostas rapidas e eficazes diante de situacdes de emergéncia

no ambiente operacional.
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Aula 1.2: Classificacdo, Rotulagem e Manuseio de Reagentes Quimicos O
manuseio seguro de substancias quimicas exige a compreensao
detalhada das propriedades fisicas e quimicas dos materiais, conforme
estabelecido pelo Sistema Globalmente Harmonizado de Classificacao e
Rotulagem de Produtos Quimicos. A identificacdo precisa através de
pictogramas de perigo, palavras de adverténcia e frases de risco e
precaucao é indispensavel no momento de fracionamento ou transferéncia
de reagentes. A consulta obrigatéria as Fichas de Informacbes de
Seguranca de Produtos Quimicos deve anteceder qualquer intervencao
pratica, pois este documento fornece parametros vitais como limites de
exposicdo ocupacional, pontos de fulgor, reatividade cruzada e
procedimentos especificos para a contencdo de derramamentos

acidentais.

O armazenamento de reagentes quimicos deve sequir critérios rigorosos
de compatibilidade quimica, evitando a estocagem conjunta de
substancias oxidantes com materiais inflamaveis ou de acidos
concentrados com bases fortes. O uso de arméarios cortafogo com
exaustdo propria para solventes organicos e a segregacdo de reagentes
higroscopicos ou sensiveis a luz em dessecaradores com silica-gel
mantém a estabilidade tedrica das substancias. Erros comuns no ambiente
de trabalho incluem a rotulagem inadequada de recipientes secundarios e
0 uso de simbolos desatualizados, 0 que aumenta exponencialmente o
risco de misturas incompativeis capazes de gerar explosdes, liberacéo de
gases toxicos como o cloro livre ou o gas sulfidrico, e reacfes exotérmicas

descontroladas na bancada.

Aula 1.3: Gerenciamento, Segregacéo e Descarte de Residuos Quimicos
A gestdo sustentavel e segura dos residuos gerados em atividades

experimentais exige um plano de gerenciamento integrado que priorize a
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minimizacdo na fonte, a neutralizagcdo prévia quando cabivel e a
segregacdo adequada. Os residuos quimicos devem ser classificados com
base em suas caracteristicas de periculosidade, como inflamabilidade,
corrosividade, reatividade e toxicidade. Recipientes especificos de
polietileno de alta densidade devem ser alocados no laboratorio,
identificados com rétulos detalhados contendo a composicdo quantitativa
e qualitativa do efluente, o pH estimado e a data de inicio da coleta,

impedindo o descarte direto na rede publica de esgoto.

O tratamento prévio de residuos na propria bancada inclui reacdes de
neutralizacado acido-base, precipitacdo de metais pesados na forma de
hidréxidos insolUveis e oxidacdo de residuos cianetados ou sulfetados sob
condi¢cbes controladas. O descarte incorreto de solventes halogenados
juntamente com residuos organicos nao halogenados encarece e
inviabiliza o processo de incineracéo industrial, além de violar legislacdes
ambientais vigentes. A aplicacdo de boas praticas ambientais requer a
substituicdo de reagentes toxicos por alternativas de menor impacto, a
microescala na conducao de experimentos e o controle rigoroso da cadeia
de custddia do residuo desde a sua geracdo até a destinacdo final

licenciada.

Aula 1.4: Primeiros Socorros e Protocolos de Emergéncia em Laboratoério
A ocorréncia de incidentes laboratoriais exige uma intervencao imediata,
organizada e fundamentada na natureza do agente causador. Em casos
de contato com agentes corrosivos, a conduta primaria consiste na
lavagem abundante da area afetada com agua corrente por no minimo
guinze minutos, evitando a aplicacdo de agentes neutralizantes
diretamente sobre a pele humana, pois a reacdo exotérmica resultante
pode agravar o dano tecidual. Em episédios de inalacdo de vapores

toxicos, a vitima deve ser removida imediatamente para um local arejado,
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mantendo-se a monitorizacdo continua das vias aéreas e dos sinais vitais

até a chegada da equipe especializada de resgate.

Os focos de incéndio em laboratérios devem ser combatidos mediante a
selecdo do agente extintor correto para cada classe de fogo. O uso de
extintores de dioxido de carbono €& recomendado para incéndios
envolvendo equipamentos elétricos energizados e liquidos inflamaveis,
engquanto o po quimico seco do tipo ABC é eficaz para contencdes gerais,
sendo contraindicado o uso de agua em incéndios envolvendo metais
reativos como sodio e potassio metalicos. O desconhecimento da
localizacdo e do manuseio correto dos extintores e cobertores corta-fogo
representa uma falha critica de seguranca operacional, podendo
transformar incidentes menores em catastrofes patrimoniais e humanas no

ambiente industrial ou académico.

Aula 1.5: Avaliacdo de Riscos e Elaboracéo de Protocolos de Operacao
Padrdo A prevencdo sistematica de acidentes em laboratorios
fundamenta-se na elaboracdo detalhada da Analise Preliminar de Risco
para cada procedimento experimental pretendido. Este processo envolve
a identificacdo de todas as etapas operacionais, o mapeamento dos
perigos associados a cada reativo ou equipamento e a definicdo de
medidas mitigadoras antes da execucéo pratica. A documentacao rigorosa
através dos Procedimentos Operacionais Padrdao garante a
reprodutibilidade dos ensaios e a manutengcao do padrédo de seguranca,
servindo como guia de conduta para operadores experientes e novos

integrantes do laboratorio.

A estruturacdo de um Procedimento Operacional Padréo deve contemplar
0s objetivos do experimento, a lista exata de materiais e insumos, as
condicbes ambientais exigidas, 0s passos operacionais sequenciais e as

diretrizes claras para a destinacédo dos residuos gerados. A auséncia de
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padronizacdo nas rotinas laboratoriais frequentemente resulta em
variacdes indesejadas nos resultados analiticos e no descumprimento
indevido das etapas de seguranca. As equipes devem revisar
periodicamente 0s protocolos vigentes, incorporando atualizagdes
decorrentes do avanco das técnicas analiticas e das normativas

ambientais e ocupacionais mais recentes.

Modulo 2: Metrologia, Vidrarias, Equipamentos e Técnicas Basicas de

Medicao

Aula 2.1: Classificacao, Selecao e Uso Correto de Vidrarias As vidrarias
laboratoriais sdo divididas fundamentalmente em duas categorias
funcionais: as de contencdo volumeétrica sem precisdo analitica e as de
medicdo volumétrica de alta exatiddo. Recipientes como béqueres,
erlenmeyers, baldes de fundo chato e tubos de ensaio destina-se ao
preparo preliminar de solugbes, aguecimento, transferéncia fluida e
realizacéo de reacdes qualitativas, nédo devendo ser empregados para a
qguantificacdo precisa de volumes. O borossilicato € o material
predominantemente empregado na fabricacdo dessas pecas devido a sua
elevada resisténcia ao choque térmico e a baixa expansédo linear,

permitindo o aquecimento brando sob chama ou em chapas aquecedoras.

Para medicdes volumétricas exatas, utilizam-se o0s instrumentos
calibrados conhecidos como vidraria volumeétrica, compreendendo baldes
volumétricos, pipetas volumétricas e graduadas, e buretas. A escolha
inadequada da vidraria insere erros sistematicos expressivos nas analises
guantitativas. Por exemplo, a utilizacdo de um proveta no lugar de uma
pipeta volumétrica para a transferéncia de uma aliquota analitica invalida
a exatiddo da titulacdo subsequente. As boas praticas operacionais
exigem a verificacdo continua da limpeza das vidrarias, a auséncia de

trincas estruturais e a secagem correta, observando que vidrarias
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volumétricas de precisdo nunca devem ser levadas a estufas de secagem

aguecidas para evitar a descalibracdo permanente do material.

Aula 2.2: Técnicas de Medicdo Volumétrica e Leitura de Menisco A
determinacéo rigorosa do volume em instrumentos graduados ou aferidos
exige o dominio da técnica de leitura do menisco, que corresponde a
curvatura formada pela superficie do liquido em resposta as forcas de
coesdo e adesdo as paredes da vidraria. Para solucbes aguosas
transparentes que molham a parede do vidro, a medicao deve ser alinhada
pelo ponto tangencial inferior da curva do menisco. O posicionamento dos
olhos do operador deve estar exatamente na mesma linha horizontal do
traco de afericéo para evitar o erro de paralaxe, que altera a percepgéao do

volume real contido ou dispensado.

No manuseio de pipetas volumétricas, o uso de pipetadores de borracha
do tipo pera ou de cremalheira € obrigatorio para garantir a seguranca
operacional e o controle do fluxo liquido. O escoamento do fluido deve ser
feito na vertical com a ponta da pipeta encostada suavemente na parede
interna do recipiente receptor, respeitando o tempo de escoamento e 0
volume residual projetado na calibracdo do fabricante. A eliminacéo
forcada da Ultima gota retida na ponta de uma pipeta calibrada para
escoamento por gravidade induz a um erro positivo no volume medido,
comprometendo o rigor da amostragem e a reprodutibilidade dos

resultados experimentais.

Aula 2.3: Pesagem Analitica e Operacdo de Balancas de Precisédo A
determinacdo exata da massa de substancias quimicas em laboratério
depende do uso correto de balancas semianaliticas e analiticas, que
apresentam sensibilidades tipicas de um miligrama e um décimo de
miligrama, respectivamente. O local de instalacdo do equipamento deve

possuir bancadas de alvenaria ou granito isoladas contra vibracdes
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mecanicas, em salas com temperatura e umidade relativa do ar
rigorosamente controladas. Fatores ambientais como correntes de ar
causadas por sistemas de ar-condicionado ou pela movimentacdo de
pessoas alteram significativamente a leitura do sensor eletromagnético de

restauracao de forca da balanca analitica.

O protocolo de pesagem exige que 0s materiais a serem pesados estejam
em equilibrio térmico com o ambiente da sala de balancas, impedindo a
formacéo de correntes de conveccgdo térmica no interior da camara de
medicao que falsificam o valor de massa lido. As amostras quimicas nunca
devem ser adicionadas diretamente sobre o prato da balanca, devendo-se
utilizar pesa-filtros, vidros de reldgio ou barcos de pesagem adequados. A
tara deve ser aplicada antes da adicdo do reagente e a manipulacéao dos
recipientes deve ser feita com pincas ou luvas limpas para evitar a

transferéncia de gordura ou umidade cutanea para o sistema de medicéo.

Aula 2.4: Medicdo de Temperatura, Pressdo e pH As variaveis fisico-
guimicas como temperatura, pressao e potencial hidrogenidénico exercem
influéncia direta no comportamento dos sistemas quimicos e devem ser
monitoradas por instrumentacdo devidamente calibrada. A medicao de
temperatura em laboratorio emprega termémetros de expansao liquida,
termopares ou sensores de resisténcia de platina, exigindo a imerséo
correta da haste do sensor no meio reacional para evitar perdas térmicas
por conducdo externa. A medicdo da pressao atmosférica ou interna de
sistemas fechados utiliza manémetros e barémetros de precisao, cruciais

para a realizacdo de calculos estequiomeétricos envolvendo fases gasosas.

A determinacado do pH é efetuada por meio do pHmetro, um instrumento
eletrométrico que mede a diferenca de potencial entre um eletrodo de vidro
sensivel aos ions hidrogénio e um eletrodo de referéncia. A calibragao

prévia do pHmetro com solu¢cbes tampédo de referéncia padrédo é
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mandatoéria antes de qualquer bateria de medi¢des. Erros operacionais
comuns incluem o ressecamento do bulbo de vidro por armazenamento
inadequado fora de solucdo eletrolitica apropriada, a auséncia de
compensacao de temperatura durante a leitura e a contaminacgao cruzada
do eletrodo por lavagem insuficiente com agua deionizada entre as

amostras.

Aula 2.5: Calibrac&o de Vidrarias e Validacao Instrumental A confiabilidade
dos dados obtidos em ensaios quantitativos esta intrinsecamente ligada
ao estado de calibracdo do instrumental volumétrico utilizado. A calibracao
gravimétrica de uma vidraria volumétrica envolve a medicdo exata da
massa de agua deionizada dispensada ou contida pelo instrumento a uma
temperatura conhecida, combinada com a densidade exata do fluido
naquela condicao térmica e a correcao do empuxo do ar. Esse processo
permite determinar o volume real do recipiente e estabelecer o seu erro

sistematico em relacdo ao valor nominal declarado pelo fabricante.

A validacédo dos equipamentos laboratoriais inclui verificagcdes periodicas
de linearidade, repetibilidade e reprodutibilidade dos sistemas de medicao.
A falta de calibracdo periddica em vidrarias e balancas introduz erros
sistematicos néo detectados no fluxo analitico, deturpando os coeficientes
de reacdo e a determinacdo de concentracdes reais. Laboratorios que
operam sob diretrizes de qualidade devem manter registros rastreaveis
das calibracBes executadas, aplicando fatores de correcdo volumétrica
aos calculos estequiométricos sempre gue a exatiddo exigida pelo ensaio

assim o requerer.

Modulo 3: Tratamento de Dados Experimentais, Estatistica e Relatorios

Técnicos
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Aula 3.1: Algarismos Significativos, Precisdo e Exatiddo A apresentacao
correta dos dados medidos em laboratério requer a aplicacéo rigorosa do
conceito de algarismos significativos, 0s quais expressam a incerteza
inerente ao instrumento de medicdo empregado. Todos os digitos
conhecidos com certeza mais o primeiro digito incerto ou estimado formam
0 conjunto de algarismos significativos de uma medida. Durante as
operacdes matematicas de adicdo e subtragdo, o resultado final deve ser
arredondado para apresentar o0 mesmo numero de casas decimais do
componente com menor precisao decimal, enquanto na multiplicacao e
divisdo, o resultado deve ser mantido com o numero de algarismos

significativos do fator que possuir a menor quantidade deles.

E fundamental distinguir conceitualmente a exatiddo da precisdo no
contexto experimental. A exatidao refere-se ao grau de concordancia entre
o valor medido e o valor verdadeiro aceito para a grandeza, sendo afetada
por erros sistematicos. A precisao, por sua vez, indica a proximidade ou
reprodutibilidade entre os resultados obtidos por meio de medicdes
repetidas sob as mesmas condi¢cdes experimentais, estando associada
aos erros aleatodrios do processo. O analista deve buscar simultaneamente
alta exatidao e alta precisao, evitando conclusdes precipitadas baseadas
em medic¢Oes isoladas que podem ser fruto de desvios operacionais nao

identificados.

Aula 3.2: Tipos de Erros em Analise Quimica e Incerteza de Medi¢do Os
erros em medicBes quimicas dividem-se em duas categorias principais:
erros determinados ou sistematicos e erros indeterminados ou aleatorios.
Os erros sistematicos possuem causas identificaveis, como a calibracéo
incorreta de uma balanca, a presenca de impurezas nos reagentes ou a
falha técnica do operador ao ler a escala de um instrumento. Esse tipo de

erro afeta a exatidao e possui uma magnitude e sinal constantes, podendo
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ser minimizado ou corrigido através do uso de ensaios em branco, analise

de padrdes de referéncia e calibragéo cruzada de instrumentos.

Os erros aleatorios resultam de variacdes incontrolaveis e imprevisiveis
nas condi¢des experimentais, como flutuagdes térmicas imperceptiveis ou
ruidos eletronicos de fundo. Eles se distribuem de forma simétrica ao redor
da média e afetam a precisdo do ensaio. O calculo da incerteza de
medicdo expandida combina as contribuicdes de todas as fontes de erro
estimadas durante o processo analitico, fornecendo um intervalo de
confianca dentro do qual o valor verdadeiro da grandeza se encontra. A
omissdo da estimativa de incerteza em relatorios analiticos reduz a
validade cientifica das medicdes e impede a comparacao entre diferentes

laboratorios.

Aula 3.3: Estatistica Basica Aplicada aos Dados Experimentais O
tratamento estatistico de séries de dados analiticos envolve o calculo de
medidas de tendéncia central e de dispersdo. A média aritmética fornece
o valor estimador do parametro medido, enquanto o desvio padrédo e a
varidncia quantificam a dispersdo dos dados em torno dessa meédia,
refletindo a precisdo do método empregado. O desvio padrao relativo,
frequentemente expresso como coeficiente de variacdo percentual,
permite comparar a precisao de ensaios realizados com concentragdes ou
magnitudes distintas, sendo uma ferramenta indispensavel no controle de

gualidade laboratorial.

Para a rejeicdo fundamentada de valores discrepantes em uma seérie de
medicdes repetidas, emprega-se o teste Q de Dixon ou o teste de Grubbs,
0S quais avaliam estatisticamente se a divergéncia de uma dada
amostragem decorre de uma flutuacdo aleatdria ou de um erro crasso
pontual. A excluséo arbitraria de dados sem a devida validacéo por testes

estatisticos configura ma pratica cientifica e altera indevidamente a
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distribuicdo dos resultados. O uso de intervalos de confianca baseados na
distribuicdo t de Student permite declarar, com um nivel de probabilidade
estatistica pré-definido, a margem na qual a média verdadeira do

parametro analisado se situa.

Aula 3.4: Construcéo de Graficos e Ajuste Linear pelo Método dos Minimos
Quadrados A representacdo grafica de dados experimentais permite
visualizar a relacéo funcional entre duas ou mais variaveis fisico-quimicas,
facilitando a identificacdo de comportamentos lineares, logaritmicos ou
exponenciais. Os eixos cartesianos devem ser devidamente identificados
com as grandezas fisicas representadas e suas respectivas unidades do
Sistema Internacional. A escolha das escalas deve ser feita de forma a
ocupar eficientemente o espa¢o do grafico, evitando a distorcdo da
inclinagdo da curva e permitindo a leitura direta dos valores interpolados

com a precisdo compativel com a instrumentacgao utilizada.

Quando a relacdo teodrica entre as variaveis € linear, aplica-se o Método
dos Minimos Quadrados para ajustar a melhor reta aos pontos
experimentais, minimizando a soma dos quadrados dos desvios verticais
dos pontos em relagdo a linha ajustada. Esse procedimento matematico
fornece os coeficientes angular e linear da equacéo da reta, bem como o
coeficiente de determinacdo R quadrado, que indica a proporcao da
variabilidade dos dados que é explicada pelo modelo linear. A utilizagéo
infundada de equacdes lineares para ajustar dados que apresentam
curvatura pronunciada invalida as extrapola¢cdes teoricas e distorce as

constantes fisico-quimicas calculadas a partir do grafico.

Aula 3.5: Estruturacéo de Relatorios Técnicos e Cientificos em Quimica A
comunicacdo clara e padronizada das descobertas experimentais é
concretizada por meio da elaboracdo do relatdrio técnico-cientifico. A

estrutura formal do relatorio deve conter obrigatoriamente: Titulo, Resumo,
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Introducdo Tedrica, Materiais e Métodos, Resultados e Discusséo, e
Referéncias. A secdo de Materiais e Métodos precisa apresentar o
detalhamento exato dos procedimentos e reagentes empregados, redigida
de forma impessoal e no tempo verbal passado, garantindo que qualquer

pesquisador consiga reproduzir integralmente o experimento conduzido.

A secdo de Resultados e Discussdo representa o nucleo analitico do
relatorio, onde os dados primarios convertidos em tabelas e graficos séao
interpretados a luz da teoria quimica fundamental. O analista deve
correlacionar os achados experimentais com a literatura cientifica,
justificando possiveis discrepancias por meio da andlise de erros e
limitagbes metodoldgicas. A falta de discussao critica sobre os resultados,
limitando-se a mera apresentacdo de numeros e calculos brutos,
desvaloriza o trabalho experimental e demonstra fragilidade na

consolidacao do conhecimento tedrico e pratico.

Modulo 4: Operagbes Fundamentais de Laboratério e Separacdo de

Misturas

Aula 4.1: Filtracdo Simples, a Vacuo e Centrifugacéo A separacao de fases
heterogéneas compostas por sélidos suspensos em meio liquido é uma
operacdo unitaria fundamental em laboratérios quimicos. A filtracdo por
gravidade ou simples emprega papéis de filtro dobrados em cone ou
plissados posicionados em funis de haste longa, sendo indicada quando
se deseja reter o liquido filtrado ou quando o sdélido apresenta granulacéo
média a grossa. A forca motriz dessa operacdo € a propria pressao
hidrostatica da coluna de liquido, o que torna o processo relativamente

lento para suspensdes coloidais ou gelatinosas.

Para acelerar o processo de separacdo ou para recuperar

guantitativamente um sélido precipitado, utiliza-se a filtracdo a vacuo ou a
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pressao reduzida. Esta técnica emprega um funil de Bichner ou funil de
placa porosa acoplado a um kitasato conectado a uma bomba de vacuo
ou trompa de agua. A diferenca de presséo gerada forca o liquido através
do meio filtrante com alta velocidade. A centrifugagdo surge como
alternativa de alta eficiéncia para misturas de dificil filtracdo, aplicando a
forca centrifuga para acelerar a sedimentacdo de particulas solidas
densas no fundo do tubo de ensaio, permitindo a posterior decantagéo do

sobrenadante transltcido.

Aula 4.2: Recristalizacdo e Critérios de Purificacdo de Sdélidos A
recristalizacdo € a técnica purificativa de eleicdo para compostos
organicos e inorganicos solidos baseada na variacdo substancial da
solubilidade da substancia em funcdo da temperatura. O procedimento
exige a selegcéo de um solvente ideal, no qual o soluto a ser purificado seja
altamente solivel em elevadas temperaturas proximas ao ponto de
ebulicdo do solvente e minimamente soluvel em baixas temperaturas ou
em banho de gelo. As impurezas presentes devem ser insoliveis no
solvente a quente ou completamente sollveis a frio para permanecerem

na solucao-mae.

A execucdo prética envolve a dissolucdo do sdlido contaminado na
guantidade minima de solvente aquecido, seguida de filtracdo a quente
para remoc¢ao de impurezas insolluveis se houver. O resfriamento lento e
nao perturbado da solucéo filtrada promove a nucleacéo e o crescimento
de cristais altamente ordenados, expelindo as impurezas do arranjo
cristalino. O resfriamento bruscado deve ser evitado, pois induz o
aprisionamento mecanico de impurezas nos poros do precipitado. A
purificacdo € confirmada pela determinacdo da faixa de fusdo do sélido
purificado, que deve apresentar um intervalo estreito e coincidir com o

valor tedrico descrito na literatura quimica.
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Aula 4.3: Extracdo LFC e Sdélido-Liquido A extracdo por solvente baseia-
se na distribuicdo diferencial de um soluto entre duas fases imisciveis,
geralmente constituidas por uma fase aquosa e um solvente organico de
densidade distinta. A extracao liquido-liquido em batelada é conduzida em
um funil de separacédo, no qual a mistura é agitada vigorosamente para
maximizar a area de contato interfacial e promover o equilibrio de particdo
do componente desejado. O coeficiente de particdo ou de distribuicao
governa a eficiéncia do processo, indicando que multiplas extracbes com
volumes menores de solvente sao quantitativamente mais eficientes do

gue uma Unica extracédo utilizando a totalidade do volume do extrator.

A extracdo sélido-liquido é amplamente empregada no isolamento de
produtos naturais e metabdlitos secundarios a partir de matrizes vegetais
ou minerais. A utilizacdo do extrator de Soxhlet permite a percolagao
continua de solvente purificado por destilacdo sobre a matriz soélida
mantida em um cartucho poroso. Esse sistema de refluxo continuo garante
a exaustdo da matriz sélida com consumo otimizado de solvente. Erros
comuns incluem o alivio inadequado da pressdo interna no funil de
separacdo durante a agitacdo e a escolha de solventes totalmente
misciveis entre si, inviabilizando a formacdo das duas fases liquidas

necessarias a separacgao.

Aula 4.4: Destilagdo Simples, Fracionada e a Pressdo Reduzida A
destilacdo € a técnica de separacdo baseada nas diferencas de
volatilidade e nos pontos de ebulicdo dos componentes de uma mistura
liguida homogénea. A destilacdo simples € empregada na separacao de
liquidos de sdlidos néo volateis dissolvidos ou na purificacdo de misturas
liguidas cujos pontos de ebulicdo diferem por mais de oitenta graus

Celsius. O sistema consiste em um balado de destilacdo equipado com
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cabeca de destilacdo, termdmetro posicionado no nivel da saida lateral,

condensador refrigerado por &gua em contracorrente e recipiente receptor.

Quando a diferenca entre os pontos de ebulicdo das substancias
componentes € inferior a oitenta graus Celsius, utiliza-se a destilacdo
fracionada, que incorpora uma coluna de fracionamento recheada com
anéis de Raschig ou pratos de Vigreux posicionada entre o baldo e o
condensador. Essa coluna estabelece multiplos ciclos sucessivos de
vaporizagéo e condensacao ao longo de sua altura, enriquecendo o vapor
no componente de maior volatilidade. Para substancias termolabeis que
se decompdem antes de atingir seus pontos de ebulicdo normais, aplica-
se a destilagdo a pressédo reduzida, diminuindo a presséo interna do

sistema para rebaixar a temperatura de ebulicao do fluido.

Aula 4.5: Cromatografia em Camada Delgada e em Coluna A
cromatografia € um método fisico-quimico de separacao fundamentado na
distribuicéo diferencial dos componentes de uma mistura entre duas fases:
a fase estacionaria e a fase movel. Na Cromatografia em Camada
Delgada, a fase estacionaria consiste em uma fina camada de adsorvente,
como gel de silica ou alumina, depositada sobre uma placa de aluminio ou
vidro. A fase mével, um solvente ou mistura de solventes pura, ascende
por capilaridade carregando os analitos. A retencdo relativa de cada
substancia é expressa pelo Fator de Retencéao, calculado pela razéo entre
a distancia percorrida pelo analito e a distancia percorrida pela frente do

eluente.

A Cromatografia em Coluna é uma técnica preparativa utilizada para a
separacéo e isolamento de quantidades maiores de misturas sintéticas ou
extratos brutos. A fase estacionaria € empacotada no interior de uma
coluna de vidro vertical dotada de torneira na extremidade inferior. A

mistura € depositada no topo da coluna e eluida pela passagem continua
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da fase movel sob a acdo da gravidade ou sob baixa presséo. A polaridade
do eluente deve ser gradualmente ajustada para promover a dessorgao
seletiva das fracdes. A revelacdo inadequada das placas de camada
delgada ou o empacotamento heterogéneo da coluna cromatografica com
bolhas de ar causam deformacédo nas bandas de separacéo e invalida o

processo analitico.

Modulo 5: Propriedades Fisico-Quimicas da Matéria e Métodos de

Caracterizagao

Aula 5.1: Determinacédo Experimental de Densidade e Ponto de Fusdo A
densidade absoluta é uma propriedade intensiva da matéria definida como
a razao entre a massa de uma substancia e o volume ocupado por ela a
uma determinada temperatura. Em laboratério, a densidade de liquidos é
determinada com elevada preciséao através do uso de picnémetros de vidro
aferidos. A calibracdo da massa do picnbmetro limpo e seco, seguida da
pesagem do instrumento totalmente preenchido com o liquido de interesse
sob controle termostatico, permite obter a densidade com até quatro casas
decimais, corrigindo-se a variagao volumétrica causada por flutuacdes de

temperatura.

O ponto de fusdo corresponde a temperatura na qual as fases sdlida e
liquida de uma substancia pura coexistem em equilibrio termodinamico
sob presséo constante de uma atmosfera. A medicao pratica é realizada
introduzindo uma amostra pulverizada e seca do composto no interior de
um tubo capilar de vidro selado na base, o qual é aquecido
progressivamente em um aparelho de ponto de fusdo contendo banho de
oleo de silicone ou bloco aguecedor elétrico. O registro deve capturar o
intervalo compreendido entre o surgimento da primeira gota liquida e o

colapso total da estrutura cristalina. A presenca de impurezas causa
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tipicamente o rebaixamento da temperatura inicial de fusdo e o

alagamento do intervalo de fusdo da amostra.

Aula 5.2: Ponto de Ebulicdo e Determinacdo da Massa Molar por Métodos
Fisicos O ponto de ebulicdo de um liquido € a temperatura na qual a sua
pressdo de vapor se iguala a pressdo externa exercida sobre a sua
superficie. A determinacdo experimental do ponto de ebulicdo pode ser
efetuada pela técnica micro-Siwoloboff, que utiliza um tubo de ensaio
pequeno, um capilar invertido no seu interior e um termémetro acoplado
imerso em um banho térmico. O aguecimento constante provoca a
expulsdo continua de ar do capilar, seguida da entrada do liquido no
capilar quando o aguecimento é cessado e a pressao de vapor emparelha-
se com a pressao atmosférica local, marcando a temperatura de ebulicdo

exata.

A determinacdo da massa molar de substancias volateis pode ser
realizada aplicando o método de Dumas ou o método do vapor denso.
Aquecendo-se um volume conhecido de um liquido volatil no interior de
um frasco mantido em banho-maria até sua completa vaporizacdo e
expansdo total do excesso de vapor, calcula-se a massa do vapor
aprisionado no recipiente apés o resfriamento. Utilizando a Equacgéo do
Gas Ideal com a pressao barométrica, o volume do frasco e a temperatura
do banho de aquecimento, correlaciona-se a massa recolhida com a

massa molar do composto purificado.

Aula 5.3: Viscosidade e Tensdo Superficial de Liquidos A viscosidade &
uma medida da resisténcia interna de um fluido ao escoamento, resultante
das forcas intermoleculares de coeséo entre as camadas adjacentes do
liquido. Experimentalmente, a viscosidade cinemética e dinamica de
fluidos pode ser determinada medindo-se o tempo de escoamento de um

determinado volume de liquido através do capilar de um viscosimetro de
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Ostwald sob temperatura controlada em banho termostatico. O tempo
medido é comparado com o tempo de escoamento de um liquido de
referéncia padrdo, como a agua deionizada, cujas propriedades fisico-

guimicas sdo amplamente conhecidas na literatura.

A tensao superficial € a energia requerida para aumentar a area superficial
de um liquido por unidade de area, decorrente da assimetria das forcas
intermoleculares que atuam sobre as moléculas situadas na interface
liguido-ar. A medicdo no laboratério pode ser efetuada pelo método da
ascensdao capilar ou pelo método da gota pendente utilizando
estalagmémetros. No método da ascensao capilar, a altura que a coluna
liguida atinge no interior do capilar de raio conhecido é diretamente
proporcional a tenséo superficial do fluido e inversamente proporcional a

sua densidade e ao raio do capilar.

Aula 5.4: Refratometria e Polarimetria Aplicadas A refratometria € uma
técnica analitica fundamentada na medicdo do indice de refracdo, que
expressa a mudanca na velocidade e na direcdo de propagacao da luz ao
atravessar a interface entre dois meios de densidades Opticas distintas. A
medicdo pratica utiliza o refratdbmetro de Abbe, no qual uma gota da
amostra liquida € posicionada entre dois prismas termostatizados. O valor
obtido é corrigido para a temperatura padrdo de vinte graus Celsius e
ajustado para a linha D do sodio, permitindo a verificacdo imediata da
pureza de 6leos, solventes e a quantificacdo do teor de sélidos soluveis

em solucdes aquosas de acucares.

A polarimetria é empregada no estudo de substancias opticamente ativas
capazes de rotacionar o plano da luz polarizada. Utilizando um
polarimetro, a luz ndo polarizada passa por um prisma polarizador de Nicol
e atravessa a cela contendo a solugcdo da amostra de comprimento

conhecido. O angulo de rotacdo optico observado é lido no analisador e
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correlacionado com a rotacao especifica da substancia, a concentracao do
soluto e o caminho 6ptico percorrido. Esta técnica é crucial para a
caracterizacdo de enantibmeros, acucares e farmacos quirais no controle

de qualidade analitico.

Aula 5.5: Solubilidade e Diagramas de Fase A solubilidade representa a
guantidade maxima de soluto que se dissolve em uma quantidade
especifica de solvente a uma dada temperatura e pressao, estabelecendo
um estado de equilibrio dindmico entre o soluto dissolvido e o sélido ndo
dissolvido. A construcao experimental de curvas de solubilidade envolve o
preparo de solucdes saturadas em diferentes temperaturas, seguidas da
separacdo das fases, secagem do solvente e pesagem gravimétrica da
massa de soluto recuperada. O comportamento da solubilidade em funcao
da temperatura permite calcular parametros termodinamicos de dissolugao

como a variacao de entalpia.

Os diagramas de fase sdo representacdes graficas das condi¢cdes de
temperatura, pressdo e composicdo nas quais diferentes fases de um
sistema quimico coexistem em equilibrio termodindmico. A determinacéo
experimental de diagramas de fase binarios, como sistemas eutéticos ou
de liquidos parcialmente misciveis, € realizada mediante curvas de
resfriamento e medi¢cdes da variacdo de propriedades fisicas como o ponto
de turvacdo. O dominio dessas curvas permite prever o comportamento
de misturas sob diferentes regimes térmicos, fundamentando processos

industriais de cristalizacao fracionada e extragao por solventes.
Modulo 6: Preparo, Padronizacdo e Analise de Solu¢des Quimicas

Aula 6.1: Concentracdo e Métodos de Expresséo de Solucbes O preparo
preciso de solucbes requer o dominio dos calculos estequiométricos

necessarios para converter massas e volumes em diferentes unidades de
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concentragdo. A concentracdo em quantidade de matéria ou molaridade
expressa o0 humero de mols do soluto por litro de solugédo. Outras formas
fundamentais de expressao incluem a concentracdo em massa por volume
em gramas por litro, a fragdo molar, a molalidade que relaciona a
guantidade de matéria com a massa do solvente em quilogramas, e as

partes por milhdo empregadas na analise de ultratracos de contaminantes.

A execucao pratica do preparo envolve a pesagem exata do soluto em
balanca analitica utilizando pesa-filtro, seguida pela sua dissolucao
completa em um béquer contendo volume reduzido de solvente
deionizado. A solucdo preliminar é transferida quantitativamente para um
baldo volumétrico de capacidade nominal desejada com o auxilio de um
funil de vidro, efetuando-se sucessivas lavagens do béquer e do funil com
o0 solvente para garantir que nenhum residuo de soluto permaneca retido.
O menisco do baldo volumétrico é ajustado rigorosamente com um
cuptagotas na altura do traco de afericio e a mistura final é

homogeneizada por inverséo repetida do frasco.

Aula 6.2: Diluicdo e Mistura de Solu¢cbes sem Reacdo Quimica A operagao
de diluicao consiste na adicdo de uma massa conhecida de solvente puro
a um volume previamente medido de solugédo estoque de concentragao
elevada, resultando na reduc&o da concentracdo final do soluto sem
alterar a quantidade de matéria total presente no sistema. O célculo de
diluicdo baseia-se no principio da conservacdo de massa do soluto, em
gue o produto da concentracdo inicial pelo volume inicial é estritamente
igual ao produto da concentracgédo final pelo volume final. O alinhamento
preciso de aliguotas deve ser feito exclusivamente com pipetas

volumétricas aferidas e o volume final ajustado em bal6es volumétricos.

Quando duas ou mais solu¢cdes contendo o mesmo soluto, porém de

concentragdes distintas, sdo misturadas sem que ocorra reacao quimica
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entre as espécies, a quantidade final de soluto equivale a soma das
massas ou moles presentes nas aliquotas individuais adicionadas. A
concentracao final da mistura é determinada dividindo-se a quantidade de
matéria total pelo volume final resultante da combinacdo. O erro na
medicao das aliquotas originais com vidrarias sem precisao analitica como
provetas ou béqueres propaga erros para a solucdo final diluida,

comprometendo os ensaios de calibracdo subsequentes.

Aula 6.3: Padrées Primarios e Secundarios em Quimica Analitica Um
padrdo primario € uma substancia quimica de elevadissima pureza,
elevada estabilidade quimica e alta massa molar que pode ser pesada
diretamente para o preparo de solugbes de concentracdo exatamente
conhecida sem a necessidade de calibracdo posterior. Os requisitos
indispensaveis para um reagente ser classificado como padréo primario
incluem auséncia de agua de hidratacdo variavel, baixa higroscopicidade,
estabilidade ao ar e & secagem em estufa, e alta reatividade quantitativa
nas reacdes de titulacdo. Exemplos consagrados incluem o ftalato acido

de potassio, o carbonato de sodio anidro e o tribxido de arsénio.

Os padrdes secundarios sdo substancias cujas solucfes possuem
concentragOes estimadas que necessitam de uma padronizagao rigorosa
frente a um padrdo primario antes do seu uso analitico. Reagentes como
o hidroxido de sodio, que € higroscopico e absorve dioxido de carbono
atmosférico transformando-se em carbonato, e o acido cloridrico, cuja
solucdo aquosa concentrada libera gas cloridrico continuamente, séo
exemplos de padrbes secundarios. A tentativa de preparar solucbes
titulantes exatas pesando diretamente padrdes secundarios insere erro
grave no fator de correcdo da solucao, invalidando todas as analises

volumétricas subsequentes.
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Aula 6.4: Padronizacdo Volumétrica de SolucGes Acidas e Basicas A
padronizacdo de uma solucao de 4cido ou base forte envolve o processo
de titulagdo no qual a solucédo do padrdo secundario recém-preparada €
adicionada por meio de uma bureta a uma massa exatamente pesada do
padrdo primario dissolvida em agua deionizada. Na padronizacdo do
hidroxido de sdodio, utiliza-se habitualmente o ftalato acido de potassio
como padrao primario, empregando-se a fenolftaleina como indicador
visual de ponto final. A reacdo de neutralizacdo consome a espécie acida

até atuar no ponto de equivaléncia estequiométrico.

Para a padronizacédo do &cido cloridrico, emprega-se o carbonato de sédio
anidro como padrao primario. Devido ao caréater dibasico do ion carbonato,
a titulacao ocorre em duas etapas de neutralizagao, sendo o ponto final
frequentemente detectado com o indicador metilorange ou por fervura da
solucéo proxima ao término para expulsar o dioxido de carbono dissolvido
e agucar a transicao de cor do indicador. O fator de correcao resultante da
razao entre a concentracdo real determinada experimentalmente e a
concentracdo nominal projetada deve ser anotado no Rétulo do frasco de

armazenamento juntamente com a data da realizagéo do ensaio.

Aula 6.5: Estabilidade de Solucbes, Fator de Correcdo e Armazenamento
As solugdes tituladas padronizadas podem sofrer alteracdes de
concentragcdo ao longo do tempo de armazenamento em virtude de
degradacdao fotoquimica, absor¢céo de gases atmosféricos, evaporacao do
solvente ou interacdes com as paredes do frasco de estocagem. O fator
de correcdo € um multiplicador adimensional utilizado para ajustar a
concentracdo nominal projetada a concentracdo real efetiva calculada na
padronizacdo. Se uma solugcdo sofreu degradagcdo progressiva e 0 seu

fator de correcéo afasta-se excessivamente da unidade, a solugéo deve
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ser re-padronizada ou descartada conforme critérios de garantia da

gualidade.

O tipo de material do recipiente de armazenamento deve ser
criteriosamente selecionado em fungcao da reatividade do composto em
solucdo. SolucBes alcalinas concentradas de hidroxido de sodio atacam o
vidro de borossilicato dissolvendo silicatos e emperrando torneiras de
vidro, devendo ser estocadas em frascos de polietileno de alta densidade.
Solucgdes tituladas de nitrato de prata e permanganato de potassio sdo
fotossensiveis e sofrem decomposicéo ou reducédo induzida pela radiacéo
luminosa, exigindo o armazenamento exclusivo em frascos de vidro ambar

mantidos ao abrigo da luz direta.

Modulo 7: Transformacdes Quimicas, Leis Ponderais e Estequiometria

Experimental

Aula 7.1: Evidéncias Macroscépicas de Reacdes Quimicas As reacoes
quimicas caracterizam-se pelo rearranjo de ligacdes quimicas e pela
conversao de reagentes em novas substancias dotadas de propriedades
fisico-quimicas distintas. Em um contexto laboratorial experimental, o
acesso as transformacdes em nivel microscopico € mediado pela
observacéao atenta de evidéncias macroscopicas indicativas da ocorréncia
do fenbmeno. Tais evidéncias incluem a alteracdo pronunciada de cor no
meio reacional, a efervescéncia devida a liberacédo de espécies gasosas,
o aparecimento de turbidez seguido da formacdo de precipitado solido
insoltvel, a emisséo de radiacdo luminosa e a variagao térmica perceptivel

de absorcao ou liberacéo de calor.

A interpretacdo criteriosa das evidéncias macroscopicas exige cautela
analitica, pois alguns fenbmenos fisicos isolados podem simular

transformacfes quimicas. A efervescéncia decorrente do simples
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desprendimento de um géas dissolvido por aguecimento sem reacao
quimica subjacente ou a mudanca de cor por mero efeito de diluicdo ndo
configuram sintese ou decomposicdo quimica. O estudante deve
correlacionar a evidéncia visual observada com os conceitos tedricos de
reatividade das espécies em solucéo, registrando as mudancas de fase e

estado térmico do sistema ao longo do tempo.

Aula 7.2: Verificacdo Experimental da Lei de Lavoisier e Lei de Proust A
Lei de Conservacao das Massas enunciada por Lavoisier estabelece que
em um sistema fechado a massa total dos reagentes consumidos é
estritamente igual & massa total dos produtos gerados pela transformacao
quimica. A comprovacdo experimental desta lei é realizada utilizando
reacOes de precipitagdo, como a combinacao de solugdes de nitrato de
chumbo e iodeto de potassio em um recipiente hermeticamente fechado.
A pesagem precisa do sistema antes e apds o0 aparecimento do precipitado
amarelo de iodeto de chumbo demonstra a invariancia da massa total

dentro da incerteza de medicao da balanca analitica.

A Lei das Proporcdes Definidas proposta por Proust postula que uma
determinada substancia quimica pura é sempre formada pelos mesmos
elementos combinados na mesma proporcdo em  massa,
independentemente da sua origem ou método de preparacado. A validagéo
pratica envolve a decomposicdo térmica de amostragem de massas
variaveis de compostos puros, tais como o carbonato de magnésio ou o
clorato de potéassio, e a determinagcdo gravimétrica dos residuos solidos e
dos gases expelidos. A constancia da razdo entre as massas dos

constituintes confirma a estequiometria fixa da molécula estudada.

Aula 7.3: Determinacdo da Férmula Empirica de Compostos A formula
empirica representa a menor propor¢cdo em numeros inteiros entre 0s

atomos ou ions que constituem um composto quimico. A determinacao



fav ADLAS CURSOS ONLINE

CURSOS ONLINE www.adlas.com.br

experimental da formula empirica de um 6xido metalico, como o Oxido de
magnésio, é conduzida através da oxidacdo direta por combustdo
controlada de uma fitas de magnésio metéalico de massa conhecida no
interior de um crisol de porcelana com tampa. O metal é aquecido
intensamente ao bico de Bunsen, permitindo a entrada controlada de
oxigénio atmosférico até a conversdo completa do metal na cinza branca

de 6xido.

Apds o resfriamento em dessecacao para evitar absorcdo de umidade, o
crisol é pesado e por diferenca de massas determina-se a quantidade
estequiométrica de oxigénio fixado na estrutura sdélida. Convertendo-se as
massas do metal e do oxigénio para quantidade de matéria em moles,
calcula-se a razdo molar simples entre os elementos. Falhas técnicas
como a perda de fuligem por abertura excessiva da tampa do crisol ou a
oxidacdo incompleta da fita metalica geram erros gravimétricos que
alteram a razdo molar calculada, resultando em férmulas empiricas

erroneas.

Aula 7.4: Reagente Limitante, Em Excesso e Rendimento de Reagdo Em
procedimentos sintéticos e reacionais, 0S reagentes raramente Sao
misturados nas proporcbes estequiométricas exatas indicadas pela
equacao quimica balanceada. O reagente limitante € aguele que se esgota
completamente em primeiro lugar, impondo um limite tedrico a quantidade
maxima de produto que pode ser sintetizada. O reagente em excesso
permanece parcialmente ndo consumido no meio reacional ao término da
transformacéo. A identificacdo do reagente limitante é feita dividindo-se a
guantidade de matéria de cada reagente pelo seu respectivo coeficiente

estequiométrico na equacao quimica ajustada.

O rendimento tedrico € a quantidade de produto prevista pelos calculos

estequiométricos considerando a conversao total do reagente limitante. O
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rendimento real, por sua vez, corresponde a massa de produto
efetivamente isolada e purificada no término do experimento. O
rendimento percentual é a razdo centesimal entre o rendimento real e o
rendimento tedrico. Perdas mecéanicas durante as etapas de transferéncia
e filtracdo, ocorréncia de reacOes secundarias concorrentes e equilibrio
guimico incompleto sédo os fatores fundamentais que fazem com que o
rendimento real seja tipicamente inferior a cem por cento em processos

laboratoriais reais.

Aula 7.5: Gravimetria de Precipitacdo e Volatilizacdo A analise
gravimétrica compreende um conjunto de métodos analiticos quantitativos
baseados na determinacdo da massa de um elemento ou composto
guimicamente isolado. Na gravimetria de precipitacdo, o analito de
interesse presente em solugdo € convertido em um precipitado pouco
soluvel por adicdo de um reagente precipitante adequado. O precipitado
formado deve passar por um processo de digestao térmica para aumentar
o tamanho dos cristais, facilitando a filtracdo subsequente em papel de

filtro analitico de cinzas conhecidas ou em crisol filtrante de placa porosa.

Apds a lavagem para remocdo de ions interferentes, o precipitado é
submetido a calcinacdo em mufla a temperaturas elevadas para converter
o0 composto em uma forma de pesagem com composi¢cdo quimica
perfeitamente definida e estavel. Na gravimetria por volatilizacdo, o analito
ou seus produtos de decomposi¢cdo sao volatilizados por aquecimento
direto e a perda de massa da amostra é mensurada, como na
determinacdo de agua de cristalizagdo em sais hidratados. Erros na
lavagem do precipitado provocam retencdo de sais nao volateis e elevam

erroneamente a massa final obtida na balanca analitica.

Modulo 8: Estudo Experimental do Comportamento de Gases e Leis

Gasosas
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Aula 8.1: Determinacédo Experimental da Constante Universal dos Gases
A Constante Universal dos Gases relaciona as variaveis de estado de um
gas ideal — pressao, volume, temperatura e quantidade de matéria —
através da Equacdo de Clapeyron. A determinacdo experimental desta
constante pode ser executada por meio da reacdo entre 0 magnésio
metalico e o acido cloridrico em excesso no interior de um eudiébmetro
contendo uma coluna liquida aquosa. A reacao libera gas hidrogénio que
€ recolhido no tubo graduado por deslocamento de agua, permitindo a

medicdo direta do volume de gas gerado sob condi¢cdes conhecidas.

A pressdao do gas hidrogénio seco recolhido deve ser corrigida
descontando-se a pressdo de vapor da agua na temperatura do
experimento e a diferenca de altura da coluna liquida do eudidmetro em
relacdo ao nivel externo. Medindo-se a temperatura ambiente e a pressao
barométrica local, e conhecendo-se a massa do magnésio consumido que
define a quantidade de mols de hidrogénio gerados estequiometricamente,
isola-se o valor da constante na equacao teérica. O erro ao ignorar a
correcao da pressao de vapor da 4gua conduz a uma superestimativa da

constante universal calculada.

Aula 8.2: Verificagcdo da Lei de Boyle-Mariotte e Lei de Charles A Lei de
Boyle-Mariotte estabelece que, para uma quantidade fixa de gas mantida
sob temperatura constante, o volume ocupado pelo gas é inversamente
proporcional a presséo exercida sobre ele. A validacédo experimental utiliza
um aparato pneumatico composto por uma seringa de precisdo acoplada
a um sensor de pressédo digital ou a um mandémetro. Ao comprimir ou
expandir gradualmente o émbolo da seringa, registram-se os pares de
dados de volume e presséao. O grafico do inverso da pressao em fungao
do volume resulta em uma linha reta que passa pela origem, confirmando

a constante do produto entre pressao e volume.
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A Lei de Charles postula que o volume de uma massa fixa de gas mantida
sob pressdo constante é diretamente proporcional a sua temperatura
absoluta medida na escala Kelvin. A verificacdo laboratorial envolve o
aquecimento brando de uma massa de ar confinada em um frasco
conectado a um capilar graduado com uma gota liquida indicadora.
Registrando-se o deslocamento do volume expansivo do ar em fungao do
incremento térmico lido no termémetro, constréi-se o grafico de volume
versus temperatura, cuja extrapolacéo linear no eixo das temperaturas

intercepta o ponto tedrico correspondente ao zero absoluto.

Aula 8.3: Difuséo e Efusdo Gasosa e Lei de Graham A difusao gasosa é o
processo pelo qual as moléculas de um gas se misturam
progressivamente com as moléculas de outro gas em virtude do seu
movimento térmico aleatorio. A efusdo é o vazamento de um gas através
de um pequeno orificio para um ambiente de menor pressédo. A Lei de
Graham estabelece que as velocidades de difusédo ou efusdo de dois
gases mantidos sob as mesmas condi¢cdes de temperatura e pressao sao
inversamente proporcionais as raizes quadradas de suas respectivas

massas molares ou densidades.

A comprovagédo experimental da difusdo gasosa utiliza um tubo de vidro
transparente disposto horizontalmente, em cujas extremidades opostas
sao introduzidos simultaneamente chumacos de algoddo embebidos em
solugdes concentradas de acido cloridrico e hidroxido de aménio. Os
gases cloreto de hidrogénio e amdnia volatilizados difundem-se pelo ar
interior do tubo até se encontrarem e reagirem, formando um anel branco
sélido e opaco de cloreto de ambnio. A medicao das distancias percorridas
a partir das fontes permite calcular a razéo entre as velocidades de difusao

e comprovar a dependéncia inversa com a raiz quadrada da massa molar.
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Aula 8.4: Coleta de Gases sobre Agua e Correcdo da Press&o de Vapor A
técnica de coleta de gases por deslocamento de dgua é amplamente
utiizada em preparacbes laboratoriais de espécies gasosas que
apresentam baixa solubilidade em meio aquoso, tais como hidrogénio,
oxigénio e nitrogénio. O gas gerado em um frasco reacional € conduzido
por uma mangueira flexivel até a boca de uma proveta ou frasco
previamente preenchido com agua e invertido sobre uma cuba
hidropneumatica. A medida que as bolhas sobem, o gas ocupa a parte

superior da proveta deslocando a agua para baixo.

O gas recolhido no topo do recipiente ndo se encontra puro, mas saturado
com vapor de agua que se evapora continuamente da fase liquida
adjacente. A presséao total do gas contido no recipiente equivale a soma
da pressdo parcial do gas coletado com a pressdo de vapor da agua
naquela temperatura especifica, de acordo com a Lei de Dalton das
Pressdes Parciais. Para determinar a quantidade real do gés recolhido, o
operador deve igualar o nivel da agua dentro e fora da proveta e subtrair
o valor da presséo de vapor da agua tabelado da pressdo barométrica total
medida no laboratério.

Aula 8.5: Desvios do Comportamento Ideal e Gases Reais Os gases reais
desviam-se do comportamento ideal previsto pela Equacéo de Clapeyron
sob condicOes de pressbdes elevadas e baixas temperaturas. O modelo do
gas ideal assume que as moléculas gasosas sao pontos materiais sem
volume proprio e que ndo existem forcas de atracdo ou repulséo
intermolecular entre elas. Em condi¢cdes operacionais de laboratorio onde
a pressdo é alta ou a temperatura é proxima da liquefacdo, essas
premissas deixam de ser validas e as forgas atrativas intermoleculares
reduzem a pressdo efetiva exercida pelo gas sobre as paredes do

recipiente.
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A Equacéo de van der Waals corrige os desvios da idealidade introduzindo
o termo "a", que contabiliza a magnitude das forgcas atrativas
intermoleculares, e o termo "b", denominado covolume, que representa o
volume efetivamente ocupado pelas proprias moléculas do gas. A
determinacéo experimental dos fatores de compressibilidade em sistemas
gasosos reais demonstra como espécies polares como o dioxido de
carbono desviam-se significativamente da idealidade quando comparadas
a gases nobres ou diatémicos apolares. O conhecimento desses desvios
é critico no dimensionamento de reatores gasosos de alta pressédo e no

armazenamento comprimido de gases industriais.
Médulo 9: Termoquimica Experimental e Calorimetria

Aula 9.1: Fundamentos da Calorimetria e Capacidade Térmica do
Calorimetro A calorimetria € 0 conjunto de técnicas laboratoriais
destinadas a medicéo das trocas de calor que acompanham 0S processos
fisicos e reacBes quimicas. O calorimetro a pressdo constante € um
dispositivo isolado termicamente utilizado para mensurar a quantidade de
calor transferida em meio liquido aquoso. Para que as medicoes
calorimétricas sejam exatas, deve-se determinar previamente a
capacidade térmica do calorimetro, que representa a quantidade de
energia necessaria para elevar a temperatura do proprio reservatorio e

seus acessorios em um grau Celsius.

A determinacdo da capacidade térmica é realizada misturando-se no
interior do calorimetro massas conhecidas de agua fria e 4gua aquecida
em temperaturas iniciais distintas. Aplicando o principio da conservacao
da energia, em que a quantidade de calor cedida pela 4gua quente deve
ser igual a soma da quantidade de calor absorvida pela agua fria e pelo
vaso calorimétrico, isola-se a capacidade térmica do aparelho. O

desconhecimento da capacidade térmica do calorimetro introduz um erro
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sistematico significativo por subestimar o calor absorvido pelas paredes do

sistema durante as reagoes.

Aula 9.2: Determinacdo do Calor Neutralizacdo Acido-Base O calor de
neutralizacdo € a variagdo de entalpia associada a reacdo entre
equivalentes estequiométricos de um acido e uma base para a formacao
de um mol de &gua liquida. Para reacdes envolvendo &cidos fortes e bases
fortes em solucbes aquosas diluidas, a reacdo liquida reduz-se a
combinacdo de ions hidrénio e hidroxidos, apresentando um valor
constante de entalpia molar de neutralizacdo préximo de menos cinquenta

e sete quilojoules por mol.

A medicdo pratica envolve a adicdo rapida de um volume medido de
solucéo de hidroxido de sédio a uma solugdo de acido cloridrico mantida
dentro do calorimetro previamente calibrado, acompanhando-se o perfil de
elevagcao da temperatura do sistema ao longo do tempo por meio de um
termémetro de precisdo. O calor liberado na reacdo de neutralizacéo é
calculado pelo produto entre a massa total do meio, o calor especifico da
agua, a elevacao térmica maxima corrigida e a inclusdo da capacidade
térmica do vaso calorimétrico. O atraso na leitura da temperatura maxima
ou o isolamento térmico deficiente conduzem a valores de entalpia

inferiores aos valores teodricos da literatura.

Aula 9.3: Calor de Dissolucdo de Sais e Entalpia de Solratacdo A
dissolucéo de um sal sélido em um solvente liquido é acompanhada de
uma variagao térmica caracteristica resultante do balanco entre a energia
reticular necessaria para quebrar a rede cristalina solida do sal e a entalpia
de hidratacao liberada no processo de solvatacdo dos ions pelos dipolos
do solvente. O processo pode ser globalmente endotérmico, resultando

em queda de temperatura do meio como na dissolucdo do nitrato de
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amonio, ou exotérmico, com elevacdo da temperatura como ocorre na

dissolucao do cloreto de calcio anidro.

No procedimento pratico, uma massa conhecida de sal anidro seco é
adicionada sob agitacdo constante a um volume fixo de agua deionizada
contido no calorimetro. Monitora-se a temperatura inicial e a temperatura
final de equilibrio térmico para determinar a variacdo térmica da
dissolucdo. A entalpia molar de dissolucdo é calculada dividindo-se a
guantidade total de calor absorvida ou liberada pela quantidade de matéria
em moles do sal dissolvido. O uso de sais parcialmente hidratados ou nao
secados previamente em estufa altera a proporgéao real do soluto e invalida

o calculo da entalpia.

Aula 9.4: Determinacédo do Calor de Combustédo por Bomba Calorimétrica
A determinacao do calor de combustdo de combustiveis solidos e liquidos
é efetuada utilizando-se a bomba calorimétrica a volume constante. O
sistema consiste em um vaso de aco inoxidavel de alta resisténcia
mecanica, no qual a amostra de massa precisamente conhecida é
colocada em um crisol e pressurizada com oxigénio puro a cerca de trinta
atmosferas. A bomba é imersa em um volume conhecido de agua dentro
de um reservatorio isolado, e a combustao € iniciada eletricamente por

centelha através de um fio de ignicdo de platina ou niquel-cromo.

A liberacdo imediata e total de calor resultante da reacdo de combustao
completa da amostra é transferida para a bomba e para a massa de agua
circundante, causando uma elevacéo térmica lida em termdmetros digitais
com resolucado de milésimos de grau Celsius. O calor de combustdo molar
ou especifico € calculado corrigindo-se o calor de queima do fio de ignicao
e a formacéo de tracos de &cido nitrico resultantes do nitrogénio residual.

Esta metodologia € padrdo na determinacdo do valor calorifico de

alimentos, derivados de petrdleo e biomassa industrial.
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Aula 9.5: Aplicacdo Experimental da Lei de Hess A Lei de Hess postula
que a variacdo de entalpia global de uma reacdo quimica depende
exclusivamente do estado inicial dos reagentes e do estado final dos
produtos, sendo independente do caminho reacional ou do numero de
etapas intermediarias percorridas. A comprovacao experimental da Lei de
Hess é frequentemente executada comparando a entalpia de reacéo direta
da dissolucéo do hidréxido de sédio solido com o &cido cloridrico diluido,
frente a uma rota indireta dividida em duas etapas sucessivas: a
dissolucdo prévia do hidroxido de sodio sdélido em &gua seguida da

neutralizacao calorimétrica da solucao alcalina obtida com o0 mesmo acido.

Somando-se algebraicamente as variagcbes de entalpia obtidas
calorimetricamente para a dissolu¢cdo do sdlido e para a reacdo em
solucéo, verifica-se que o resultado é numericamente idéntico a variacdo
de entalpia medida no processo direto conduzido em etapa uUnica. A
precisdo do método depende da minimizacdo das perdas de calor do
calorimetro para 0 meio externo durante as medi¢des e do controle exato
da evaporacdo do solvente. A Lei de Hess permite calcular
experimentalmente entalpias de reagbes complexas ou lentas que nao

podem ser diretamente mensuradas em um calorimetro simples.
Modulo 10: Cinética Quimica Experimental e Fatores de Reatividade

Aula 10.1: Determinagcdo Experimental da Velocidade de Reacdo A
velocidade de uma reacdo quimica expressa a taxa de variacdo da
concentracdo de um reagente consumido ou de um produto formado por
unidade de tempo no sistema reacional. A determinacdo pratica da
velocidade exige o acompanhamento temporal de uma propriedade fisica
ou quimica diretamente proporcional a concentracdo das espécies

presentes, como a evolugdo do volume gasoso liberado, a variacdo da
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absorvancia luminosa monitorada por espectrofotometria ou a alteracéo

da condutividade elétrica do meio aquoso.

A reacdo entre o tiossulfato de so6dio e o acido cloridrico em solugéo
aguosa é um modelo classico para estudos cinéticos visuais, produzindo
enxofre elemental insoltvel que gradualmente torna o meio turvo. O tempo
decorrido desde o momento da mistura até a turvidez cobrir
completamente uma marca visual disposta abaixo do frasco € medido com
um crondémetro. A velocidade média da reacéo é estimada pelo inverso do
tempo registrado. O atraso na acionamento do cronbmetro no instante
exato da mistura dos reagentes insere um erro sistematico que distorce as

curvas de velocidade obtidas.

Aula 10.2: Efeito da Concentracdo e Determinagdo da Ordem de Reacéo
A lei de velocidade estabelece a dependéncia funcional entre a velocidade
de reacdo e as concentracdes molares dos reagentes elevadas a
expoentes denominados ordens parciais de reacdo. A determinacao
experimental da ordem de reacdo é conduzida pelo método das
velocidades iniciais. Neste procedimento, varia-se sistematicamente a
concentracgdo inicial de um determinado reagente enquanto mantém-se
rigorosamente constantes a temperatura do sistema e a concentracao de

todos os outros reagentes presentes na mistura.

Medindo-se as velocidades iniciais de decomposi¢cao ou sintese para cada
combinacgao concentracional, calcula-se o efeito proporcional da variacao
da quantidade do reagente sobre a velocidade do processo. Se ao dobrar
a concentracdo de uma espécie a velocidade também dobrar, a reacéo €
de primeira ordem em relacdo aquela espécie; se a velocidade
guadruplicar, a reacédo é de segunda ordem. A soma dos expoentes das
ordens parciais determina a ordem global da reacdo quimica. A alteracéo

indevida da forca ionica total da solucéo entre os ensaios cinéticos pode
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influenciar as constantes de velocidade e mascarar as reais ordens de

reacao.

Aula 10.3: Influéncia da Temperatura e Célculo da Energia de Ativacdo A
temperatura exerce um impacto acelerador sobre a velocidade das
reacdes quimicas devido ao aumento da energia cinética média das
moléculas reagentes, elevando a fracdo de colisbes efetivas que possuem
energia igual ou superior a Energia de Ativacdo da barreira reacional. O
modelo cinético de Arrhenius correlaciona quantitativamente a constante
de velocidade com a temperatura absoluta por meio de uma funcao
exponencial que incorpora a energia de ativacao e o fator pré-exponencial

de frequéncia de colisdes.

A determinacéo experimental da energia de ativagcao envolve a condugéo
da mesma mistura reacional mantendo as concentracfes dos reagentes
fixas em diferentes temperaturas mantidas por banho termostatico. O
gréafico do logaritmo natural da constante de velocidade lida em funcéo do
inverso da temperatura absoluta fornece uma reta cujo coeficiente angular
equivale a razdo entre a energia de ativacdo negativa e a constante
universal dos gases. Flutuacfes térmicas no meio reacional durante a
coleta de dados alteram pontualmente a velocidade e provocam desvios

significativos no valor calculado para a energia de ativacao.

Aula 10.4: Efeito de Catalisadores na Velocidade de Reacdo Os
catalisadores séo substancias quimicas que aumentam substancialmente
a velocidade de uma reacdo quimica sem serem permanentemente
consumidos ao término do processo global. A atuacdo do catalisador
fundamenta-se na abertura de um mecanismo reacional alternativo que
possui uma energia de ativacao significativamente menor em comparacao
com a rota ndo catalisada. A catalise pode ser classificada como

homogénea, quando o catalisador e 0s reagentes encontram-se na
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mesma fase liquida ou gasosa, ou heterogénea, quando o catalisador atua

em uma fase distinta, tipicamente uma superficie sélida.

A decomposicdo do peroxido de hidrogénio em agua e oxigénio €
acelerada cataliticamente pela adi¢cdo de ions iodeto em meio homogéneo
ou por dioxido de manganés solido como catalisador heterogéneo. A
quantificacdo do efeito catalitico € feita medindo-se o volume de géas
oxigénio produzido por unidade de tempo na presenca e na auséncia do
catalisador. Observa-se que a presenca do catalisador altera a velocidade
do processo, porém ndao modifica a posicdo do equilibrio quimico nem o

rendimento termodinamico maximo tedrico da reacao.

Aula 10.5: Reacdes de Relogio e Métodos Cinéticos As reacdes de reldgio
representam sistemas cinéticos complexos caracterizados por uma
transicdo abrupta de cor ou propriedade observavel apés um intervalo de
tempo induzido de inducdo. O exemplo mais notavel é a reacédo de reldgio
de iodo ou reacédo de Landolt, em que o iodeto € oxidado a iodo elemental
pelo persulfato ou bromato em presenca de uma quantidade limitada
fixada de um agente redutor como o tiossulfato de sédio e um indicador de

amido.

e

O iodo formado & imediatamente reconvertido a iodeto pelo tiossulfato
enquanto este permanecer no meio. No instante exato em que o tiossulfato
€ totalmente consumido, o iodo livre passa a acumular-se no meio
reacional e reage instantaneamente com o amido, produzindo um
complexo azul-escuro intenso de surgimento repentino. Medindo-se o
tempo gasto até o aparecimento do tom azul em diferentes composicdes
de mistura e temperaturas, calcula-se com exatiddo a constante cinética
do processo. A precisdo deste método requer extremo rigor no controle

volumeétrico das aliquotas iniciais dos Reagentes consumidos.
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Modulo 11: Equilibrio Quimico, Principio de Le Chatelier e Solubilidade

Aula 11.1: Determinagcdo da Constante de Equilibrio Espectrofotométrica
O equilibrio quimico é o estado dinamico atingido por uma reacao
reversivel mantida em sistema fechado, no qual as velocidades das
reacdes direta e inversa igualam-se e as concentracfes de reagentes e
produtos permanecem constantes com o tempo. A constante de equilibrio
K expressa a razao entre os produtos das concentracdes molares dos
produtos e dos reagentes elevados aos seus respectivos coeficientes

estequiométricos no ponto de equilibrio sob temperatura fixa.

A determinacdo experimental da constante de equilibrio para a reacao de
formacdo do complexo tiocianato de ferro 1ll € realizada por
espectrofotometria no visivel. Misturando-se volumes conhecidos de
solucdes de ions ferro Il e ions tiocianato, o complexo vermelho-intenso
formado absorve luz no comprimento de onda de quatrocentos e sessenta
nanémetros. Medindo-se a absorvancia das solucbes contendo o
complexo em equilibrio e aplicando-se a Lei de Beer-Lambert com base
em uma curva de calibracdo prévia, quantifica-se a concentracdo do
produto e deduce-se as concentracfes residuais dos reagentes,

calculando-se o valor absoluto da constante de equilibrio.

Aula 11.2: Perturbacdo de Sistemas em Equilibrio e Principio de Le
Chatelier O Principio de Le Chatelier estabelece que, se um sistema
guimico mantido em equilibrio dinamico for submetido a uma alteragéo nas
suas condi¢cdes de concentracdo, temperatura, pressdo ou volume, o
sistema deslocara a sua posicao de equilibrio no sentido que minimize a
perturbacdo imposta e restabeleca uma nova condicdo de equilibrio. A
comprovacgdao pratica deste principio € demonstrada utilizando o equilibrio
cromato-dicromato em meio aquoso, onde a adi¢cdo de ions hidronio via

acido concentrado desloca o equilibrio na direcdo do ion dicromato
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alaranjado, enquanto a adicdo de base forte consome os prétons e

regenera o fon cromato amarelo.

Outro sistema ilustrativo envolve o equilibrio de complexacdo do ion
cobalto Il em meio aquoso contendo ions cloreto. A solu¢cdo aquosa
contendo o aquocomplexo rosa altera-se para o clorocomplexo azul ao
adicionar-se acido cloridrico concentrado ou aumentar-se a temperatura
do sistema. O resfriamento do frasco em banho de gelo reverte a coloracéo
para rosa, demonstrando a natureza endotérmica da formacdo do
clorocomplexo de cobalto. O operador deve registrar visualmente as
mudancas espectrais em resposta a cada tipo isolado de estresse térmico

ou quimico aplicado ao meio reacional.

Aula 11.3: Produto de Solubilidade e Efeito do ion Comum O Produto de
Solubilidade Kps é a constante de equilibrio quimico que rege a dissolucao
de um sal pouco soliuvel em &gua, representando o produto das
concentracdes molares dos ions resultantes na solucao saturada elevadas
aos seus expoentes estequiométricos. A determinacdo do Kps do
hidréxido de calcio pode ser efetuada mediante a preparacdo de uma
solucdo saturada do sal em agua deionizada, seguida de filtracdo do
excesso de soélido ndo dissolvido e titulacdo volumétrica de aliquotas do
filtrado transparente utilizando uma solucdo padronizada de acido

cloridrico.

O efeito do ion comum postula que a solubilidade de um sal pouco solavel
é significativamente reduzida pela presenca prévia na solucéo de um ion
gue seja comum a estrutura cristalina desse sal. Adicionando-se cloreto
de célcio a uma solucdo saturada de hidroxido de célcio, o aumento da
concentracao de ions calcio forca o deslocamento do equilibrio no sentido
de precipitacdo do hidroxido sdlido, diminuindo a concentracdo de ions

hidroxido em solugdo. O desconhecimento deste efeito acarreta erros
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graves ao tentar dissolver sais pouco sollveis em matrizes que contém

ions estruturais compartilhados.

Aula 11.4: Efeito Salino e Solubilidade de Sais Pouco Soluveis Ao contrério
do efeito do ion comum, o efeito salino ou efeito do ion estranho refere-se
ao aumento modesto da solubilidade de um sal pouco soluvel promovido
pela adicdo ao meio de um eletrodo forte que ndo possui nenhum ion
compartilhado com o solido insolavel. A adicdo de ions inertes aumenta a
forga ionica total da solugcdo aquosa, criando uma nuvem de atmosfera
ibnica ao redor dos ions dissolvidos do sal pouco soluvel que atenua as
atracao eletrostaticas entre eles e dificulta a sua recombinacdo no arranjo

cristalino soélido.

A quantificagdo do efeito salino exige o célculo dos coeficientes de
atividade dos ions através da Teoria de Debye-Huckel, demonstrando que
0 produto de solubilidade expresso em termos de concentragdes brutas
sofre uma variagcdo aparente com a forca ibnica do meio, enquanto a
constante baseada nas atividades termodinamicas permanece
rigorosamente constante a uma dada temperatura. A conducgéo de ensaios
analiticos sem o controle adequado da forca id6nica total conduz a desvios
na determinacgao precisa de limites de precipitacdo e teores de solubilidade

real.

Aula 11.5: Equilibrios Multiplos e Formag&o de Complexos Soluveis Em
muitas aplicacdes quimicas experimentais, mais de um tipo de equilibrio
quimico opera simultaneamente no mesmo meio reacional, configurando
um sistema de equilibrios multiplos encadeados. Um exemplo relevante
ocorre na dissolucdo de precipitados insoltveis de haletos de prata pela
adicdo de agentes complexantes como a amoénia aquosa. O precipitado
branco de cloreto de prata dissolve-se ao adicionar-se amonia devido a

formacdo do complexo soluvel diaminprata I, que consome 0s ions prata
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livres da solucéo e forca a dissolucdo de mais solido para satisfazer o Kps

do sistema.

A adicdo posterior de &cido nitrico ao meio protona as moléculas de
amonia livres transformando-as em ions aménio, destruindo o complexo
soluvel de prata e liberando os ions prata livres que voltam a precipitar na
forma de cloreto de prata. O estudo experimental dessas reacdes
competitivas permite dominar a solubilizacdo seletiva de residuos, a
separacdo quantitativa de cations em marcha analitica e o controle do
efeito de mascaramento de interferentes em ensaios de controle de

gualidade.
Médulo 12: Reacdes Acido-Base e Titulometria de Neutralizag&o

Aula 12.1: Teoria de Indicadores Acido-Base e Selecdo do Ponto de
Viragem Os indicadores acido-base visuais sdo acidos ou bases organicas
fracas que apresentam estruturas moleculares e cores distintamente
diferentes entre as suas formas protonadas e desprotonadas. O intervalo
de transicéao de cor de um indicador depende diretamente do seu valor de
pKa constante e abrange tipicamente uma faixa de aproximadamente duas
unidades de pH em torno desse valor. Para que a detec¢éo do ponto final
visual coincida com precisao estequiométrica com o ponto de equivaléncia
da titulacdo, a faixa de viragem do indicador escolhido deve estar
inteiramente contida no degrau de variacédo brusca de pH observado na

curva de titulacéao.

A utilizacdo do indicador fenolftaleina, que apresenta viragem incolor para
rosa na faixa de pH entre oito virgula dois e dez, é adequada para
titulacbes de acidos fracos com bases fortes. No entanto, o uso da
fenolftaleina em uma titulacdo de base fraca com acido forte insere um

erro de indicacédo sistematico por antecipar a mudanca de cor antes da
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neutralizacdo estequiométrica real. O operador deve selecionar o
indicador através do célculo prévio do pH no ponto de equivaléncia tedrico

do sistema titulado.

Aula 12.2: Curva de Titulac&o Potenciométrica de Acido Forte e Base Forte
A construcdo experimental de uma curva de titulagdo potenciométrica
envolve a medi¢do continua e o registro do pH da solucdo contida no
erlenmeyer a medida que incrementos precisos de titulacdo séo
adicionados a partir da bureta. Na titulacdo de um &cido forte como o acido
cloridrico utilizando uma solucéo padronizada de hidroxido de sodio, o pH
inicial € muito baixo e varia lentamente durante a adicao inicial da base

devido a presenca de grande excesso de ions hidrénio livres.

A medida que o sistema aproxima-se do ponto de equivaléncia, a adi¢&o
de fracdes molares de titulante provoca um salto vertical na curva de pH,
transitando de valores &cidos na faixa de quatro para valores basicos na
faixa de dez com a adicdo de uma unica gota do titulante. O ponto de
equivaléncia exato ocorre em pH rigorosamente igual a sete a vinte e cinco
graus Celsius. O método gréfico da primeira derivada do pH em funcao do
volume do titulante permite determinar o volume de equivaléncia com
elevadissima precisdo instrumental, eliminando a subjetividade da

percepcao visual do operador.

Aula 12.3: Titulagdo de Acidos Fracos Monoproéticos e Efeito Tamp&o A
titulacdo potenciométrica de um acido fraco monoprético, como o acido
acético, por uma base forte apresenta caracteristicas curvas distintas
daquelas observadas para acidos fortes. No inicio da titulacdo, logo apos
a adicdo dos primeiros incrementos de base, forma-se no erlenmeyer um
sistema tampao composto pela mistura do acido fraco ndo neutralizado

com a sua base conjugada, o ion acetato. A curva apresenta uma regiao
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de inclinacdo suave denominada zona tampdo, onde o pH resiste

significativamente a grandes adi¢des de titulacao.

No ponto de meia-neutralizacdo, no qual exatamente a metade do volume
de base necessario para atingir a equivaléncia foi adicionado, a
concentracdo do acido fraco remanescente iguala-se a concentracdo do
anion conjugado gerado. Nesse ponto exato, o pH lido no pHmetro é
numericamente igual ao pKa do &cido fraco testado. O pH no ponto de
equivaléncia estequiométrico é alcalino, com valores tipicamente entre oito
e nove, devido a hidrolise basica do anion conjugado gerado. A
interpretagcdo correta desta curva permite calcular a constante de

ionizacdo Ka da amostra analitica.

Aula 12.4: Titulagdo de Acidos Polipréticos e Determinagéo da Mistura de
Carbonatos Os acidos polipréticos possuem mais de um proton ionizavel
por molécula, ionizando-se em etapas sucessivas caracterizadas por
constantes de dissociacao Kal, Ka2 e subsequentes declinantes. A curva
de titulacdo potenciométrica de um acido diprotico, como o acido fosforico
ou o 4cido carbdnico, exibe dois degraus distintos de inflexdo de pH, desde
gue a razao entre as constantes de ioniza¢do sucessivas seja superior a
dez a quarta poténcia. Cada inflexdo corresponde a neutralizagcédo

completa de um equivalente especifico de prétons.

A analise volumétrica de misturas alcalinas contendo hidroxido de sodio,
carbonato de sodio e bicarbonato de sddio emprega a titulacdo em duas
etapas sucessivas utilizando indicadores visuais distintos. Na primeira
etapa, titula-se até o ponto de viragem da fenolftaleina, convertendo todo
o hidroxido em agua e o carbonato em bicarbonato. Prossegue-se a
titulacdo na mesma aliquota adicionando-se metilorange até a segunda

viragem para neutralizar o bicarbonato total. O volume consumido em cada
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etapa permite calcular as fracdes massicas e as concentracdes individuais

de cada componente da mistura.

Aula 12.5: Aplicacdo da Titulagdo de Neutralizagdo em Alimentos e
Farmacos A titulometria de neutralizacdo € um meétodo amplamente
aplicado no controle analitico de alimentos, bebidas e formulacdes
farmacéuticas para a determinacdo do teor de acidez total titulavel. Na
industria de laticinios, a acidez do leite é determinada por titulacdo com
hidroxido de sédio e expressa em Graus Dornic, indicando o estado de
conservacao do produto contra a degradacéo microbiana que produz acido
latico. Na industria vinicola, titula-se o acido tartarico presente no mosto
para garantir o equilibrio organoléptico e a estabilidade fisico-quimica do

vinho.

Na area farmacéutica, a determinacado do teor do principio ativo do acido
acetilsalicilico em comprimidos analgésicos é executada através da
titulacdo direta ou por retrotitulacdo com base forte padronizada. A
amostra pulverizada do medicamento € dissolvida em etanol neutralizado
e titulada até o ponto final de viragem da fenolftaleina. Discrepancias no
teor de acidez em relacdo as especificacbes da farmacopeia oficial
indicam erros na formulacdo do lote ou degradacdo por hidrélise do
principio ativo por exposicdo inadequada a umidade durante o

armazenamento.
Moédulo 13: ReacgBes de Oxirreducéao, Eletroquimica e Titulacdo Redox

Aula 13.1: Balanceamento de Reacdes Redox pelo Método do ion-Elétron
As reacdes de oxirredugdo envolvem a transferéncia efetiva de elétrons
entre espeécies quimicas reagentes, alterando os seus numeros de
oxidagao no processo. O balanceamento correto das equacgdes redox em

solucéo aquosa exige a aplicacéo rigorosa do Método do ion-Elétron, que
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divide a transformacéo global em duas semi-reacdes independentes: a
semi-reacdo de oxidacdo, em que uma espécie perde elétrons e eleva o
seu numero de oxidacdo, e a semi-reacdo de reducdo, em que outra

espécie ganha elétrons e reduz o seu numero de oxidac&o.

Em meio acido, o balanceamento de massa dos atomos de oxigénio é
efetuado adicionando-se moléculas de agua no lado deficiente da
equacao, enquanto os atomos de hidrogénio séo igualados com a inclusao
de ions hidrénio. O balanceamento de carga é finalizado adicionando-se
elétrons ao lado mais positivo de cada semi-reacao. As duas semi-reacoes
balanceadas sdo multiplicadas por fatores inteiros para que o nimero de
elétrons cedidos na oxidacdo seja idéntico ao numero de elétrons
recebidos na reducéo, permitindo a sua soma final. O esquecimento de
considerar o meio reacional acido ou basico invalida o balanceamento

estequiomeétrico.

Aula 13.2: Montagem e Funcionamento de Células Galvanicas e
Eletroliticas Uma célula galvanica ou pilha é um sistema eletroquimico
espontaneo que converte energia quimica proveniente de uma reacao de
oxirreducdo em energia elétrica. O sistema classico da pilha de Daniell
consiste em um eletrodo de zinco metalico imerso em solucao de sulfato
de zinco atuando como anodo oxidation, e um eletrodo de cobre imerso
em sulfato de cobre operando como catodo reduction. A ponte salina
preenchida com solucdo saturada de cloreto de potassio em agar é
indispensavel para permitir a migracdo ibnica interna e manter a

neutralidade elétrica das meias-células.

A célula eletrolitica opera de forma n&o espontanea, utilizando uma fonte
externa de corrente continua para forcar a ocorréncia de reacdes quimicas
de oxirreducdo. A eletrolise aguosa de sais como o iodeto de potassio

resulta na oxidacdo do anion iodeto no anodo, produzindo iodo livre, e na
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reducdo do solvente agua no catodo, gerando gas hidrogénio e ions
hidroxido alcalinos. A conexao invertida dos polos da fonte externa ou a
auséncia de ponte salina na célula galvanica impede o fluxo de corrente e

interrompe a operacgao do sistema eletroquimico.

Aula 13.3: Permanganimetria e Dicromatometria A permanganimetria €
uma técnica volumétrica redox baseada nas propriedades oxidantes do
anion permanganato de potassio em meio fortemente acido, onde o ion
manganés VII de coloragéo violeta intensa € reduzido ao ion manganés Il
incolor. O permanganato funciona como seu proprio indicador visual de
ponto final, dispensando o uso de indicadores externos, pois a adi¢cao de
uma Unica gota em excesso do titulante no ponto de equivaléncia confere

uma coloracgéo rosa persistente a solucéo titulada no erlenmeyer.

A dicromatometria utiliza o dicromato de potassio como agente oxidante
padréo. Diferente do permanganato, o dicromato de potassio € um padrao
primario de elevada pureza e estabilidade, mas exige o emprego de um
indicador redox externo como a diphenilamina sulfonato de sédio, que
altera a sua cor de verde-claro para azul-violeta no ponto final. O meio
reacional deve ser mantido sob estrito controle de acidez para evitar a
formacdo de precipitados de dioxido de manganés ou alteracdes na

estequiometria de reducdo do oxidante.

Aula 13.4: lodometria e lodimetria A iodimetria € um método volumétrico
redox direto no qual uma solucéo padronizada de iodo livre € utilizada para
titular espécies quimicas com forte carater redutor, tais como 0s ions
tiossulfato, o acido ascorbico ou o trioxido de arsénio. Como a solubilidade
do iodo em agua pura € baixa, a solugéo é preparada dissolvendo-se iodo
elemental em presenca de excesso de iodeto de potassio, formando o

anion triiodeto soluvel em agua.
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A iodometria € um método indireto no qual um excesso de ions iodeto &
adicionado a uma solucdo contendo uma espécie oxidante, como o cobre
Il ou o hipoclorito de sodio, liberando uma quantidade equivalente de iodo
livre. O iodo gerado € subsequentemente titulado com uma solucéo
padronizada de tiossulfato de sédio. O indicador de amido deve ser
adicionado apenas no final da titulacdo, quando a cor amarelada do iodo
livre estiver muito fraca, evitando a decomposicéao irreversivel do complexo

amido-iodo que causaria um erro de indicacdo volumétrica.

Aula 13.5: Determinacdo Potenciométrica de Potenciais de Eletrodo A
determinacdo de potenciais de eletrodo e a construcdo de curvas de
titulacdo redox potenciométricas utilizam um sistema de dois eletrodos
imersos na solucédo reacional: um eletrodo de referéncia de potencial
constante, como o eletrodo de calomelano saturado ou de prata-cloreto de
prata, e um eletrodo indicador inerte de platina que responde ao potencial

redox do meio.

Durante a titulacdo de ions ferro Il com ions cério IV, a diferenca de
potencial elétrico € registrada no potenciometro apdés cada adicdo do
titulante. No ponto de equivaléncia, observa-se uma variagdo brusca no
potencial do sistema. O valor do potencial lido na metade do volume de
equivaléncia equivale ao potencial padrao do par redox titulado, enquanto
no dobro do volume de equivaléncia o potencial aproxima-se do potencial
padrdo do par redox do titulante. Este ensaio fornece os parametros
termodinamicos para calcular a variagdo de energia livre de Gibbs da

reacao.

Modulo 14: Reacbes de Complexacdo, Precipitacdo e Titulometria

Especifica
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Aula 14.1: Fundamentos da Titulacdo por Complexacdo com EDTA A
titulometria de complexacao fundamenta-se em reacdes de formacéo de
complexos soluveis altamente estaveis entre cations metalicos e
reagentes ligantes denominados complexonas. O &cido etilenodiamino
tetra-acético, amplamente conhecido como EDTA, € um ligante
hexadentado capaz de coordenar-se a praticamente todos os cations
metalicos por meio de seus dois atomos de nitrogénio e quatro grupos
carboxilatos, formando quelatos muito estaveis na proporgcao
estequiométrica de um para um, independentemente da carga do ion

metalico central.

Como o EDTA € um acido tetraprotico, a sua capacidade de complexacao
depende criticamente do pH do meio reacional. Para a titulacdo de cations
divalentes como célcio e magnésio, a solucao deve ser mantida buffered
em pH dez utilizando um tampao de amoénio e hidroxido de aménio. Em
valores de pH baixos, os grupos carboxilatos do EDTA permanecem
protonados e a constante de formacado condicional do complexo metalico
cai drasticamente, impedindo a ocorréncia da reacdo quantitativa

necessaria para a viragem volumeétrica.

Aula 14.2: Indicadores Metalocromicos e Determinacdo da Dureza da
Agua Os indicadores metalocrémicos sdo corantes organicos que formam
complexos soluveis com ions metalicos apresentando cores intensas e
nitidamente diferentes das cores das formas livres desses indicadores na
solugdo. O preto de eriocromo T é o indicador consagrado para a
determinacdo da dureza total em amostras de agua aquosa. Quando
adicionado a agua buffered em pH dez, o indicador combina-se com uma
fracdo de ions magnésio formando um complexo de coloragdo vermelho-

vinho.
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A medida que o titilante EDTA é adicionado a partir da bureta, ele
complexa prioritariamente os ions célcio e magnésio livres. Quando todos
0s ions metalicos livres sdo consumidos, o EDTA retira 0os ions magnésio
retidos na estrutura do indicador metalocromico devido a sua maior
constante de formacéo. A liberacdo do indicador em sua forma livre colore
imediatamente a solucao de azul puro, indicando o ponto final da titulacao.
A presenca de ions interferentes como ferro e cobre pode mascarar
irreversivelmente o indicador, exigindo o uso de agentes mascarantes

como o cianeto de saodio.

Aula 14.3: Argentimetria pelo Método de Mohr O Método de Mohr € um
procedimento volumétrico por precipitacao utilizado para a determinacao
guantitativa de ions cloreto e brometo em amostras aguosas atraves de
titulacdo direta com uma solucdo padronizada de nitrato de prata. O
meétodo utiliza o cromato de potassio como indicador visual de ponto final.
Durante a titulacdo, os ions prata adicionados reagem prioritariamente
com os ions cloreto, formando um precipitado branco altamente insolavel

de cloreto de prata.

Somente apds a precipitacdo estequiométrica de praticamente todos o0s
ions cloreto presentes, a adicdo da gota subsequente de nitrato de prata
eleva a concentracdo de ions prata livres a um valor suficiente para
ultrapassar o produto de solubilidade do cromato de prata. Este segundo
sal precipita na forma de um sdélido vermelho-tijolo que altera
perceptivelmente a cor da suspensdao no erlenmeyer. A titulagdo pelo
Método de Mohr deve ser conduzida estritamente na faixa de pH neutro
ou ligeiramente alcalino entre sete e dez; valores de pH muito béasicos
causam a precipitacdo do hidroxido de prata, enquanto meios acidos

convertem o ion cromato em dicromato, impedindo a viragem visual.
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Aula 14.4: Argentimetria pelos Métodos de Volhard e Fajans O Método de
Volhard € um procedimento argentimétrico indireto conduzido em meio
fortemente acido, sendo ideal para a determinacdo de haletos em
amostras que contém substancias alcalinas. Um excesso conhecido de
solugcdo padronizada de nitrato de prata é adicionado a amostra,
provocando a precipitacdo do haleto. O excesso de prata ndo reagido é
entéo retrotitulado com uma solugao padronizada de tiocianato de amonio,
utilizando o alum de ferro Ill como indicador visual. O aparecimento de um
complexo soltvel vermelho-sangue de tiocianato de ferro indica o término

do processo.

O Método de Fajans fundamenta-se no uso de indicadores de adsorcao,
tais como a fluoresceina ou a diclorofluoresceina. Durante a titulacdo de
cloreto com nitrato de prata, as particulas do precipitado coloidal de cloreto
de prata retém preferencialmente ions cloreto na sua camada primaria de
adsorcdo antes do ponto de equivaléncia, conferindo carga negativa a
superficie. Logo apds o ponto estequiomeétrico, a superficie coloidal passa
a adsorver ions prata em excesso, adquirindo carga positiva que atrai o
anion do indicador de adsorcdo. A adsorcdo do indicador altera o estado
eletrébnico do corante, promovendo uma mudanca drastica de cor na

superficie do precipitado.

Aula 14.5: Gravimetria com Reagentes Organicos Especificos A utilizacéo
de precipitantes organicos especificos em analise gravimétrica oferece
elevada seletividade e sensibilidade na separacédo e quantificacao de ions
metalicos presentes em matrizes complexas. O reagente dimetilglioxima é
0 agente precipitante por exceléncia para a determinacdo gravimétrica de
ions niquel Il em meio aquoso ligeiramente amoniacal. A reagédo produz
um complexo quelato volumoso e insolavel de cor vermelho-brilhante, o

bis dimetilglioximato de niquel II.
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O precipitado gerado é filtrado em crisol de placa porosa calibrado, lavado
com agua fria e seco em estufa a cento e dez graus Celsius até atingir
massa constante. Devido a sua alta massa molar e baixa densidade,
pequenas quantidades de ions niquel geram uma massa expressiva de
precipitado, minimizando a propagacao de erros de pesagem na balanca
analitica. O aguecimento excessivo do precipitado na mufla deve ser
evitado para ndo causar a decomposicdo térmica da matriz organica e a

alteracado da massa final calculada.
Modulo 15: Introducéo a Espectrofotometria UV-Visivel Experimental

Aula 15.1: Leis da Absor¢cdo da Radiacdo e Lei de Beer-Lambert A
espectrofotometria no visivel e ultravioleta fundamenta-se no estudo da
interacdo da radiacdo eletromagnética com a matéria, especificamente na
absorcao de fotons pelas moléculas que promovem transi¢cdes eletronicas
entre orbitais de diferentes niveis energéticos. A transmitancia € a fracao
da radiacao incidente que atravessa a amostragem contida na cuveta sem
ser absorvida. A absorvancia € definida como o logaritmo negativo da
transmitancia e apresenta uma relacdo matematica direta com a

guantidade de luz retida pela amostra.

A Lei de Beer-Lambert postula que a absorvancia de uma solucdo
homogénea é diretamente proporcional a concentracdo molar do soluto
absorvente e ao comprimento do caminho 6ptico percorrido pela feixe
luminoso através da cuveta. A expressdo matematica incorpora a
absorvidade molar, uma constante caracteristica de cada substancia a um
determinado comprimento de onda. O cumprimento rigoroso da Lei de
Beer-Lambert exige o uso de luz monocromatica e solugdes diluidas; em
concentracfes elevadas, interacdes eletrostaticas entre as moléculas

provocam desvios quimicos e opticos da linearidade ideal.
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Aula 15.2: Instrumentalizacdo Espectrofotométrica e Escolha do
Comprimento de Onda O espectrofotbmetro € o instrumento analitico
composto por uma fonte de radiacdo eletromagnética continua, um
monocromador equipado com redes de difracdo para isolar comprimentos
de onda especificos, um compartimento de amostragem contendo o
suporte para cuvetas, um detector fotoelétrico e um sistema de
processamento de sinal. Para medi¢cfes na regiao do ultravioleta abaixo
de trezentos e cinquenta nandmetros, as cuvetas devem ser
obrigatoriamente fabricadas em quartzo fundido, pois o vidro comum e o

plastico absorvem fortemente a radiacdo UV nessa faixa do espectro.

A determinacéo do comprimento de onda de maxima absor¢ao € o primeiro
passo para o desenvolvimento de um método espectrofotométrico
quantitativo. Obtém-se o espectro de varredura da absorvancia da amostra
ao longo da faixa espectral desejada e seleciona-se 0 pico de absorcao
mais elevado. A medicdo da absorvancia no comprimento de onda de
maxima absorcdo garante a maxima sensibilidade analitica e reduz
potenciais desvios da Lei de Beer-Lambert causados por flutuacoes

mecanicas da fenda do monocromador.

Aula 15.3: Construcdo de Curvas de Calibragdo e Método do Branco A
guantificacdo de analitos desconhecidos por espectrofotometria requer a
construgdo prévia de uma curva de calibragdo utilizando uma série de
solucbes padréo contendo concentragcdes conhecidas e crescentes do
composto de interesse. Prepara-se um conjunto de no minimo cinco
padrdes analiticos cobrindo a faixa de trabalho desejada e mede-se a
absorvancia de cada um deles no comprimento de onda selecionado. O
ajuste linear dos dados por minimos quadrados fornece a equacéo da reta

gue relaciona a absorvancia com a concentragao.
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O ensaio do branco é uma etapa obrigatéria que consiste na medicao de
uma solugcédo contendo todos o0s reagentes e solventes empregados na
preparacdo da amostra, porém com a omissao intencional do analito de
interesse. O espectrofotdbmetro é zerado utilizando a cuveta preenchida
com o branco antes da leitura dos padrées e amostras reais. Este
procedimento zera o ruido do instrumento e cancela o efeito de absorcdes
indesejadas causadas pela matriz do solvente ou por impurezas dos

reagentes.

Aula 15.4: Determinacdo da Concentracdo de Espécies Quimicas em
Amostras Reais A aplicacdo da espectrofotometria UV-Vis para a
determinacdo do teor de ions ferro em agua potavel envolve a
complexacéo prévia do metal com a um mil e dez fenantroilina em meio
buffered neutro. Os ions ferro Ill presentes devem ser reduzidos a ferro |l
pela adicdo de cloridrato de hidroxilamina para permitir a formacéo do
complexo soltvel alaranjado de tris fenantroilina ferro 1l, o qual absorve

intensamente no comprimento de onda de quinhentos e dez nanémetros.

Mede-se a absorvancia da amostra real preparada apdés o tempo
necessario para o desenvolvimento completo da cor e insere-se o valor
lido na equacéo da reta da curva de calibracdo previamente obtida para
calcular a concentracao real de ferro na amostragem. Flutuacbes na
temperatura da sala analitica ou o uso de cuvetas manchadas por dedadas
ou com arranhdes na face Optico-transparente introduzem espalhamento

de luz e erros significativos nas leituras de absorvancia.

Aula 15.5: Espectrofotometria de Absorcdo AtOmica Aplicada A
Espectrofotometria de Absorcdo Atémica € uma técnica instrumental
altamente seletiva empregada na determinacdo de elementos metélicos
em concentracdes de tracos em matrizes ambientais, biolégicas e

industriais. O principio fundamenta-se na absorcdo de radiacao
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eletromagnética caracteristica por atomos livres no estado fundamental na
fase gasosa. A solucdo da amostra € aspirada e atomizada por meio de
uma chama de ar-acetiieno ou em um forno de grafite operando a

temperaturas elevadas.

A fonte de radiacéo do equipamento é constituida por lampadas de catodo
oco fabricadas com o préprio elemento quimico que se deseja analisar,
garantindo a emissao de linhas espectrais estreitas e especificas para o
analito. A técnica reduz radicalmente os problemas de interferéncia de cor
ou turbidez da matriz liquida original. O operador deve ajustar
rigorosamente as vazfes dos gases da chama e monitorar possiveis
interferéncias quimicas resultantes da formacéo de refratarios insolluveis

por meio da inclusdo de agentes liberadores no meio analitico.

Moédulo 16: Meétodos Instrumentais Basicos e Sintese Inorganica

Experimental

Aula 16.1: Sintese e Purificacdo do Alumen de Potassio A sintese
inorganica envolve a transformacédo controlada de precursores quimicos
elementares ou compostos simples em estruturas cristalinas complexas
de alta pureza. A preparacdo do alumén de potassio ou sulfato duplo de
aluminio e potassio dodeca-hidratado é conduzida a partir do ataque
alcalino de aparas de aluminio metalico com uma solucdo aquosa
concentrada de hidroxido de potéassio, liberando gas hidrogénio e gerando

o aluminato de potassio em solucéo.

A mistura reacional filtrada é em seguida acidificada cuidadosamente com
acido sulfarico concentrado, promovendo a dissolucgéo inicial do hidréxido
de aluminio precipitado e a formacé&o dos ions sulfato de aluminio e sulfato
de potassio no meio. O resfriamento lento da solucdo concentrada

resultante induz a cristalizacdo do sal duplo na forma de octaedros
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transparentes perfeitos. O rendimento da sintese e a verificacdo da pureza
do produto sdo determinados por analise gravimétrica da agua de
hidratacdo e por titulacdo do ion aluminio com solu¢do padronizada de
EDTA.

Aula 16.2: Sintese e Caracterizacdo do Complexo Cloreto de
Pentaaminclorocobalto Il A quimica de coordenacédo estuda a formacéao
de compostos compostos por um atomo metalico central cercado por
ligantes anidnicos ou neutros. A sintese do complexo inorgéanico cloreto de
pentaaminclorocobalto 11l inicia-se pela oxidacdo de uma solucéo aquosa
contendo cloreto de cobalto I, cloreto de aménio e amobnia aguosa
concentrada utilizando o peroxido de hidrogénio como agente oxidante na

presenca de carvao ativado como catalisador.

A reacdo promove a oxidacao do ion cobalto Il ao estado de cobalto Il
com a subsequente coordenagdo das moléculas de aménia e do ion
clorreto a esfera interna de coordenacdo do metal. O precipitado de cor
violeta-avermelhada formado é purificado por lavagem com agua gelada e
etanol e seco em estufa. A caracterizagdo da estrutura é conduzida por
espectroscopia no infravermelho para identificar as bandas de estiramento
da ligagdo aménia-cobalto e por titulacdo dos ions cloreto situados fora da

esfera de coordenacéo primaria através de argentimetria.

Aula 16.3: Condutimetria e Titulagdes Condutimétricas A condutimetria €
um meétodo eletroanalitico fundamentado na medicdo da condutividade
elétrica de uma solucédo eletrolitica, a qual depende diretamente da
concentracgdo total de ions livres presentes e das respectivas mobilidades
iObnicas individuais das espécies em solucdo. O equipamento
condutivimetro emprega uma célula composta por dois eletrodos de
platina platinada imersos no meio aquoso aplicando um sinal de corrente

alternada para evitar a polarizacdo dos eletrodos.
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Nas titulagbes condutimétricas, o ponto de equivaléncia é determinado
através da inflexdo observada no grafico da condutividade lida em funcéo
do volume do titulante adicionado. Na titulacdo de um acido forte como o
acido cloridrico com hidroxido de sodio, a condutividade inicial da solucéo
diminui drasticamente a medida que os ions hidrénio de elevadissima
mobilidade sdo consumidos e substituidos por ions so6dio de menor
mobilidade. ApGs o0 ponto estequiométrico, a adicdo do excesso de ions

hidroxido provoca uma forte elevacdo na condutividade total.

Aula 16.4: Potenciometria de Oxirreducdo e Eletrodos lon-Seletivos A
potenciometria mede a diferenca de potencial elétrico em uma célula
galvanica na auséncia de fluxo significativo de corrente elétrica,
correlacionando a forca eletromotriz do sistema com a atividade
termodindmica das espécies eletroativas presentes. O desenvolvimento
de Eletrodos lon-Seletivos permitiu a determinacéo direta de cations e
anions especificos em matrizes complexas sem a necessidade de

separacao prévia.

O eletrodo de vidro sensivel ao pH é o exemplo mais comum de eletrodo
ion-seletivo, operando através de um processo de troca ibnica na interface
do gel de silica hidratado do bulbo. Outros eletrodos especificos
incorporam membranas cristalinas de fluoreto de lantanideo para a
medicdo direta da concentracdo do anion fluoreto em aguas de
abastecimento municipal. A presenca de interferentes que atacam a
membrana do eletrodo ou altera¢des na forga idnica do meio exigem o uso
do tampéo de ajuste de forca ibnica total TISAB em todas as leituras

instrumentais.

Aula 16.5: Analise Térmica Diferencial e Termogravimetria A analise
térmica compreende o grupo de técnicas nas quais uma propriedade fisica

de uma substancia é monitorada em funcdo da temperatura enquanto a
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amostra € submetida a um programa controlado de aquecimento ou
resfriamento  sob atmosfera inerte ou reativa. Na Andlise
Termogravimétrica, a massa da amostra € continuada mensurada por uma
microbalanca analitica mantida no interior de um forno, registrando-se as
perdas de massa decorrentes de processos de dessor¢cdo de umidade,

desidratacéo de sais e decomposicao térmica de polimeros ou minerais.

A Analise Térmica Diferencial monitora a diferenca de temperatura entre a
amostra e um material de referéncia inerte submetidos ao mesmo regime
térmico. Picos endotérmicos indicam fendmenos de fuséo, vaporizacao ou
transicao de fase, enquanto picos exotérmicos assinalam cristalizacao ou
reacoes de oxidacdo. A interpretacdo conjunta de termogramas e curvas
calorimétricas permite desvendar o perfil de estabilidade térmica de
farmacos, determinar o teor de cinzas residuais e validar a pureza

cristalina de substancias inorganicas sintéticas.
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