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RESUMO

Experimentos de Quimica Geral sob a Perspectiva da Diminuicdo de Residuos e
Custos

Este trabalho propbe possiveis alteracbes em procedimentos experimentais de
quimica geral envolvendo mudancas de materiais, reagentes, quantidades e
concentracdes de solugdes, para a reducdo de custos e residuos produzidos em
laboratorios de ensino. Os roteiros experimentais estudados fazem parte da
disciplina de Quimica Geral Experimental (QG-102), ministrada no Instituto de
Quimica da Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP), no 2° semestre de
2005 e 1° semestre de 2006. Durante esses dois semestres os alunos foram
observados no desenvolvimento de suas aulas. Diante das observagoes,
modificacdes foram propostas em cinco dos doze experimentos trabalhados e novos
materiais foram criados, na intencao de preservar ou melhorar os aspectos didaticos
dos experimentos, os resultados obtidos e o0 processo de aprendizagem. Alguns dos
experimentos modificados reduzem em até vinte vezes a quantidade de reagentes, a
quantidade de residuos produzidos, o tempo de realizacdo do experimento, energia
elétrica e agua para a limpeza dos materiais, sem comprometer 0s objetivos
didaticos, e, em alguns casos, melhorando os resultados obtidos € a compreensao
dos conceitos envolvidos no experimento. Os novos roteiros experimentais foram
descritos neste trabalho e aplicados para alunos ingressantes no 1° semestre de
2007, na mesma disciplina, com sucesso. Embora ndo avaliadas sistematicamente,
as modificagdes propostas agradaram aos alunos e demonstraram que a

preocupacao com a geracgao e tratamento de residuos foi despertada nos mesmos.



ABSTRACT

General Chemistry Experiments Regarding Waste and Cost Reduction.

This work shows possible changes introduced in experiments procedures of general
chemistry involving the modification of educational materials, reagents, and solutions
amount and/or concentrations, in order to diminish cost and residues. The modified
experimental procedures suggested for disciplines of Laboratory of General
Chemistry at Campinas State University, were conceived by observing, during two
semesters, the students’ pratical work at the laboratory. The aim of this project is to
create new educational materials that present the same didactic performance of the
conventional experimental procedures. In many respects the utilization of these new
educational materials or procedures lead to the achievement of better experimental
results and improved the students learning process. The new experimental
procedures reduced by 20 times the amount of used reagents, and also reduced the
amount of generated residues as well as the cleaning materials and energy. This
work also describes new experimental procedures that were already effectively
applied during experimental classes. Experiments procedures reducing by 20 times
the reagent amounts, classified as micro scale, resulted in short times to carry on the
experimental work, allowing free time for experimental reports and theoretical studies.
The modifications proposed did not show any loss regarding the didactics purposes of
the experiments. Even though not systematically evaluated, the students appreciated
the modifications proposed and were concerned residue generations and

managements.
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1. Introducao

1.1 Contextualizacao

A histéria da humanidade data de 5000 a 6000 anos atras, aproximadamente,
e ao longo deste tempo o homem construiu e acumulou conhecimentos para a
realizacdo do seu trabalho, garantindo a sua sobrevivéncia. A necessidade de
conhecer os fendmenos naturais sempre foi intrinseca ao desenvolvimento do
trabalho humano. A ciéncia entdo, nasce com a classificacdo e o uso do
conhecimento para atender as necessidades dos homens, melhorar a relagao entre
0S mesmos e otimizar a relacdo entre os homens e o meio ambiente onde vivem. A
ciéncia sempre esteve presente no desenvolvimento da sociedade humana
(Szabadvary, 1966).

Alguns conhecimentos e técnicas atualmente utilizados na quimica, em muitos
aspectos, ja eram conhecidos e aplicados antes mesmo desta ciéncia existir e
denominar-se como tal. Como exemplo, podemos citar a obtencéo de vidros (3400
anos a.C.) e metais (3400 anos a.C.), a confeccao de ceramicas, sabdes, a utilizagao
de pigmentos para pinturas (tintas) e o tingimento de tecidos (2000 anos a.C.), a
fabricacdo do vinho, da cerveja, entre outros (Szabadvary, 1966; Moore, 1939;
Partington, 1951).

A quimica teve sua origem na unido da filosofia grega com o pensamento
mistico, tipico das ciéncias secretas do Oriente. Mas o lento progresso da ciéncia, na
Antiguidade, foi principalmente devido a separagao entre teoria e pratica. Quem
trabalhava com a ciéncia e quem a pensava nao mantinham, necessariamente,
contato entre si. Na Idade Média esta dicotomia, ou dualidade cientifica entre o
pensar e o fazer, desaparece e impulsiona a alquimia, a qual contribuiu em muito
para o desenvolvimento de operagdes utilizadas na quimica, tais como as técnicas
de filtragdo, fusado, destilacdo, cristalizacédo, sublimagcao e evaporagao (Moore, 1939;
Szabadvary, 1966).

Apo6s o século 15, com o avango e o progresso do pensamento cientifico,
inicia-se o declinio da alquimia e a ascensdo da ciéncia quimica propriamente dita
(Moore, 1939).



Foi no século 18 que a quimica surge como ciéncia, a partir da publicagdo do
“La Traité Elémentaire de la Chimie”, em 1789, de Lavoisier.

O avanc¢o da quimica foi acompanhado de experimentacdes, a partir das quais
muitas substancias e conceitos foram obtidos e junto deles toda a indagacédo da
constituicdo da matéria e as transformacdes quimicas.

Durante algum tempo, a quimica foi uma ciéncia restrita a ambientes
(laboratérios) pessoais, ou seja, 0 cientista possuia seu espago para descobertas,
geralmente financiado por familiares ou instituicbes académicas, e alguns alunos que
se interessavam pela ciéncia, tornavam-se seus pupilos, seguindo os estudos de seu
tutor. Nesta época o conhecimento sobre a toxidade das substancias era restrito e
ndo havia cuidado algum com o descarte das mesmas. Estes descartes ocorriam em
quantidades laboratoriais, ja que ainda nao havia produgdo em escala industrial,
portanto seus efeitos ndo eram perceptiveis a populagao local.

Com o avanco da quimica e da produgcdo em larga escala esses descartes,
para além de tornarem-se perceptiveis a populagdo local, tomam proporgoes
desastrosas para o meio ambiente. Surge, entdo, a preocupag¢ao com o tratamento
adequado de residuos soélidos, liquidos ou gasosos no meio ambiente.

Nos ultimos anos em todas as reunides de Chefes de Estado as questdes
relacionadas com o meio ambiente, como reducdo de emissGes e controle da
degradacao das reservas ambientais (desenvolvimento auto-sustentavel) tém
merecido algum destaque (Lenardao, 2003; Silva, 2005).

Embora outras atividades também exercam papel importante na degradacéao e
poluicdo ambiental, a atividade quimica destaca-se como fator preocupante na
medida em que gera residuos, muitas vezes tdxicos e prejudiciais ao ambiente, os
quais devem ser tratados (Lenardao, 2003).

Esta preocupacédo ambiental com relagcdo aos impactos do desenvolvimento
da quimica é histérica e a criacdo de leis ambientais propiciou um controle maior
sobre os prejuizos causados ao meio ambiente. O artigo 225 da Constituicao de
1988 traz leis que dizem respeito a protecdo ambiental. Os paragrafos IV e V deste
mesmo artigo falam da necessidade de se exigir um estudo prévio para a realizagao

de atividades potencialmente causadoras de poluicdo e do controle da producao,



comercializagdo, do emprego e técnicas e substancias que possam acarretar riscos a
qualidade de vida e ao meio ambiente (Jungstedt, 2002; Oliveira, 1988).

As leis ambientais sdo leis que, ao lado da Constituicdo Federal,
regulamentam diferentes setores da vida moderna brasileira, como a lei de crimes
ambientais (Lei 9.605, de 12/02/1998). O decreto 3.179 de 21 de setembro de 1999
prevé desde multas até a suspensao parcial ou total das atividades para as infragcoes
ou crimes ambientais (Jungstedt, 2002; Oliveira, 1988). O CONAMA (Conselho
Nacional do Meio Ambiente) contribui para que a Politica Nacional do Meio
Ambiente, regulamentada por leis, seja vigorada (Silva, 2005). Conhecer estes
documentos e setores € um dos passos para que as leis se transformem
efetivamente em direitos.

Mundialmente, verificamos no marco do desenvolvimento de politicas
transnacionais, dos discursos cientificos e de pautas de encontros, féruns e outros
afins entre as comunidades cientificas, uma crescente preocupagdo com as questdes
ambientais.

Em 1991, a Environmental Protection Agency (EPA) lancou o programa “Rotas
Sintéticas Alternativas para Prevencao de Poluicdo”, que visava o financiamento de
projetos de pesquisa os quais incluissem a prevencao da poluicdo. Este programa
caracterizou o nascimento da chamada “quimica verde”. Em 1995, o governo dos
EUA instituiu o programa de premiacao “The Presidential Green Chemistry
Challenge” com o objetivo de premiar inovac¢oes tecnolégicas que possibilitassem a
reducao da producao de residuo na fonte, em diferentes setores produtivos.

Prémios similares foram instituidos em outros paises. Em 1997 a International
Union for Pure and Applied Chemistry (IUPAC) organizou sua primeira Conferéncia
Internacional em Green Chemistry e o Workshop sobre Educacdo em Green
Chemistry. O numero de artigos abordando este assunto vem crescendo cada vez
mais e esta tendéncia levou a Sociedade Real de Quimica Britanica a langcar um
periddico bimestral “Green Chemistry” (Lenardéo, 2003).

A Quimica Verde pode ser definida como o desenvolvimento e a
implementacao de produtos e processos quimicos os quais reduzem e/ou eliminam o

uso e/ou a geragado de substancias nocivas a saude humana e ao ambiente. Esta



preocupacao esta sendo cada vez mais incorporada pelas industrias e pelo meio
académico nas areas de ensino e pesquisa (Lenardao, 2003; Cacciatore, 2006).

Um dos pilares, ou fundamentos, de todo este debate situa-se sob a égide da
idéia de indissociabilidade entre o desenvolvimento da quimica e o desenvolvimento
sustentavel. Esta preocupacdo vem aumentando com o passar do tempo, ja que a
sociedade, de um modo geral, esta mais atenta aos assuntos relacionados a
conservacao do meio ambiente.

Ha doze tépicos que precisam ser seguidos quando se pretende implementar
a quimica verde em uma industria ou instituicdo de ensino e/ou pesquisa (Anastas,
1998):

1. Prevenir a producao de residuos: evitar a producao do residuo é melhor que
trata-lo.

2. Economia de atomos: incorporacdo de todos os materiais de partida no
produto final.

3. Sintese de produtos menos perigosos.

4. Usar produtos quimicos seguros, que tenham baixa ou nenhuma toxidade.

5. Usar solventes e condigdes de reacdes seguras.

6. Busca pela eficiéncia de energia.

7. Uso de fontes renovaveis de matéria-prima.

8. Evitar a formacao de derivados.

9. Minimizar os residuos com reagdes cataliticas.

10. Propor substancias que possam se degradar ap0s 0 seu uso.

11. Analise em tempo real para a prevencgao da polui¢éo.

12. Minimizar o potencial de acidentes.

Investindo em tecnologias mais limpas de produgéo evita-se o investimento
pesado no tratamento de residuos, que nem sempre resolve satisfatoriamente o
problema (Lenardao, 2003).

O grande desafio da quimica, e de qualquer outra area da ciéncia, é a
continuidade do desenvolvimento aliada a diminuicdo dos danos causados ao meio

ambiente.



Este pensamento deve permear a formacdo dos alunos de graduacao,
principalmente daqueles recém ingressos nas universidades, pois eles serdo 0s
futuros profissionais do mercado de trabalho e estardo a frente de decisbes no
campo da produgao e desenvolvimento. H4 uma emergéncia na adogao da quimica
verde na educacao e na pesquisa no ambito de diferentes instituicbes (Prado, 2003;
Hjeresen, 2000), sendo a universidade um espaco privilegiado para a difusao e
implementacao dos fundamentos desta nova corrente da quimica, uma vez que se
apresenta enquanto instituicdo impar na formacado dos recursos humanos e no

desenvolvimento das principais atividades de pesquisa de um pais.

1.2 Disciplina de Quimica Geral Experimental no Instituto de
Quimica da Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP).

Fundada em 1966, a UNICAMP conta formalmente com o Instituto de Quimica
desde 1968. A disciplina de Quimica Geral Experimental é ministrada para alunos do
Instituto de Quimica e alunos de diversos cursos de graduagdao da Unicamp. Ao
longo destes mais de trinta anos, diversas modificacdes ocorreram no perfil desta
disciplina.

Até 1979, todos os alunos (de quimica e outras areas) cursavam a disciplina
de Quimica Geral, que se estendia por dois semestres, dividida em Quimica Geral
Experimental |1 (Q-102) e Quimica Geral Experimental Il (Q-202), dentro do que se
denominava “ciclo basico” para formagéo dos alunos de graduagédo. Com a extingéo
do ciclo basico e a criacdo das Comissdes de Graduacdo dos Institutos e
Faculdades, as unidades de ensino tornaram-se mais independentes para escolher o
que consideravam mais importante para seus graduandos.

No Instituto de Quimica foi criada, entre 1980 e 1982, uma unica disciplina de
Quimica Geral com duracdo de 8 horas semanais denominada Q-106; a partir de
1983 esta mesma disciplina recebeu outra sigla QG-103, englobando quatro horas
semanais de teoria e quatro horas semanais de pratica experimental. Posteriormente
uma nova modificagcdo criou as atuais QG-108 (teoria) e QG-109 (experimental),

sendo ministradas para os alunos do curso de Quimica e Farmacia (Lena, 2006).



Ao longo dos anos, as disciplinas de QG foram evoluindo e utilizando
experimentos mais adequados as necessidades de cada curso. Atualmente os
alunos da area de exatas como Engenharia Quimica, Engenharia Agricola,
Engenharia Civil e Fisica tém a disciplina de QG-102. Foi também criada a disciplina
QG-107, que é oferecida para os alunos do curso de Biologia e a QG-100 para
Engenharias da Computacado, Elétrica e Mecanica. Todas estas disciplinas séo
denominadas disciplinas de servigo, nomeadas Quimica Geral Experimental (Lena,
2006).

A Quimica Geral é uma parte da Quimica que trata de assuntos comuns as
outras quatro areas da Quimica. Entende-se esta divisdo apenas como um critério
sistematico de divisdo relacionado ao Ensino de Quimica, nao fazendo qualquer
sentido em termos da Ciéncia Quimica, como observamos nos laboratérios quimicos
e na natureza. A Quimica Geral Experimental propde um conjunto de atividades
tedrico-praticas que possa preparar o aluno de modo a fazé-lo compreender com
maior profundidade o significado e 0 “modo de fazer” da pesquisa (Luz Junior, 2004;
Santos Filho, 2000).

Dentro deste contexto, as disciplinas de Quimica Geral correspondem,
aproximadamente: a uma breve introdug¢ao dos tépicos mais relevantes da Quimica,
sem, no entanto, dar uma profundidade excessiva no tratamento dos mesmos; a
capacitacao do aluno em algumas técnicas experimentais; a demonstracao da forma
de pensar do quimico; a apresentacao de alguns principios e conceitos fundamentais
no entendimento de varios fenbmenos naturais e a elaboracdo de um relatério no
qual estdo presentes os resultados e as discussdes pertinentes aos mesmos (Santos
Filho, 2000).

As disciplinas de quimica geral experimental (QG-100, QG-102 e QG-107)
apresentam experimentos diferenciados em termos de: tempo de execugéo, material
e reagentes utilizados, de acordo com o curso trabalhado. Ao longo dos semestres
sao feitas modificacdes e/ou substituicdes dos roteiros experimentais propostos aos
alunos, pois ha diferentes opinides dos docentes envolvidos com as disciplinas sobre

a melhor estratégia a ser adotada (Montes, 2002).



Um projeto realizado em 2003, pela bolsista de iniciacdo cientifica do
programa de Servico de Apoio ao Estudante (SAE), Débora de Alencar Simoni,
intitulado A Disciplina de Quimica Geral sob uma Perspectiva Histérica, estudou as
seguintes questdes:

1. Quais alteracdes ocorreram nas ementas destas disciplinas experimentais
introdutérias?

2. Que critérios foram utilizados pelos professores para atender as alteracdes
discutidas e propostas pelas respectivas Comissdes de Graduacao, para estas
disciplinas?

3. Que conteudos ficaram inalterados ao longo do tempo e por qué?

4. O que foi alterado no formato dos experimentos?

5. Quais os objetivos das disciplinas?

6. Qual o formato desejavel e o0 que se espera dessas disciplinas no futuro?

A partir do trabalho que agora se apresenta, algumas modificagcdes foram
realizadas nas disciplinas para que o material e a abordagem estivessem de acordo
com os fatos observados. Algumas dessas mudangas poderdo ser observadas no
decorrer dos procedimentos experimentais apresentados aos alunos na disciplina de
QG-102, uma vez que esta foi a disciplina acompanhada para a realizacdo da
presente dissertagdo. Foram incluidas questdées no decorrer da descricdo dos
experimentos para que os alunos refletissem durante a pratica dos mesmos e nao
somente durante a confeccao dos relatorios finais.

Muitos experimentos geram, desnecessariamente, grandes quantidades de
residuos que devem ser adequadamente manuseados, tratados e descartados. No
Instituto de Quimica da Unicamp, apesar da grande conscientizacdo do corpo
docente e do eficiente trabalho desenvolvido pela Comissdao de Seguranga, ainda ha
muito a fazer neste sentido.

Um dos aspectos importantes desta dissertacdo € a énfase na prevencéo da
poluicdo. O que implica na eliminagdo ou redugé@o de residuos através do aumento
da eficiéncia do uso dos reagentes iniciais, da reducao do gasto energético, de agua
ou de outras fontes. Esta prevencao resultara necessariamente na redugéo de custos

operacionais e danos ambientais.



A estratégia central na prevencgao da polui¢cdo, que se constitui como recorte
central da presente pesquisa, € a reducdo da quantidade de residuos gerados
alcangcada através da redugcdo de reagentes utilizados. Uma das técnicas mais
utilizadas para esse fim é a micro escala.

Neste caso, quantidades extremamente pequenas de reagentes sao
utilizadas, materiais de laboratério devem ter suas dimensdes reduzidas e o
laboratério deve investir em micropipetas automaticas, balangas eletrénicas de seis
digitos e outros aparelhos eletrénicos (Singh, 1999).

Trabalhar com quantidades extremamente pequenas em um laboratério de
ensino nao é uma estratégia recomendada, pois os alunos ndo possuem habilidades
necessarias para as técnicas empregadas durante a realizacdo dos experimentos,
podendo comprometer o rendimento das reac¢des ao final dos mesmos; o laboratério
de ensino nao possui micropipetas automaticas e outros materiais necessarios.

Neste sentido, no presente trabalho, foi desenvolvida uma placa de acrilico
onde sdo encaixados mini tubos de ensaio, para serem utilizados com quantidades
reduzidas de reagentes em determinados experimentos e adequa-los a idéia dos
experimentos em micro escala.

Experimentos em escalas reduzidas foram inicialmente desenvolvidos nos
EUA, onde as leis ambientais sdo severas e aplicadas. Sua importancia reside no
fato de oferecerem maior seguranca no manuseio pelos alunos, diminuirem o custo
operacional dos laboratérios e gerarem menor quantidade de lixo quimico, além de
permitirem que mais experiéncias sejam realizadas durante o ano letivo.

As vantagens destes experimentos sdo: economia de equipamentos,
reagentes e espacgo; maior seguranca; melhor aprendizado (ja que o aluno realiza a
experiéncia); menos residuos quimicos. As desvantagens residem no fato de que
muitas técnicas de laborat6rio sdo seculares, gerando a necessidade de adaptacao
do corpo docente a essas novas técnicas.

Se a micro escala ainda ndo se apresenta como realidade didatica e
metodoldgica plausivel no todo de seus procedimentos, existe a possibilidade de
reducdo da escala em duas ou trés vezes. Didaticamente, podemos alcangar ganhos

e perdas, sendo necessario avaliar a questdao pedagdgica ao optarmos por um ou



outro procedimento, pela adogao ou ndo da micro escala. Atualmente contamos com
uma quantidade consideravel de trabalhos que abordam esta questao (Arnaiz, 1999;
Mahamulkar, 2000; Montana, 2000; Ahmad, 2000).

Quando a estratégia de reducdo nao € possivel, a segunda opcao seria a
reciclagem ou recuperagdo do produto para a reutilizagdo’. A terceira alternativa
seria tratar os subprodutos gerados, tornando-os menos perigosos ao meio
ambiente, podendo, assim, serem descartados. Quando nenhuma das alternativas
revela-se possivel, é preciso consultar normas mais especificas de tratamento e
disposicao conforme as leis municipais, estaduais e federais. Uma quarta estratégia
seria a eliminacao completa de residuos em laboratérios, o que so6 € possivel quando
da utilizacao de videos, demonstracées pelo instrutor ou mesmo programas de
simulacdo em computadores?.

E importante verificar o uso da agua comum na limpeza dos materiais e
equipamentos, atentando principalmente para aqueles que fazem wuso de
detergentes, para o formato dos frascos e para os dispositivos de limpeza. A
utilizacdo indevida de agua destilada produz altos gastos de agua e/ou energia,
dependendo do método utilizado para sua obtengéo.

Um outro aspecto importante do consumo é a questao do uso de materiais de
vidro, especificos de laboratério. Tem sido uma norma geral nos laboratérios de
pesquisa e ensino, a constru¢cao de bancadas em granito, ago inox ou alvenaria. Em
termos de manutencdo e durabilidade, estas opgcdes tém-se mostrado satisfatérias
quando comparadas com bancadas de madeira. Entretanto, o choque mecénico

devido ao impacto da vidraria com estes materiais contribui significativamente para

" Quanto a reciclagem, um exemplo seria a adogao das embalagens de aluminio; com relagédo a
reutilizagdo podemos exemplifica-la com a utilizacdo de garrafas retornaveis de policarbonato ou de vidro. Estas
estratégias minimizam o uso de recursos nao renovaveis (como os minerais e o petroleo) e o uso de agua e
energia.

2 Alguns exemplos destes tipos de estratégias podem ser verificados em literatura especifica (Creary,
1999, Jonhson, 2000, Nash, 1996, Francisco, 2006).



um maior niumero de danificagbes. Estas vidrarias possuem elevado custo e uma
alternativa seria sua substituicdo por materiais, como frascos comuns de vidro ou
plastico.

Por outro lado, temos a utilizacdo de alguns dispositivos, como o0s
termOmetros de mercurio, que necessitam de tratamento mais cuidadoso. E um
material que, quando danificado, pode gerar residuos insalubres. Neste trabalho foi
testada uma protecado de silicone para este dispositivo, pois reduzindo a quebra
reduz-se também o gasto com novas aquisigoes.

As disciplinas de Quimica Geral Experimental ministradas nos laboratérios de
ensino do Instituto de Quimica atendem anualmente cerca de mil alunos, ja que sao
oferecidas para os cursos de Quimica, Fisica, Farmacia, Biologia, Engenharias
Agricola, Civil, Computagao, Quimica, Mecanica e Elétrica.

E importante que os alunos ingressantes tenham contato com procedimentos
experimentais adequados a proposta de redugdo da quantidade de reagentes
utilizados (quimica verde); para além da preocupacado ambiental existe no presente
projeto um outro objetivo, o qual seja a diminuicdo dos custos para a Universidade. A
utilizacdo de grandes quantidades de reagentes produz um volume grande de
residuos ao final dos experimentos, 0s quais precisam ser tratados ou armazenados
de acordo com as legislacbes vigentes. A opgdo menos onerosa e de faclil
aplicabilidade seria a nao geracdo de residuos, ao invés de seu tratamento,
resgatando um dos principios da quimica verde (Collins, 1995).

Os procedimentos experimentais foram analisados e alterados, quando
possivel, para que atendessem as propostas e objetivos desta dissertacdo, sem
prejuizos a qualidade do aprendizado e ao objetivo final dos experimentos.

Além das modificagbes dos roteiros experimentais propde-se uma analise dos
materiais, vidrarias e equipamentos utilizados, pois muitas vezes estes podem ser
substituidos por materiais alternativos que nos ajudam no desenvolvimento das
atividades propostas aos alunos.

Os roteiros experimentais possuem um formato e uma seqiéncia, e muitas
vezes abordam mais de um conceito quimico. Cabe ao professor direcionar o

aprendizado para atingir o objetivo do experimento, lembrando que, geralmente, a



maneira como um professor apresenta um assunto influencia o aluno em gostar e
aceitar ou ndo o que esta sendo apresentado. Os alunos e professores tém valores e
atitudes que influenciam suas ag¢des nas atividades experimentais. Neste sentido, a
preocupagcdo com O manuseio dos materiais, quantidade de reagente utilizada,
quantidade de residuo produzido e qualidade da aprendizagem é importante, uma
vez que os alunos estdo atentos a tudo que Ihes é ensinado (Galiazzi, 2004; Montes,
2002).

O roteiro experimental a ser seguido pelos alunos deve ser claro e bem
escrito, por ser este o registro didaticamente mais importante da aula. Lembretes de
ultima hora, feitos no momento anterior a experiéncia, ndo sao anotados por muitos
alunos, o que pode acarretar em erros e discrepancias em relacao ao procedimento
pretendido. As indicacoes de descarte também sdo necessarias nos roteiros, pois a
maioria dos alunos desconhece a maneira como os residuos gerados em uma aula
de laboratorio sdo posteriormente encaminhados e descartados. Diante destes fatos
percebe-se a importancia desta fase na elaboracédo das aulas de laboratorio, a qual
seja, a elaboragéo do roteiro experimental.

Nos ultimos anos, a sociedade tem-se mostrado mais preocupada com a
correta utilizagdo dos recursos naturais e com o fim adequado dos residuos gerados
pelas atividades humanas. E nesse contexto a Unicamp enquanto instituicdo de
ponta na area de ensino e pesquisa se encontra mais atenta ao impacto ambiental
causado por suas atividades. Os institutos e faculdades correspondentes nao fogem
ao contexto e apresentam certa tendéncia ao desenvolvimento de inUmeros projetos
de pesquisa que objetivam gerenciar as atividades de ensino e pesquisa de forma a
minimizar a periculosidade e quantidade dos residuos gerados, da mesma forma o
Instituto de Quimica.

Sendo assim, as disciplinas oferecidas pelo Instituto de Quimica (IQ-
UNICAMP) estdo constantemente atravessando processos de melhorias, visando a
adequacado a uma nova realidade de conscientizacdo ambiental e dos impactos
destrutivos da acdo humana, sempre mantendo no horizonte da pesquisa a



preocupacdo com o0s aspectos didaticos e a boa formacdo dos alunos, futuros
profissionais.

O presente trabalho, portanto, faz parte de uma série de acgbes e iniciativas
desenvolvidas no Instituto de Quimica da Unicamp que objetivam a melhoria do
ensino de quimica (Micaroni, 2002; Terra, 2004).

Foi identificado e considerado um grande substrato de informacdes sobre
alternativas de modificacées ou trocas dos roteiros experimentais da disciplina de
Quimica Geral Experimental (QG-102), visando a redugcao de residuos gerados e
diminuicdo de custos.

Para alcancar tais objetivos foram realizadas pesquisas bibliograficas e feito
um acompanhamento destas aulas junto aos professores, monitores e alunos da
disciplina durante o segundo semestre de 2005 e primeiro semestre de 2006.

Também foram realizadas analises documentais sobre os tratamentos e
destino de certos residuos utilizados no Instituto de Quimica da UNICAMP e
entrevistas com a propria comissdo de seguranca do Instituto, técnicos de
laboratorios e professores, para a obtencdo de informagdes relevantes para a
realizacao deste trabalho.

Em um momento subseqlente da pesquisa as mudangas sugeridas foram

testadas e os resultados avaliados a luz dos objetivos deste projeto.

2. Objetivos

Propor alteracdes nos roteiros experimentais que contribuam para a reducao
de residuos e custos no laboratério de ensino, e proporcionem uma aprendizagem
significativa de conceitos, técnicas, habilidades e competéncias aos alunos
ingressantes.

As modificacées foram propostas para cinco roteiros experimentais, aplicados
em dois semestres consecutivos dos anos de 2005 e 2006, no Instituto de Quimica
da UNICAMP, além de apresentar alguns materiais alternativos para utilizagdo em
laboratérios de ensino.



3. Desenvolvimento do Trabalho

Este trabalho surgiu a partir de observagdes feitas durante os dois semestres
de acompanhamento da disciplina Quimica Geral Experimental (QG-102), disciplina
esta oferecida para alunos de diversos cursos da UNICAMP, onde se realizam doze
experimentos ao longo do semestre, como citado anteriormente. Diante das
observacdoes e andlise, alguns problemas foram detectados em relacdo as
quantidades de residuos produzidos ao longo do experimento, muitas vezes
armazenados de maneira pouco racional (acidos, bases, metais alcalinos), ja que
muitos deles podem ser tratados imediatamente ap6s o término das aulas, ou ainda
descartados na pia. Outro aspecto relevante, que foi observado, diz respeito a
lavagem das vidrarias e materiais utilizados durante os experimentos, observamos
que os alunos nao possuem as habilidades necessarias para tal. Além disso, o uso
indiscriminado e pouco controlado de detergente, associado a ndo adequacao da
forma dos recipientes ao jato de agua utilizado, leva a um uso exagerado e
desnecessario de agua. Isso origina, ndo s6 um desperdicio de recursos como
também de tempo por parte dos alunos e dos técnicos.

Para a realizagdo do presente trabalho, no intuito de alicergar a melhoria dos
experimentos e propor alteracdes, fez-se a leitura, entre outros materiais, de
publicagdes (artigos) relacionadas aos problemas observados. Muitas destas
publicagcdes abordam de maneira critica a questdo da producao de residuos nos
laboratorios e apontam como possivel solugdo a reducdo dos mesmos através da
diminuicdo da quantidade de reagentes utilizados. Algumas vezes € preciso fazer
uma leitura atenta desses artigos, pois € freqlente a “troca de seis por meia duzia”,
ou seja, propdéem-se mudancas de reagentes, numa suposta diminuicdo de
problemas com residuos, mas o resultado final é nulo.

Com base nessa consulta a literatura e nas observacbes das atividades dos
alunos durante dois semestres (2005 e 2006) em suas aulas experimentais, foram
estudadas possiveis mudangas nos procedimentos experimentais, de modo a
atender e solucionar os problemas observados. Feitas as propostas de mudancas

nos roteiros experimentais, estas foram reescritas e testadas em laboratério, sempre



levando-se em conta os resultados, adequagdes de tempo e habilidades dos alunos,
sem modificar o objetivo pedagdgico dos experimentos. Estes novos roteiros foram
aplicados para alunos ingressantes na displina de QG-102 no primeiro semestre de
2007.

A possibilidade de utilizagdo de materiais alternativos também pode contribuir
para o ensino de quimica, na medida em que amplia as possibilidades de trabalho
para alunos das mais diversas instituicoes de ensino, pois parte das mudancas
resulta na utilizacdo de material mais barato, robusto e menos especifico num
laboratério convencional, sem perder o rigor cientifico e os propositos didaticos da
experimentacgao.

Dentre alguns dos produtos ou resultados finais do projeto, resultantes das
observagdes, andlises e esforcos na elaboracdo de medidas alternativas ou de
outros instrumentos para o ensino da quimica, poder-se-ia citar a sugestao de uma
protecdo de silicone para termémetros, que se mostrou eficiente, pois diminui a
possibilidade de sua quebra, e 0 uso de seringas no lugar de buretas.

A aplicacdo destas novas propostas experimentais traz beneficios para todos
0os segmentos. Aos alunos, professores e instituicio de ensino, estdo postas
questdes como: a interacdo e participagcdo em propostas que se preocupam com a
producdo, estocagem, tratamento e descarte de residuos; a atengcdo ao tempo de
realizacdo dos procedimentos experimentais; a reducdo das quantidades de
reagentes utilizados, gerando economia no custo de um laboratério de ensino, e,
acima de tudo, o aprendizado dos alunos.

Durante as aulas praticas, concomitante as preocupagées com a quantidade,
destino e tratamento dos residuos gerados, devem-se preservar 0s aspectos
didaticos da experimentacdo. Ha que se compreender que o0s propdsitos da
experimentagdo vao muito além do entendimento de conceitos, fundamentos e
técnicas; aspectos como a capacidade de trabalhar em grupo, compartilhar
resultados, ser colaborativo e comunicar-se com os pares e também com outros
segmentos, sdo de fundamental importancia na formagdo do cidaddao e do

profissional e devem ser percebidas por todos (professores e alunos).



4. Experimentos modificados na disciplina de Quimica Geral
Experimental

Obs: Os procedimentos experimentais analisados na disciplina estdo no Apéndice
2.

4.1 Experimento: Medidas de pH e Solucao-Tampao.

4.1.1 Conceitos Abordados.

Este experimento envolve muitos conceitos importantes, como: equilibrio
quimico, indicadores e faixas de viragem, acidez e basicidade, escala de pH,
propriedades de solucdo tampéao, volumetria de neutralizacao (titulacédo), utilizacao
de peagametro. E um experimento muito interessante, pois utiliza solucées
coloridas e conceitos bem presentes no cotidiano dos alunos. Esses dois fatores
contribuem para um aumento do interesse dos mesmos em realizar as etapas do
roteiro experimental. O contato com um peagametro, por exemplo, também ¢é de
muito valor, pois até o momento do experimento os alunos sabem da possibilidade
de calcular valores de pH e compara-los, mas a maioria nunca utilizou este
instrumento.

O experimento permite analisar e controlar concentragdes de ions H3O* em
solugcao, o que é de grande valia, ndo s6 nas atividades humanas, como também
na natureza, como por exemplo, nos mecanismos de ajuste do pH sanglineo e da
agua do mar na fixagdo do CO, e de outras solu¢cdes importantes para a
manutencao da vida (Atkins, 2006).

A escala de pH expressa quantitativamente a atividade dos ions HzO" e
esta relacionada com a concentracdo das substancias do meio considerado que
apresentam caracteristicas acido-base. A concentracdo de H3;O" pode variar em
muitas ordens de grandeza, geralmente mais significativas entre 1x10™" e 1x10™"
mol L™, e o uso dessa escala facilita o entendimento da quantificacdo da acidez do
meio e também da expressao escrita dessa propriedade. (Kotz, 2005).



O método amplamente utilizado em laboratorios para a determinagéo do pH
€ o emprego de um medidor de pH (peagametro), um instrumento que,
simplificadamente, utiliza eletrodos sensiveis a atividade dos ions HzO".

Outra forma, muito comum de se avaliar essa propriedade, é a utilizacao de
indicadores crémicos, que sao substancias solUveis em agua e cuja cor depende
do pH. Um indicador acido-base muda de cor com o pH porque suas moléculas
podem ganhar ou perder ions H*, dependendo do pH do meio, mudando de cor de
acordo com esse ganho ou perda. Geralmente esse indicador apresenta uma cor
na forma protonada e outra cor na forma desprotonada. Analogamente a um &cido
ou base qualquer, um indicador pode também apresentar mais que um hidrogénio
ionizavel e ter varias cores. (Atkins, 2006).

Neste experimento também se estuda a capacidade tamponante de
solugdes tampao. Essa propriedade € quantitativamente expressa pela derivada
de uma curva de pH da solug¢éo estudada em fungéo do volume de &cido ou base
adicionado(a) (Skoog, 2006; Atkins, 2006). O roteiro experimental, apresentado a

seguir, apresenta as modificacoes pertinentes a proposta deste trabalho.

4.1.2 Roteiro Experimental Proposto

Introducéo:
Uma maneira pratica de se expressar a quantidade de ions hidrogénio em
solucéao é o pH. Qual é a definicao de pH?
A agua é fracamente ionizada de acordo com o equilibrio:
H20 g = HzO"(aq) + OH'(aq)
ou simplesmente H2O@q = HYag) + OH(aq (1)
A este equilibrio associa-se uma constante de equilibrio denominada Ki:
K, =[H"]x[OH] (2)
Como toda constante de equilibrio, Kw depende da temperatura.
Busque na literatura o valor de K, a 25°C. K\y tem unidade?



Quais as concentragdes de H" e OH da agua nesta temperatura? Qual o
pH da agua nesta temperatura? E o valor de pOH?

Considera-se uma solugao acida se [H'] > [OH] e pH < 7.

Uma solugéo alcalina tem pH > 7, pois [H*] < [OH].

O que dizer de uma solugcao neutra com relagcao as concentracoes destes
ions e os valores de pH?

Valores de pH podem ser determinados de varias formas, usando-se
reagentes ou equipamentos. Para cada caso a precisdo das medidas é diferente e
a escolha da forma de determinacao do pH deve levar em conta os objetivos da
medida.

Reagentes que indicam o valor do pH de uma solugdo sdo chamados
indicadores de pH. Alguns indicam apenas largas faixas de pH e por isso sdo
chamados de indicadores acido/base. Outros reagentes permitem diferenciar
faixas mais estreitas de pH e sdo chamados de indicadores de pH. Estes
reagentes podem ser naturais ou sintéticos.

Alguns indicadores acido-base, naturais, sdo as antocianinas, que conferem
coloragéo de vermelho a azul a diversos vegetais e mudam de cor conforme o pH.
Algumas fontes de antocianinas sédo: uva, jabuticaba, acai, amora e repolho roxo.
Uma curiosidade: beterraba NAO contém antocianina.

Estes indicadores podem ser usados diretamente na forma de solugdes que
podem ser misturadas a solugédo que se deseja avaliar o pH, ou como substancias
suportadas em algum material sélido como papel. No caso dos indicadores
suportados, as tiras de papel impregnado podem ter sua cor modificada quando
em contato com a solugéo sob estudo.

Outra forma de se avaliar o pH seria a utilizagdo de instrumentos
eletrbnicos, cujo o principio de funcionamento é baseado numa medida
eletroquimica. Eletrodos de vidro combinado, associados a um potenciémetro,
formam o que comumente se conhece por peagametros, que sao equipamentos
comerciais que servem para medidas de pH.

Neste experimento, todas estas formas de avaliagdo de pH seréo testadas.



Parte 1: Medidas de pH

A — Obtencéao de solugao de antocianinas.

Num béquer de 100 mL coloque cerca de 50 g de uma mistura de agua com
cascas de uva (ou outra fonte de antocianina disponivel) na proporcdo 3:1 e
aqueca até cerca de 60 °C durante 15 minutos. Deixe esfriar e filtre. A solugcéo
obtida é um extrato de antocianina que, embora contenha outros compostos,
funciona adequadamente como indicador de pH. Deixe o papel de filtro utilizado

secar e reserve-o para outros testes.

B - Determinacgéo de valores de pH utilizando indicadores em solugao

Numere 9 mini tubos de ensaio de 3 a 11 e adicione a cada um deles,
individualmente, 7 gotas das respectivas solu¢cdes de pH correspondentes. A
seguir, adicione 2 gotas da solugéo do indicador. Este procedimento deve ser feito
com os indicadores A, B, C e a solucado de antocianina. Organize os resultados
obtidos em uma tabela.

Reserve a escala de cores obtida com o extrato de antocianinas para ser

usada na continuagao do experimento.

C - Determinacdo de valores de pH utilizando papel indicador com
antocianinas

Recorte em quadrados de 1 X 1 cm o papel de filtro utilizado na filtracdo do
extrato de antocianina.

Utilizando uma pinga, coloque pedacos dos papéis indicadores fornecidos e
do papel da filtracao das antocianinas sobre um vidro de rel6gio grande. Goteje
cada solugdo de pH conhecido num pedaco do papel indicador e observe sua

coloracdo. Organize os resultados obtidos em uma tabela.

D - Determinacéo de valores de pH utilizando um instrumento
Como a grande maioria dos instrumentos, o peagametro precisa ser

calibrado toda vez que € ligado para ser utilizado. Acompanhe a calibragdo que



serd demonstrada no laborat6rio para aprender a manusea-lo. Para solugoes
acidas sao usadas solugcdes tampéao de pH conhecido, geralmente pHs 4,0 e 7,0.
Em béqueres de 50 mL, adicione cerca de 20 mL das solugbes disponiveis
no laboratério e realize a medida de pH no peagametro, que ja tera sido calibrado
pelo pessoal técnico. Procure realizar as medicdes conforme procedimento
efetuado na calibracdo do aparelho. Repare que as lavagens e secagens do

eletrodo devem ser sempre repetidas, inclusive ap6s sua ultima medida.

E — Comparacao de medidas de pH
Determine o pH das solugbes testadas no item D usando os indicadores

testados anteriormente. Compare e discuta os resultados obtidos em D e E.
Parte 2: Avaliacado da capacidade tamponante de solugdes-tampao.

O que é solugao tampao?

No tampao acetato/acido acético, ha os seguintes equilibrios em meio
aquoso:

H3COOHaq) ¥ H¥(ag + CH3COO (5q) (1)
H2O(aq) +* Hag + OH g (2)

Se a este tampao for adicionada uma pequena quantidade de acido, o que
ocorre com o sistema representado pelas equagdes acima? De modo semelhante,
se uma pequena quantidade de ions OH" (base) for adicionado, o que ocorre?
Nestes casos, os valores de pH sofrem mudangas significativas ou ndo? O valor
do pH desta solugdo tampao é dado, aproximadamente, pela equacao de
Henderson-Hasselbach, onde C representa a concentragdo analitica, dada em mol
L

pH = pK  +log Coa (3)

dcido




A equacéo 3 indica que € possivel preparar tampdes com diferentes valores
de pH pela adequada escolha do acido e seu sal e pelos respectivos valores de
suas concentracdes. Aumentado-se a concentracao do sal em relacao a do
acido no tampao, o que ocorre com o valor de pH?

Raciocinio analogo pode ser feito quando se prepara um tampao para pH >
7, em geral, obtido com uma base e seu respectivo sal. A equacgao (3) torna-se:

pOH =pK, +log Co (4)

base

Tampdes sdo muito importantes para os organismos vivos por controlarem
o pH de fluidos celulares, por exemplo. Qual é o principal tampao intracelular nos
seres humanos? E qual o principal tampao extracelular no sangue e no fluido
intersticial dos vertebrados? Qual € o seu valor? Além disso, solu¢des tampao sao
também fundamentais em muitos processos quimicos industriais.

A resisténcia de uma solugdo tampao em manter seu pH apo6s a adicao de
acidos ou bases nao ¢ infinita, tem limites que sdo dados pela sua capacidade

tamponante.
Experimental

Prepare 25 mL da solucédo que o seu professor indicou, respeitando o valor
da relacdo [NH3] / [NH4'] e também da concentracdo total [NH3] + [NH4'], entre
0,12 e 0,40 mol. L. Utilize a equagdo basica e simplificada para o calculo de pH
esperado para a solugcdo tampao (eq. 4). A solucdo é preparada a partir da
diluico de solugdes estoques de aménia (NHz(ag ou NH4OH) e cloreto de aménio
(NH4CI), fornecidas. Verifique os valores de concentragcao nos respectivos rotulos.
Titule uma aliquota de 5,0 mL desta solugdo, na presenca de 4 gotas do extrato
(ou do indicador misto de Yamada), utilizando uma solugdo de HCI de
concentracdo conhecida, conforme indica a tabela fornecida pelo professor.
Preencha a seringa com a solucdo de HCI e coloque a agulha. Zere a balanca
semi-analitica e coloque a seringa no prato. Proceda sempre da mesma forma. A

cada mudanca de cor, conforme bateria de comparagdo, pese a seringa



novamente. Se a intensidade da cor da solugéo ficar menor, em comparagao com
a sua bateria de cores durante a titulacao, adicione mais gotas do indicador para
acertd-la. Repita o processo de titulagdo com mais duas aliquotas da mesma
solugéo tampao.

Resultados e Discussao

Depois de terminada as titulacbes, total de trés, compartilhe seus dados
com outros grupos que estao na sua bancada. No relatério faca um unico grafico
das curvas de pH (momento em que ocorrem mudangas na cor da solu¢cao) em
funcdo do volume médio de solugdo de HCI gasto para cada solucao. Lembre-se,
o gréafico deve conter quatro curvas, uma de cada grupo, e cada curva representa
uma média de trés experimentos. Repare que as solugdes de HCI de cada grupo
podem ter concentragGes diferentes, de modo a se adequarem as condi¢des de
andlise. Para construir o grafico unico, tome como base no eixo X os valores de
volume da solugdo de HCI mais diluida. Para as outras solugbes, multiplique os
valores de volume experimentais pelo fator de correcdo [concentrada] / [diluida],

para que os resultados tenham sempre a mesma base de representagao.

Construa o grafico utilizando o programa origin, diferenciando o tracado de
cada curva e aplicando o Bspline em todas elas. Apresente a figura impressa em
computador. Discuta sobre os fatores que regulam a capacidade tamponante
destas solugdes tampdes do gréafico. Procure em outras bancadas, resultados que
possam ratificar as observacgdes ja feitas. Como os fatores pKj, relacoes entre
concentracoes e valores absolutos de concentracdes se correlacionam com
o efeito tamponante de uma solucao-tampao qualquer? Discuta e justifique

com base nas suas observacdes experimentais.

A capacidade tamponante € uma indicagcao da quantidade de &cido ou base
que pode ser adicionada antes do tampao perder sua habilidade de resistir a
mudanca de pH. Ela pode ser calculada matematicamente pela expressao 5,
introduzida por Van Slyke:



_ AC, __ AC, (5)
ApH ApH

p

onde AC; e ACp sao, respectivamente, as quantidades (mols) de &cido ou

base forte adicionados por litro de solu¢gdo tampao. Em ambos os casos, o valor

de B é sempre positivo. Calcule os valores da capacidade tamponante (B) para

cada intervalo de pH (ApH), para as diversas curvas obtidas. Lembre-se que neste

caso, os valores de volume de acido adicionado deverdo ser computados no

célculo do volume de solugdo que estd sendo titulada, a cada mudanga de uma

unidade de pH. Considere que as densidades de todas as solugdes do
experimento sejam iguais a 1 g cm™.

Tabela 1: Sugestdo para as concentracdes (mol dm™®) dos diversos

tampdes para cada bancada.

(NHa)/(NH,) (NHg)+(NH,") [HCI]/ mol L
171 0,40 0,20
171 0,20 0,10
3/7 0,20 0,10
7/3 0,20 0,15
(NHa)/(NH,) (NHg)+(NH,") [HCI]/ mol L
171 0,15 0,10
1/1 0,30 0,15
3/7 0,30 0,05
7/3 0,30 0,20




(NHs)/(NH,") (NHs)+(NH4") [HCI] /mol L
1/1 0,30 0,15
171 0,15 0,10
377 0,15 0,05
7/3 0,15 0,10
(NHs)/(NH) (NH3)+(NH4) [HCI] /mol L
171 0,16 0,10
171 0,32 0,15
377 0,32 0,10
7/3 0,32 0,20
(NHs)/(NH,") (NH3)+(NH4") [HCI] /mol L
171 0,28 0,15
171 0,14 0,10
377 0,14 0,05
7/3 0,14 0,10
(NHs)/(NH,") (NH3)+(NH4") [HCI] /mol L
171 0,26 0,15
171 0,13 0,10
3/7 0,13 0,05
7/3 0,13 0,10
(NHa)/(NH) (NH3)+(NH4) [HCI] /mol L
1/1 0,36 0,20
171 0,18 0,10
3/7 0,18 0,05
7/3 0,18 0,15




(NHa)/(NHZ") (NHa)+(NH.") [HCI] /mol L
171 0,24 0,15
171 0,12 0,10
3/7 0,12 0,05
7/3 0,12 0,10
(NH3)/(NH4") (NHa)+(NH,") [HCI] /mol L
171 0,28 0,15
171 0,14 0,10
3/7 0,14 0,05
7/3 0,14 0,10
(NH3)/(NH4") (NHa)+(NH,") [HCI] /mol L™
171 0,16 0,10
171 0,32 0,20
3/7 0,32 0,10
7/3 0,32 0,20
(NH3)/(NH4") (NHa)+(NH,") [HCI] /mol L™
171 0,12 0,10
171 0,24 0,15
3/7 0,24 0,10
7/3 0,24 0,15

4.1.3 Mudancas Experimentais Efetuadas.

A primeira parte do experimento (parte 1) envolve o preparo de um
indicador a partir de fontes naturais, a andlise das variacées das colora¢des de



diferentes indicadores em presenca de diferentes solugdes e a utilizacdo do
peagametro.

Para o preparo da solucdo de antocianina (parte A) sdo necessarios
somente 50 g de uma mistura de agua com cascas de uva na propor¢ao de 3:1
(45 mL de agua e 15 g de casca de uva).

Os testes dos indicadores (parte B) sdo qualitativos e podem ser realizados
em uma placa, projetada no desenvolvimento desse trabalho para que
experimentos em micro escala possam ser realizados e assim, apresentar aos
alunos novas idéias e materiais que possibilitem a redugcdo de residuos gerados
ao final dos experimentos.

A adogéao desse procedimento permite alertar os alunos ingressantes sobre
a preocupacao com a geragao de residuos e gastos com reagentes, preocupagao
esta que deve estar presente nas suas atividades futuras como profissional.

A placa projetada é feita de acrilico, e nela sé@o encaixados seis mini tubos
de ensaios de vidro (denominada placa A). Eles foram confeccionados no Instituto
de Quimica da Unicamp. Essa placa mede 100 mm x 66 mm x 16 mm e possui
seis espacos para encaixes dos mini tubos de ensaio (1,3 cm de altura x 1,0 cm
de diametro). Seu custo aproximado € de R$ 8,00 (oito reais).

Existem outros materiais semelhantes no mercado, como as placas para
cultura de tecidos. Essas apresentam doze furos com capacidade de 6,2 mL e
didmetro interno de 2,22 cm e sdo confeccionadas em poliestireno tendo um custo
de R$ 6,20 (seis reais e vinte centavos) cada placa. A desvantagem dessa placa é
que os compartimentos para a realizagdo das reagcdes em micro escala estao
fixos. Para a analise da coloragao dos indicadores em presenca das solucdes de
pHs distintos ela é tdo eficiente quanto a placa A, mas no momento do descarte
todo o conteudo dos compartimentos vertem de uma Unica vez, necessitando de
um recipiente de boca larga para descarte das solugbes testadas. Na placa A os
tubos s&o individuais facilitando o manuseio dos mesmos.

Outra desvantagem dessa placa comercial € que os compartimentos (furos)
sdo muito proximos, aumentando, assim, a possibilidade de contaminagéo ou

erros durante a realizagdo do experimento.



Uma outra possibilidade seria a utilizacdo de uma forma de polietileno para
a confeccdo de “gotas de chocolates” vendida em lojas especializadas nesse
segmento. A mesma possui furos similares aos furos efetuados na placa de
acrilico desenvolvida, o que possibilita a sua utilizacdo para a determinacdo da
coloracao das solugdes de diferentes pHs em presenca de diferentes indicadores,
ou mesmo como suporte para mini tubos de ensaio. O custo desta placa é de R$
0,50. A desvantagem desta alternativa € que o material ndo é resistente, podendo

ocorrer o derramamento das solugdes adicionadas.

Figura 1: Forma para “gotas de chocolate”: uma alternativa para

reagbes em escala reduzida.

O primeiro teste com a placa A foi realizado para o presente experimento,
conseguindo-se uma diminui¢cdo dos 5 mL anteriormente utilizados, para apenas 7
gotas.

| e

Figura 2: Placa de acrilico com mini tubos de ensaio (Placa A).

Na segunda parte do experimento realizava-se um procedimento que

consiste em se adicionar uma solugéo acida a um volume de 50 mL de um tampéao



NH3/NH4s* na presenga do indicador misto de Yamada. Esse procedimento
proporciona aos alunos uma excelente capacitagdo de manuseio de vidrarias,
adicbes controladas de volume e percepcdo do processo quimico que esta
ocorrendo, entre outras coisas. Existem outros experimentos na disciplina de QG-
102 que utilizam essa técnica, por exemplo, 0 experimento para a determinagcéo
da quantidade de acido ascorbico (vitamina C) presente em sucos de frutas e/ou
comprimidos efervescentes, por iodometria direta.

O estudo do comportamento de solucbes tampao, por outro lado é muito
interessante, pois permite saber, por exemplo, como se prepara uma solugcao
tampéao, até quando essa solugao permite um “certo controle do pH do meio”, sob
que condicdes ela é mais eficiente, entre outros.

Nessa parte do experimento diminuiram-se as quantidades de reagentes
utilizados. Foram utilizados 5 mL da solugdo tamp&o (no roteiro original utilizavam-
se 50 mL) em um tubo de ensaio de dois centimetros de didmetro contendo 4
gotas do indicador misto de Yamada. Utilizaram-se solu¢des de acido cloridrico
em concentragdes variando entre 0,05 e 0,20 mol L”, contidas em seringa
hipodérmica de 5 mL. A quantidade adicionada de &cido cloridrico, neste caso, €
medida por diferenca de massa, utilizando-se uma balanga semi-analitica. Pesa-

se a seringa antes e depois de adicionado o volume de &cido na solugao tampao.

4.1.4 Resultados e Discussao

A parte B do experimento foi testada na placa A e foram obtidos resultados
semelhantes ao procedimento usual, ndo comprometendo o objetivo didatico a
que se presta o experimento, qual seja, observar a coloragao dos indicadores em
solugdes de pHs distintos. A figura 1 mostra alguns resultados do obtidos com a

reducao do volume das solugdes.



Figura 3: Indicador em solu¢des de pHs distintos.

Na pratica experimental usual os alunos utilizam 5 mL das solugbes de pHs
entre 3 e 11 (9 tubos) e as colocam em presenca de cinco diferentes indicadores
cromicos. Esta combinagdo gera um total de 225 mL de residuos (solugées) por
equipe de alunos e sujam-se 45 tubos de ensaio. Com a utilizacdo da placa A o
volume total utilizado n&o ultrapassa 20 mL por equipe.

Da mesma forma que o volume de residuos foi diminuido, o tempo de
realizacdo também o foi. A tomada de menores volumes de solugédo faz o tempo
de experimentagdo diminuir. Um fato interessante é que com a diminuigdo dos
volumes, ha uma facilidade adicional para o aluno entender que a tomada de
volume ndo € um aspecto relevante nessa parte do experimento, pelo menos no
que diz respeito aos resultados observados. Quando se utilizam volumes maiores
que 1 ml, a contagem de gotas fica prejudicada (muitas gotas) e os alunos se vém
na necessidade de usar uma proveta o que 0s torna susceptiveis a pensar que as
quantidades sao importantes. Assim, a lavagem da vidraria passa a ser obrigatéria
e com isso o tempo de realizacdo do experimento, assim como o objetivo
pedagdgico, ficam prejudicados.

Apo6s o término da analise qualitativa (parte 1) realizada na placa A, os
alunos precisam limpar o material utilizado, como em todas as praticas. A lavagem
dos mini tubos de ensaio pode ser feita de uma sé vez, colocando-se todos os
mini tubos em um recipiente para lavagem e em um outro para enxague, dessa
maneira a quantidade de 4gua gasta para a lavagem individual dos tubos é muito

reduzida. E importante citar que durante a fase de observacdes do trabalho dos



alunos, no inicio dessa pesquisa, principalmente no enxagle, o gasto de agua era
muito grande. Os tubos de ensaio, utilizados pelos alunos, possuem um diametro
de aproximadamente 1 cm, o que dificulta a circulagdo da agua para a lavagem e
enxague do tubo. Este procedimento gera um gasto excessivo de agua.

Além da lavagem dos materiais ao final do experimento existe a
preocupacdo com os residuos produzidos ao longo da aula. No caso do
experimento em questdo esses problemas sdo minimizados, pois as solugdes
descartadas séo de acidos e bases que se neutralizam e formam ions com baixa
toxidade.

Nesse experimento propde-se que os proprios alunos fagam a neutralizagao
do residuo gerado, o que é, também, uma forma pedagdgica de se ensinar o
procedimento correto a ser adotado futuramente. Isso leva os alunos a
entenderem o importante papel que o tratamento de residuos desempenha no
laboratério quimico. Os diversos tratamentos dados a diferentes tipos de residuos
envolvem aprendizados e desafiam os alunos a pensar no melhor procedimento a
ser adotado para tratar os residuos. A proposta aqui apresentada ndo se aplica a
todos o0s experimentos, pois € sabido que existem residuos cujo tratamento é
muito complexo, e, muitas vezes, o tempo de aula ndo é suficiente para tal.
Entretanto a adogcdo desse procedimento ja foi verificado ser um aspecto
importante na formacao dos profissionais. (Adams, 1999; Mihok, 2006; Nash,
1996)

Outra modificacao testada foi a reducdo das quantidades utilizadas na
avaliacado da capacidade tamponante da solu¢do tampao. O roteiro experimental
usual utiliza vidrarias classicas: bureta e erlenmeyer. Na nova proposta, os alunos
realizacado este procedimento em um tubo de ensaio de 2 cm de didmetro, tendo
em seu interior uma pequena barra para agitacdo magnética. O conjunto é fixado
em um suporte universal e agitacdo magnética € utilizada. Como se vé no
procedimento sugerido, uma seringa hipodérmica € utilizada para a adicdo da
solucao de HCI.

Esse experimento foi testado com os alunos de QG-107 e os resultados

foram semelhantes aos obtidos no procedimento anteriormente utilizado. Esta



comprovacao foi feita gragas a observagao feita durante a aula experimental e
analise dos relatérios. O uso de pequenos volumes de solugcdo tampao, da
agitacdo magnética e da seringa no lugar da bureta, faz diminuir o tempo do
experimento.

Essa nova forma de realizar essa parte do experimento permite também
mostrar que uma titulacdo pode ser conduzida de uma forma diferente da
convencional, com resultados até melhores, pois a balanca tem maior precisdo
que uma bureta de 50 mL e os conceitos envolvidos sdo 0os mesmos.

Para uma analise feita somente na adocédo do procedimento apresentado,
poder-se-ia imaginar que o uso de apenas uma balanga analitica para cerca de 20
grupos de alunos poderia implicar em um tempo maior para o experimento de
titulacdo. Na verdade, o que se observou foi o contrario. A balanga semi-analitica
tem precisdo e estabilidade suficientes para uma operacdo simples e rapida.
Embora o roteiro enfatiza zerar a balanga, esse procedimento torna-se rotineiro,
pois os alunos estdo usando a balanga, quase que em sequéncia uns aos outros.
Observou-se que as pesagens sdao mais rapidas e seguras do que a leitura do
menisco da bureta.

Outro aspecto relevante é a facilidade de operacao da seringa em relagao
ao uso da bureta. Nessa fase de aprendizagem esse procedimento é um dos mais
dificeis para o aluno, isso demanda tempo e preparo, ao contrario da seringa.
Poder-se-ia questionar: e os resultados? Podemos garantir que eles sdo téao
precisos e exatos quanto o uso da bureta. Uma bureta tem precisdo de 0,05 mL e
uma balanca semi-analitica de 0,001 g, embora as maiores fontes de erro se
devam a distincao entre cores.
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4.2 Experimento: Solubilidades Relativas de Compostos de lons
Metalicos e o Teste de Chama

4.2.1 Conceitos abordados

A primeira parte do experimento propde o estudo das reagcdes quimicas
entre alguns anions (carbonato, oxalato, cromato, sulfato e hidréxido), e cations
dos metais da segunda coluna da tabela periddica (alcalino-terrosos) em meio
aquoso. Os aspectos fundamentais a serem observados dizem respeito a
formacéo de precipitados e sua quantidade relativa. Esses dados possibilitam ao
aluno, a elaboragdo de uma marcha analitica teérica e bem simplificada para uma
mistura dos cations e também possibilitam a verificagdo de identidade de uma
solugcdo, em relacdo ao tipo de cation presente. Essa ultima constatacdo é a
segunda parte do experimento.

Este experimento é bastante simples do ponto de vista dos materiais e
reagentes utilizados. Requer alguns tubos de ensaio, béquer e conta-gotas. Todos



0 reagentes utilizados podem ser encontrados facilmente em laboratérios de
ensino e tém associada a geracao de residuos indesejaveis. (Solomon, 1991)

A segunda parte do experimento propde o teste de chama para sais que
contém cations da familia 1A e 2A. Esse teste € um dos mais simples métodos
analiticos baseados na emissao atdbmica. A amostra, geralmente um cloreto do
cétion de interesse, é inserida em uma chama, onde emite uma radiacdo
caracteristica. Os atomos metalicos originados na chama formam espécies
excitadas que, ao retornarem ao estado fundamental, emitem parte da energia
recebida na forma de radiacdo, em comprimento de onda caracteristico (Dantas,
2006).

Este experimento envolve conceitos de solubilidade e seus aspectos
correlatos, evidéncias fenomenoldgicas de rea¢des quimicas, modelo atdmico e a
estratégia de uma analise quimica qualitativa. No entanto, o aspecto mais
relevante desse experimento é o estudo de equilibrio quimico de solubilidade de
substancias iGnicas em agua.

Os conceitos explorados sao muito importantes nas aplicagdes praticas
como tratamento de agua, de esgoto, extracdo de minerais da adgua do mar, na
formacao e perda de ossos e dentes, no ciclo natural do carbono e do nitrogénio
na natureza, entre outros (Atkins, 2006).

No experimento sdo trabalhadas as solubilidades dos sais que constam da
tabela 2, a seqguir:

Tabela 2: Constantes dos Produtos de Solubilidade a 25°C (Skoog, 2006)

Sais Kps
Carbonato de Magnésio 3,5x10°
Cromato de Magnésio Soluvel
Oxalato de Magnésio 8,6x 107
Sulfato de Magnésio Solavel
Hidroxido de Magnésio 71x107"?

Carbonato de Célcio 45x10°




Cromato de Calcio Soluvel
Oxalato de Célcio 1,7 x 107
Sulfato de Caélcio 2,4x107

Hidroxido de Célcio 6,5x 10°

Sais Kps
Carbonato de Estréncio 9,3x 107
Cromato de Estréncio 27x10°7
Oxalato de Estréncio 50x10°
Sulfato de Estréncio 3,2x 107
Hidréxido de Estréncio Soluvel

Carbonato de Bario 5,0x 107
Cromato de Bario 2,1x107
Oxalato de Bario 1,0x10°
Sulfato de Bério 1,1 x107°
Hidréxido de Bario 3,0x 10"

4.2.2 Roteiro Experimental Proposto

Parte 1: Solubilidades Relativas de Compostos dos fons metalicos da
familia 2A.

Introducéo

Os elementos da familia 2A da tabela periédica possuem somente dois
estados comuns de oxidagdo: Quais sao eles? As propriedades quimicas dos
ions desses elementos sdao muito semelhantes. A sua carga 2+ e seus raios
idnicos parecidos, exceto para o Mg®*, fazem com que seja muito dificil separa-los
em uma solucdo aquosa. Muitos dos seus compostos sdo pouco soluveis, mas €
possivel, pela escolha do anion apropriado, encontrar diferengas na solubilidade,

permitindo separar os cations desses metais, quando em solugao conjuntamente.



Nesse experimento, serd estudado o efeito da adicdo de solugbes
reagentes contendo anions selecionados, a solugdes que contendo os cations dos
metais da familia 2A. Procure na tabela peridodica os nomes e simbolos destes
elementos. Depois de um estudo sistematico das solubilidades relativas de seus
carbonatos, cromatos, sulfatos, oxalatos, hidroxidos e hidrogenofosfato, sera
possivel determinar qualitativamente a identidade de uma solugdo problema
contendo um ou mais desses cations.

Ha uma seqiéncia sistematica, ja bem estabelecida na literatura, para se
identificar todos os cations que podem ser encontrados em solu¢ao aquosa. Neste
esquema, normalmente conhecido como marcha analitica, os testes para os
cétions da familia 2A sao aplicados depois que todos os outros cations, exceto os
de metais alcalinos, ja foram separados.

Procedimento
Solubilidades de alguns compostos dos metais alcalinos terrosos

Observe cada uma das solugdes que serdo utilizadas no experimento e
anote suas propriedades (cor, aspecto) em uma tabela.

Use os tubos de ensaio limpos. Teste 1 mL (cerca de 20 gotas) de cada
uma das solucées dos nitratos dos fons (Mg?*, Ca®*, Sr** e Ba®*), (0,05 mol L),
com até 10 gotas de cada solucao dos anions. Adicione uma gota, agite por cerca
de cinco segundos e observe. V4 adicionando gotas do reagente (anion) até que
seja possivel observar a primeira turvagcao (€ como colocar uma gota de leite em
agua). Se apéds colocar dez gotas da solugao reagente, ainda nao foi observada a
turvacdo, interrompa a adicdo e anote a ndo formagdo do sélido. Para cada
combinagéo anote o numero de gotas usadas até ocorrer a turvagao da solugao.

Nos casos onde a turvacdo ocorre com 0 mesmo numero de gotas,
compare as turvagbes (quantidade de sélido formado) e atribua escalas para

essas quantidades.



Organize uma tabela na qual possa anotar os resultados obtidos quando
cada solugcao que contém um cation da familia 2A (s&o quatro no total) é testada

com cada uma das solugdes reagentes abaixo:

Tabela 3: Solucdes reagentes (Procure as respectivas férmulas para as
substancias e os anions) para estudo das solubilidades relativas.

Reagente Anion de interesse
Carbonato de amdnio Carbonato
Cromato de potassio Cromato

Oxalato de amdnio Oxalato
Sulfato de aménio Sulfato
Hidréxido de aménio Hidroxido
Hidrogenofosfato de sédio Hidrogenofosfato

Descarte de Residuos

Descarte as solugdes contendo bario, estréncio, oxalato e cromato em
recipientes devidamente identificados. As outras solugdes restantes podem ser

descartadas na pia.

Identificacdo dos Cations da Solucdo Desconhecida

Ha, sobre a bancada, uma solugao problema contendo um ou mais cations.
Anote seu numero. Estude cuidadosamente a tabela de dados dos experimentos
da etapa anterior e estabeleca um esquema para identificar os possiveis cations
presentes na mesma. Use as solugdes reagentes fornecidas.

Parte 2: A cor da chama na presenca de &tomos metalicos

Introducéo



Quando certa quantidade de energia é fornecida a um determinado atomo,
elétrons da camada de valéncia absorvem esta energia passando para um nivel
de energia mais elevado. Nessa condigdo diz-se que o atomo se encontra no
estado excitado. Quando estes elétrons no estado de maior energia retornam ao
seu estado fundamental, uma quantidade de energia, igual a absorvida, é emitida
na forma de radiagdo. A radiacdo emitida é caracteristica do elemento quimico e
da mudanca do nivel eletrénico envolvida. Qual é a relacao matematica entre a
frequiéncia da radiacao emitida e a diferenca de energia?

A radiacdo emitida pode estar na regido visivel ao ser humano. Qual a
faixa de comprimento de onda visivel ao olho humano? Nestes casos, a cor
da radiacdo emitida pode ser usada para identificar a espécie emissora, como
serd feito neste experimento.

A temperatura da chama do bico de Bunsen, que atinge até 1500 °C
utilizando GLP, é suficiente para vaporizar sais volateis tais como cloretos de
sodio, potassio, calcio, bario e estrdoncio.

Na chama, os atomos provenientes da redugcdo dos cations que passam
para os estados excitados através de colisbes, ao retornarem ao estado
fundamental emitem luz visivel com intensidade apropriada para observacédo a
olho nu. Quando se quer uma analise de uma amostra com varios elementos, usa-
se um espectrografo com deteccdo sensivel a regides ultravioleta, visivel ou
infravermelho. Para determina¢6es quantitativas usa-se a técnica de absorcao ou
emissdo atébmica. Esta técnica é muito seletiva, sensivel e simples, sendo muito

utilizada para analises de amostras industriais, clinicas, biolégicas e ambientais.
Procedimento
Acenda o bico de Bunsen e regule a chama para combustdo completa. A

cor da chama deve ser ligeiramente violeta (mais quente ou mais fria?) na parte

externa, azul na parte intermedidria e incolor na parte interna.



Limpe o fio de niquel-cromo, aquecendo-o ao rubro na chama, mergulhe-o
na solucdao de HCI concentrado e volte a chama. Repita varias vezes este
procedimento até ndao observar nenhuma coloragdo na chama, o que indica que o
fio esta limpo. Troque a solu¢cdo de HCI quando observar o amarelamento da
solucéo.

Coloque alguns cristais dos sais a serem testados nos mini-tubos de ensaio
da placa A. Molhe a ponta do fio em HCI e encoste no sélido (para reter uma
pequena quantidade) a ser testado. Em seguida, leve-o a chama. Observe a cor.
Repita todo o procedimento de limpeza do fio e teste para cada soélido.

Identificag&o dos cations da uma amostra desconhecida

Como no caso do procedimento 1, ha uma amostra sélida sobre a bancada
para ser identificada pelo teste de chama. Anote seu nimero e faga o teste de

chama.

4.2.3 Mudancas Experimentais Efetuadas

Na primeira parte do experimento do roteiro original apresentado aos
alunos, pede-se que se combinem duas a duas as solugdes de céations e anions
usando-se 1 mL de cada e que seja observada a quantidade e o aspecto do
precipitado formado, para todas as combinagées.

Acompanhando os alunos na realizacdo do experimento verificou-se que os
mesmos apresentam muita dificuldade para discernir diferencas de quantidades
de sélido formado e comparar suas solubilidades, visto que a maioria dos
precipitados formados é branca e tem aspectos diferentes. Isso provoca uma
dificuldade a mais e, para uma parcela dos alunos, gera um aprendizado nao
significativo. A observacao e andlise dos procedimentos de misturas de diferentes
solugdes, algumas com formagédo ou ndo de precipitado, realizados pelos alunos,
permite afirmar que os mesmos percebiam a relagcdo entre a solubilidade e a
formagéo de precipitados, mas tinham dificuldade em quantificar os precipitados



formados, dificultando a andlise de quais sais seriam menos sollveis e quais
seriam mais soluveis.

Nesse sentido propde-se uma alteracdo para aclarar os conceitos de
solubilidade e produto de solubilidade introduzindo-se uma atividade um pouco
mais quantitativa na mistura das solugdes.

Para que esses objetivos sejam alcancados propde-se que um volume fixo
de 1 mL de solugdes dos nitratos dos fons Mg**, Ca®*, Sr** e Ba*, na
concentragdo de 0,05 mol L', sejam utilizados, e a elas sejam adicionados, gota a
gota (com maximo de dez gotas), os anions carbonato, cromato, oxalato, sulfato,
hidréxido e hidrogenofosfato. A concentracdo das solugdes reagentes (anions)
utilizadas é de 0,05 mol L', exceto para OH’, que é de 1,0 mol L' e a de
carbonato que é de 0,1 mol L'". Para cada combinagdo pede-se que o aluno
anote o numero de gotas usadas até ocorrer a turvagao da solucédo. Para os casos
em que ocorre a turvagdo com 0s mesmos numeros e gotas, pede-se que seja
feita a comparagao entre as turvagoes.

As solugbes reagentes (anions) utilizadas anteriormente, que tinham
concentragdo de 0,1 mol L™, foram alteradas para 0,05, exceto para o carbonato.
A solucao de amoénia ficou na mesma concentragao.

Por outro lado, as solugdes dos cétions, que tinham concentragdo de 1,0
mol L', foram reduzidas para 0,05 mol L.

Essas alteragdes foram testadas com os alunos de Quimica Geral
Experimental (QG-107) no primeiro semestre de 2007, dando excelentes
resultados.

Para a realizacao do teste de chama, utilizava-se no procedimento anterior
uma placa de porcelana como suporte dos sais analisados. Observou-se que 0s
alunos adicionavam uma quantidade relativamente grande de sal na placa de
porcelana, causando desperdicio e contaminagcdo dos mesmos. Para que o teste
seja realizado sdo necessarios apenas alguns cristais. A utilizacdo da placa A
elimina estes problemas ja que os espagos entre os tubos de vidro eliminam o
problema de uma possivel contaminagao e restringe a quantidade de sal utilizada.

A placa de polietieno (forma para confecgcdo de chocolate) apresentada



anteriormente também pode ser utilizada nesta parte do experimento para
armazenar os sais do teste de chama, ja que seus reservatorios estdo bem mais
distantes que no caso da placa de toque.

Outro aspecto a ser contemplado € a questdao do descarte dos residuos
deste experimento. Sera que todas as solugdes utilizadas tém que ser
descartadas em recipientes proprios para posterior tratamento?

Sabe-se que existem solugdes neste experimento que nao sao prejudiciais
quando lancadas em agua corrente. Podem-se trabalhar estas questdes com os
alunos e induzi-los, ja que muitos terdo duvidas sobre o0s ions em questdo, a um
pensamento sobre o tratamento dos residuos gerados durante a aula, agregando
conhecimentos importantes e interessantes do ponto de vista de formacdo de
cidadaos conscientes dentro da universidade.

4.2.4 Resultados e Discussao

A grande vantagem dessa proposta esta na quantidade de residuos
produzidos e na redugcdo na concentragdo dos reagentes. Esta nova proposta foi
testada com os alunos de Quimica Geral Experimental (QG-107) e se mostrou
bastante eficiente, pois reduziu o tempo de experimento, reduziu a quantidade de
residuos e aumentou a compreensao dos conceitos envolvidos.

Através da analise dos resultados contidos nos relatérios feitos pelos alunos
constatou-se que a percepgao dos conceitos envolvidos no experimento estava
presente no momento da aula como: evidéncias de ocorréncia de reacoes
quimicas, equacoes quimicas, analise da solubilidade mesmo nao se conhecendo
a constante de produto de solubilidade, analise e observacdo dos diferentes
precipitados obtidos, a idéia de que a turvacdo sao particulas soélidas em
suspensao, entre outros.

Com a introdugdo dessa nova proposta foi possivel introduzir célculos
envolvendo a constante do produto de solubilidade e da solubilidade, na primeira
parte do experimento, ja que o procedimento experimental permite isso. Para

alguns casos onde ocorreram turvagdes, a determinagdo quantitativa das



concentracoes envolvidas, usando-se volumes aproximados de gotas (repare que
ndo sao resultados de grande confiabilidade), foi possivel estimarem-se valores
aproximados de Kps e de solubilidade. O uso de recursos adicionais na
observacdo da formacdo de precipitados, no futuro, podera permitir uma
determinacdo mais segura de valores de Kps e de solubilidade. Esses recursos
adicionais poderao ser, por exemplo, a utilizagdo de luz indireta e 0 uso de seu
espalhamento.

O teste de chama pode ser utilizado para se entender a estrutura de uma
chama do bico de Bunsen, para conceitos iniciais de espectroscopia, e calculos
usando-se equacdes de energia do foton.

Mesmo sendo um teste bastante simples, muitos conceitos estao
envolvidos, o que o torna importante. No caso especifico do laboratério de quimica
geral, o foco principal deste experimento €, sem duvida, a identificagdo dos ions,
mas o teste de chama envolve conceitos de vaporizagao, energia de dissociacao,
atomizacéao, excitacao, regra de selecao e transicoes eletrdnicas, que podem ser
explorados, dependo do foco que é dado ao experimento. Como foi discutido
anteriormente, um roteiro experimental pode ser explorado de diversas maneiras,
cabendo ao professor direciona-lo, de acordo com os objetivos didaticos do
experimento.

Sobre este experimento podemos levantar uma importante discussao de
quais seriam as solugdes que poderiam ser descartadas na pia e quais
precisariam de tratamento prévio para serem, entdo, descartadas. E, ainda, quais
os solidos (precipitados) poderiam ser descartados no lixo comum? A discussao
pode levar em conta a presenca de ions na agua potavel (torneira) e no proprio
solo dos aterros onde o lixo comum é descartado. Esta é uma problematizagéao
importante para alunos de quimica geral, pois o tratamento dos residuos
produzidos no laboratério tem que ser de responsabilidade das pessoas
envolvidas no processo. Normalmente esta atividade é atribuida ao técnico do
laborato6rio, mas seria muito interessante se os alunos preparassem as solugdes e
ao mesmo tempo se preocupassem com o seu descarte. Isso € feito quando nos

preocupamos, por exemplo, em separar o lixo organico do lixo reciclavel em



residéncias que possuem esse habito e preocupacdo. Diariamente damos o
destino adequado ao lixo que produzimos e o fazemos por habitos de higiene que
nos foram ensinados ao longo da vida. Levar os alunos a pensar no residuo
produzido em uma aula de laboratério e s6 uma questdo de estimulo e habito,
como se essa atividade fizesse parte do roteiro experimental a eles proposto.

Os sais de bario ndo podem ser descartados na pia, pois os ions bario sao
extremamente tdxicos ao organismo humano. O LDsy dos compostos soluveis de
bario varia desde 118 até 800 mg/kg (Cunha, 2006). Os sintomas do
envenenamento por bario sdo dores abdominais, diarréia, vomitos, nauseas,
agitacao, ansiedade, astenia, lipotimia (desmaio), sudorese, tremores, fibrilagao
(tremor) muscular, hipertonia (aumento da tensdo) dos musculos da face e
pescoco, dispnéia (dificuldade respiratéria), arritmia cardiaca, parestesias
(desordens nervosas caracterizadas por sensacdes anormais e alucinacdes
sensoriais) de membros inferiores e superiores, crises convulsivas, coma (Tubino,
2007).

Os ions cromatos também ndo podem ser descartados na pia, uma vez que
os ions cromo VI sdo classificados como carcinogénicos e mutagénico em
animais. Os ions de estrOncio podem ser absorvidos pelo organismo humano
como se fosse célcio (Mspc, 2007).

Todas as outras solugdes de ions podem ser descartadas diretamente na
pia ou no lixo comum (sélidos), pois as concentragdes utilizadas sdo muito baixas

e parecidas com as destes ions nos solos e aguas.
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4.3 Experimento: Preparacdo de um Sal e Determinacdo de Agua
de Cristalizacao.

4.3.1 Conceitos Abordados.



O numero de elementos quimicos que constituem nosso mundo material é
pequeno, se comparado ao numero de substancias e materiais que se formam
pela combinagdo entre esses elementos. Olhar o ambiente natural e aquilo que
nos cerca criado pela mao do Homem, usando a éptica da Quimica, levara a
verificar a maravilhosa variedade do mundo material. Esse mundo material, no
entanto nao se apresenta, na maioria das vezes, formado por substancias simples
ou com estequiometria definida. O conhecimento dessa composicao, muitas
vezes, exige o ataque e decomposicdo desses materiais, ou entdo, uma simples
purificacao. (Atkins, 2006).

Por outro lado, muitas vezes a natureza ou o Homem produzem
substancias ou materiais que podem ser utilizados nas mais diversas aplicagoes.
Entretanto, nem sempre esses materiais podem ser aplicados diretamente como
sao obtidos, assim, a purificagcdo desse material € um procedimento muito comum.
Para tal, utilizam-se técnicas diversas como: sublimacdes, fusdes controladas
(purificagdo por zona), cristalizag6es, recristalizagcdes, as quais permitem obter
materiais de composi¢do melhor definida ou de substancias puras.

Essas técnicas sdo partes da rotina de um laboratério. A cristalizagédo foi um
dos primeiros métodos utilizados pelos quimicos organicos para purificar
compostos em sequiéncias de reagao ou de sintese. Na maior parte dos casos, se
as condicbes sao escolhidas cuidadosamente, pode-se isolar com alta pureza um
material cristalino a partir de solu¢des que contém muitos outros componentes.

A precipitagao, predominantemente de espécies inorganicas, por adi¢cao de
solventes seletivos permite ao analista a identificagdo e mesmo a quantificacéo de
materiais existentes em concentragées muito pequenas em varias matrizes.

Infelizmente, o ensino da marcha analitica e o0 uso de técnicas simples de
andlise quantitativa estdo sendo substituidos por técnicas mais sofisticadas e
caras, 0 que prejudica a formacdao inicial do profissional quimico e também o de
areas correlatas como o engenheiro quimico, de alimentos, o biélogo entre
outros... (Vogel, 1981).

No experimento aqui proposto, os alunos tém a oportunidade de sintetizar,

purificar (precipitacdo) e determinar a porcentagem de agua de cristalizagdo do sal



sintetizado Kj[Fe(C204)3].3H20 (trioxalatoferro(lll) de potassio tri-hidratado).
Assim, o aluno ingressante tem contato e/ou aperfeicoa técnicas de aquecimento,
resfriamento, pesagem, dissolugéo, filtracao e lavagem do precipitado e preparo
de solugdes. (Skoog, 2006).

O interesse em experimentos de sintese aumenta quando os estudantes
produzem compostos que tenham relevancia no mundo real e simultaneamente
aplica as técnicas envolvidas (Aktoudianakis, 2006)

O composto sintetizado é um sal complexo hidratado, o trioxalatoferro(lll)
de potéssio tri-hidratado, também conhecido como o sal do Actinbmetro de
Parker. Os actinbmetros sao instrumentos que medem a intensidade da radiagao
eletromagnética e os mais recentes fundamentam-se no efeito fotoelétrico. Os
mais antigos baseiam-se na fluorescéncia produzida pela radiagdo em um alvo ou
no grau de alteragbes quimicas induzidas pela radiacdo em uma substancia
adequada. Essa substdncia, em dultima analise, serve como referéncia na
calibracao desses actinbmetros (Daintith, 1995).

Numa sintese, a primeira questdo que surge € sobre a quantidade de
substancia que se deseja obter. Um outro aspecto importante € o uso das
quantidades mais apropriadas de reagentes, de modo a obter a quantia desejada
de produto(s), a adequacdo do tempo de reacdo e producdo de residuos
(preocupagao ambiental), seja a sintese feita em pequena escala (laboratorial ou
piloto) ou em grande escala (industrial) (Kushner, 2006).

Num laboratério de ensino deve-se tomar cuidado com a quantidade a ser
preparada, pois esta ndo pode ser nem muito pequena, a ponto de impedir a
obtengao apreciavel do produto, j4 que alguns erros inerentes a habilidade préatica
dos alunos serdo cometidos, e nem muito grande que depois dificulte seu uso
apropriado ou o0 seu descarte. Projetos de laboratérios de ensino que envolvem
sintese de substancias sdao os que mais produzem resultados ruins, podendo
comprometer 0s objetivos pedagdgicos ou mesmo desmotivar o aluno na sua

profissdo. (Denby, 1998).



4.3.2 Roteiro Experimental Proposto

Preparacéo

Adicione cerca de 4,0 mL de uma solugdo de cloreto de ferro (lll), na
concentracao 0,4 g/mL, a uma solugdo contendo 6 gramas de oxalato de potassio
em 10 mL de 4gua. Essas duas solugbes devem ser preparadas com agua
quente, previamente aquecida pelos técnicos. Deixe a mistura esfriar até a
temperatura ambiente e depois, com o auxilio de um banho de gelo, resfrie-a até
0°C e mantenha a temperatura até a cristalizacdo do sal se completar. Utilize
trompa de vacuo e funil de Blchner para filtrar o sélido obtido.

Dissolva o sélido obtido em 10 mL de &agua quente e recristalize-o,
resfriando novamente a 0°C por cerca de 20 minutos. Filtre o sdlido como
anteriormente e lave-o com uma pequena quantidade de agua. Quente ou fria?
Por qué? Lave o sélido, ainda no funil, com duas por¢des de etanol gelado, para
remover 0 excesso de agua. Triture todo o sélido até obter um sélido de

granulagcdo mais fina.

Determinagao da porcentagem de agua

Lave adequadamente dois frascos com tampa, identifique-os e coloque-os
na estufa por cerca de 30 minutos. Retire-os sem toca-los diretamente com os
dedos e deixe-os esfriarem até a temperatura ambiente. Pese-os e adicione a
cada um deles aproximadamente metade do sélido sintetizado e pese novamente.
E preciso determinar estas massas com bastante precisio? Por qué?
Coloque as duas amostras novamente na estufa por cerca de 90 minutos, retire-as
e deixe esfriar por um minuto sobre a bancada, tampe os frascos e deixe esfriar a
temperatura ambiente. Pese os vidros com as amostras e determine a nova
massa de sélido apés a eliminagdo da agua de cristalizagdo. E preciso
determinar esta massa com bastante precisao? Por qué? Guarde o sélido
obtido em um frasco de vidro, envolto por papel aluminio, para evitar a exposicao
a luz (Simoni, 2002).



Resultados, calculos e discussao

Vocé deve apresentar nos seus resultados a massa de sélido obtido e
calcular a porcentagem de agua neste sélido. Como vocé ainda nao conhece a
formula da substancia, estes sdo os resultados possiveis até o momento.
Apresente no relatério as respostas para todas as questdes levantadas e no caso
de utensilios de laboratério, faga o desenho de cada um deles (Simoni, 2002).

4.3.3 Mudancas Experimentais Efetuadas

No inicio do experimento os alunos necessitam de aproximadamente 40 mL
de 4gua quente para o preparo das solugcdes de cloreto de ferro (lll) e oxalato de
potassio. Observou-se durante 0 acompanhamento da aula que cada grupo (2
alunos) ligava a chapa de aquecimento para aquecer um béquer de 50 ou 100 mL
contendo os 40 mL de agua necessarios para o preparo das solucdes. Esse
procedimento requer tempo para o aquecimento da agua e gasto de energia
elétrica desnecessarios, pois uma quantidade desse solvente (agua), suficiente
para todas as equipes, pode ser aquecida previamente pelo técnico de laboratorio,
utilizando uma unica chapa de aquecimento ou um bico de Bunsen.

Para a lavagem dos cristais sintetizados, o procedimento experimental
indicava a utilizacdo do metanol. Propbe-se que 0 mesmo seja substituido por
etanol que é menos toxico. A toxicidade do metanol em si € baixa, porém, no seu
processo metabdlico, é produzido aldeido férmico e &acido formico. Esses
compostos podem provocar acidose metabdlica, lesées oculares, degeneracéo do
figado, rins e coragdo; alteragdes epiteliais, enfisema e disfungdo cerebral
progressiva, além de necrose pancreatica (Badolato, 2000).

Para reduzir os residuos gerados, estudou-se a possibilidade de diminuir a
quantidade dos reagentes utilizados nesse experimento a metade. Dessa forma
foram realizados experimentos que pudessem analisar a viabilidade destas
mudangas no roteiro experimental. Os resultados obtidos e a discussao sobre 0s

mesmos estao apresentados abaixo.



4.3.4 Resultados e Discussao

O experimento foi realizado com as quantidades descritas no roteiro
experimental apresentado aos alunos (experimento 1), e também reduzindo-se a
metade somente as massas dos reagentes (oxalato de potassio e cloreto de ferro
[ll), mantendo as quantidades de solvente iguais (experimento2)). Ja nos
experimentos de 3 a 7 todas as quantidades foram reduzidas a metade (triplicata
para os experimentos de 3 a 5 e duplicata nos experimentos 6 e 7). Os
experimentos de numeros 6 e 7 foram realizados por uma aluna sem habilidades

em laboratorios na intencdo de simular a atividade de alunos ingressantes.

Tabela 4: Resultados de diversas condigdes experimentais para a sintese
do trioxalatoferro Il de potassio tri-hidratado.

H20 de
) Volume Massa de Massa de . o
Experimento Massa de Rendimento cristalizacao
de HO FGC|3A6H20 K3FG(CQO4)3.3H20
n2 K2C204 (g) (‘%) (°A> em
(mL) (@) (©)
massa)
1 28 11,9721 5,4371 7,2885 75 6
2 28 6,173 2,7076 0,2043 4 8
3 14 6,0793 2,6997 2,7183 55 7
4 14 6,0046 2,7012 2,9353 60 9
5 14 6,0703 2,7289 2,7377 55 9
6 14 6,0057 2,7366 2,1544 43
7 14 6,0114 2,6534 1,9732 41

Esses resultados mostram que quando as massas dos reagentes sao
reduzidas a metade sem se reduzir também o solvente utilizado, nesse caso a
agua, o rendimento da reacao foi prejudicado. Mantendo-se a temperatura, o
dobro de solvente acaba por duplicar a solubilidade do produto obtido. Um

rendimento muito baixo prejudica a visualizagdo da reagdao e a manipulagdo do




produto formado, sendo estes aspectos didaticos imprescindiveis neste
experimento. O rendimento das reacdes foi medido através da quantidade de
solido obtido, considerando-se o reagente limitante e o solido hidratado.

Reduzindo a metade as quantidades de reagentes (experimentos 3, 4 e 5)
foi possivel reproduzir o experimento sem interferir nos objetivos didaticos, visto
que o rendimento da reagao e porcentagem de agua de cristalizacdo do produto
final ndo apresentaram alteragdes significativas em relacdo ao procedimento
experimental sugerido pela apostila de QG-102 (2° semestre de 2005), o que
representa uma diminuicdo de custos e de residuos ao final do experimento.

Esta reducéo foi testada nos experimentos 6 e 7 com uma aluna da 32 série
do Ensino Médio, sem experiéncia em técnicas de laboratério, e os resultados
foram suficientes para que a compreensdo dos conceitos e calculos envolvidos
nao fossem afetados. O rendimento experimental mostrou-se menor, mas nao
muito preocupante, ja que foi possivel o manuseio do sélido mesmo em menor
quantidade.

Um outro aspecto relevante foi a troca do vidro-rel6gio por pequenos
frascos ambar, de custo muito reduzido (R$ 0,40). Esses frascos ocupam um
espaco muito pequeno, o que possibilita o uso de uma unica estufa por 20 grupos
de alunos, além de dispensar os dessecadores no resfriamento das amostras. Isso
€ possivel ja que os frascos possuem tampas que podem ser usadas ainda
quando o sélido e o vidro se encontram a 70 °C, quando ainda ndo ha uma
hidratag&o significativa do composto.

Finalmente, conclui-se que a adog¢ao dessas pequenas medidas, ndo so faz
diminuir reagentes e residuos gerados, como também simplificam o roteiro
experimental, sem perder a qualidade de informacdo, verificou-se a redugdo no
gasto de energia elétrica e no tempo de realizagdo do experimento, aspectos
relevantes no mesmo. Atualmente, hd muitos experimentos que abordam as
sinteses em micro escala ou escala reduzida, demonstrando uma tendéncia
mundial para tais altera¢des (Aktoudianakis, 2006; Saucedo, 2005; Pandita, 2004;
Pelter, 2004)
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4.4 Experimento: Equilibrio Quimico

4.4.1 Conceitos Abordados

Este experimento é dividido em duas partes. Na primeira, se estuda o
equilibrio quimico entre o ion cromato (CrO4?), cuja solugdo aquosa possuli
coloracdo amarela, e o fon dicromato Cr,O;%, cuja solucdo aquosa possui
coloracao alaranjada. Este estudo é realizado através da observagdo da mudanca
de coloracao da solucdo com a adicao de acido ou base. Também se estuda esse
equilibrio, acoplado ao equilibrio de solubilidade do cromato de célcio, envolvendo
a mudanca de coloragao e a formagao ou nao do precipitado.

Por outro lado, o ion cromato em solugdo aquosa apresenta uma reacéo de
hidrélise e, se seu contra ion ndo apresenta hidrolise, o pH do meio se torna

alcalino:
CrO4% (ag) + H20 (I) ¥==HCrO, (aq) + OH (aq) (1)

Dessa forma, como esse ultimo equilibrio € excluido da discussdo dos

alunos, os equilibrios que se estudam sao dois:
2 CrO4% (aq) + 2H" (ag) = Cr,0/* (aq) + H:0(aq) (2
CrO4 (aq) + Ba®* (ag) +—*BaCrO, (s) + H20 (I) (3)

Na segunda parte do experimento, o equilibrio quimico envolve a formagao

de complexos em solucdo aquosa. Os complexos merecem um destaque, pois sao



compostos nos quais moléculas ou ions formam ligacées coordenadas com um
atomo ou ion de um metal. A formagédo destes complexos de coordenacédo € um
comportamento tipico dos metais de transi¢cao. (Atkins, 2006).

Embora ndo seja o foco dessa tese, ha que se discutir a conveniéncia ou
ndo de se estudar esses equilibrios com formacédo de ions complexos. Via de
regra, os estudantes ndo conhecem o fenédmeno da coordenagao e nem vao ver
na disciplina teb6rica e apresentam grandes dificuldades para entender a
explicagao relativa ao fendbmeno. Como se tratam de equilibrios multiplos e em
passos subsequentes envolvendo reagdes consecutivas, o argumento de que a
adicao de um reagente em maior quantidade, mais produto ira se formar, néo se
sustenta. H4 que se pensar bem nesse fato, j& que aos olhos do professor e do
aluno, o fendmeno é muito bonito e intrigante, mas o seu entendimento nao é tao

trivial quanto parece ser aos olhos do professor.

4.4.2 Roteiro Experimental Proposto

Introducéo

Em um dicionario, a palavra equilibrio pode ter varios significados,
dependendo do qualificativo que 0 acompanha, como por exemplo: fisico, mental,
psicolégico etc... No caso especifico das ciéncias naturais, destacam-se o0s
equilibrios fisicos (mecéanico, hidrostatico, elétrico), os equilibrios biolégicos e
ambientais e em quimica os equilibrios fisicos e quimicos.

No caso do equilibrio quimico, isso € entendido como o fato de que as
espécies quimicas ali presentes mantém suas concentragdes invariaveis no
tempo. Ha muitos outros requisitos para se definir um sistema em equilibrio
quimico, no entanto, para 0s nossos propédsitos atuais, essa definicdo basta.

Por exemplo, entre muitos fatores que podem influenciar na mortandade de
peixes em um sistema natural, esta o0 aumento da temperatura da agua, pois

assim a quantidade de oxigénio dissolvido na agua diminui. Esse fato € muito bem



estudado e equacionado pelo estudo do equilibrio quimico de solubilidade de
gases na agua.

Quando o mel cristaliza, por exemplo, isso é atribuido a diminuicdo da
temperatura e a consequentemente a diminuigcdo da solubilidade do acucar na
agua.

Quando precisamos ingerir algum medicamento para controle da acidez
estomacal, o fazemos pelo fato de que as substancias presentes no remédio irdo
diminuir a concentragdo de ions H" e com isso “equilibrar a acidez”. Estes séo
apenas alguns fatos corriqueiros que podem evidenciar a importancia de se
estudar o equilibrio quimico.

Parte 1: Equilibrio Cromato/Dicromato

Muitas vezes, reagcbes em equilibrio podem ser estudadas quanto a
predominancia do(s) reagente(s) ou do(s) produto(s), observando-se mudancas de
cor ou aparecimento de um precipitado. Veja o caso que sera estudado agora.
Quando se dissolve o sélido KoCrO4 em agua, obtém-se uma solugédo de cor
caracteristica. Se a essa solucdo adicionamos uma solugcdo &cida, a cor da
solugdo resultante ¢ alterada. Como se explica esse fato?

Por outro lado, se dissolvemos K>Cr.O; em &agua, observa-se uma outra
cor. No caso do cromato a cor € amarela e no caso do dicromato ela é alaranjada.
O que se pode perguntar nesse momento é: E dai? S&o duas substancias
diferentes e, portanto, podem ter cores diferentes em solucéo.

O intrigante € o fato de que as cores de cada solugdo podem se modificar,
dependendo da acidez da solugcdo. O que é, ainda, mais intrigante € o fato de

que... Bom vamos aos fatos experimentais para nos intrigar ainda mais.

A- Adicione a um tubo de ensaio 10 gotas de solugcdo de KoCrO4 1 mol / L.
Observe sua cor e aspecto. Junte 3 gotas de solugdo de HCI 6 mol / L. Agite e

anote as eventuais mudancas observadas. A solugéo resultante, adicione gotas de



solugdo de NaOH 6 mol / L, com agitacdo, até se observar alguma alteragéo de
cor. Adicione novamente, gotas da solucdao de HCI 6 mol / L, até se observar

alguma mudanca.

B- Adicione a um tubo de ensaio, 10 gotas de solugdo de KoCrOs1 mol/L e
4 gotas de solucao BaCl, 1 mol/L, agite, observe e anote as mudancgas. A seguir,
adicione, sob agitacdo, gota a gota solucdo de HCI 6 mol / L e continue
observando as mudancgas. Quando essas mudangas cessarem, pare essa adi¢cao
e comece a adicionar solugdo de NaOH 6 mol / L gota a gota. O observe e anote o
que ocorreu. Explique as observacgdes realizadas, utilizando os conceitos de
equilibrio quimico e equagdes quimicas apropriadas (procure essas equagdes na
literatura)

Parte 2: Equilibrio de Precipitacdo e Formagcdo de Complexos.

Uma das propriedades quimicas dos elementos de transicdo € a sua
capacidade de formar complexos. Um complexo pode ser entendido como um
composto formado por varios agregados que podem existir independentemente

em solugdo. Trata-se de um atomo central, que € um acido de Lewis, rodeado por

varias bases de Lewis como NHs;, OH-, CN-, C,0.?, etc., chamados ligantes. Na

figura 4 estéo ilustradas algumas estruturas que representam complexos.
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Figura 4: Exemplos de estruturas de complexos

Geralmente, hidroxidos de metais de transicdo sdo pouco solUveis em
agua. Quando se adiciona NaOH a uma solugdo contendo Zn?* um precipitado
branco de hidroxido de zinco é formado. Isso nada mais é que uma reacao que
ocorre entre um acido (Zn**) e uma base (OH)

Pelo principio de Le Chatelier, um aumento da concentracdo de ions
hidréxido deveria favorecer a formacao cada vez maior de hidréxido de zinco. Na
pratica, seria isso verdadeiro?

Vamos supor a mesma solucdo contendo fons Zn?*, o que ocorrera se a ela
adicionarmos uma solugdo aquosa de amdnia (NH3)? Essa solugdo aquosa de
aménia contém as bases OH e NHj; hidratada. Nesse caso, qual seria a
preferéncia do ions Zn?* por essas bases?

Veja que essas mesmas perguntas poderiam ser feitas para uma grande
quantidade de ions a serem combinados. Poderiamos combinar uma grande

quantidade de bases com uma outra grande quantidade de &cidos. Entretanto, o



estudo de algumas combinagdes pode ser suficiente para entendermos como
esses equilibrios podem ser explicados.

Experimental
A - Equilibrio entre fons Cu?* e uma solucédo aquosa de NHa.

- Num tubo de ensaio, coloque 10 gotas de uma solugdo de Cu?®*. Observe
e anote seu aspecto. Adicione uma gota de solucdo de NH3; 6 mol/L. Agite e
observe se houve mudanca na coloracdo da solucdo ou formacdo de um
precipitado. Continue a adicao de solugdo de NHs, gota a gota, até observar algo
distinto. Anote seus resultados.

Para determinar que espécies presentes na solugdao de amdnia (NH4+, OH-
ou NH3) sdo responsaveis pelas mudancas observadas, faca os 3 testes a seguir:

- NH4*: Num tubo de ensaio contendo 10 gotas de solugcdo de Cu?,

adicione 10 gotas de solugdo de NH4CI, agite, observe e anote .

- OH-: Num tubo de ensaio contendo 10 gotas de solucdo de Cu?*, adicione
10 gotas de solucao de NaOH, agite, observe e anote .

- NH;: Realize este experimento na capela. Coloque alguns cristais de
CuS04.5H,0. Umedeca um pedaco de papel filtro com solugédo de NH3, pendure-o
no interior do béquer, evitando que o mesmo toque os cristais. Feche o béquer

com vidro de relégio, observe e anote.
B- Equilibrio entre fons Cu®** e uma solugéo aquosa de NHs.

- Num tubo de ensaio, coloque 10 gotas de uma solucdo de Zn?*. Observe e
anote seu aspecto. Adicione uma gota de solucdo de NaOH. Agite e observe se
houve mudanca na coloragdo da solugdo ou formacdo de um precipitado.
Continue a adicao de solugcao de NaOH, evitando um grande excesso. Anote as
observagdes, ndo se esquecendo do numero de gotas para cada evento. Agora



adicione solugcdo de HCI 6 mol / L, gota a gota e anote o resultado. Continue
adicionando mais HCI.

4.4.3 Mudancas Experimentais Efetuadas

As mudancgas propostas para este procedimento experimental se baseiam
na redugdo das quantidades dos reagentes utilizados e, consequentemente, na
reducdo do residuo gerado ao término da aula pratica. Esta diminuicdo é muito
importante porque esse experimento produz residuos contendo fons de Cr®*, Zn*e
Cu?* (metais pesados), bastante téxicos.

No equilibrio cromato/dicromato, no roteiro original usavam-se 2 mL das
solugdes de dicromato de potassio. Uma maior quantidade desse reagente requer
a utilizagdo de maiores quantidades de &cido, base e cloreto de bario para a
observacdo de suas acdes. Com essa reducdo inicial do cromato, essas
quantidades foram também reduzidas para dez gotas sem prejudicar o objetivo
didatico do experimento, ou seja, sem comprometer as observacoes
experimentais, o entendimento sobre o tema proposto.

A mesma reducgao foi proposta para a formacgéao dos hidroxidos e complexos
de zinco e cobre, onde foram utilizados 10 gotas das solugcbes dos respectivos

metais ao invés de 2 mL.

4.4.4 Resultados e Discussao

A reducdo nas quantidades de reagentes foi testada no laboratério no
segundo semestre de 2006, paralelamente ao experimento realizado pelos alunos.
Por ser uma observacado qualitativa, a nova proposta néao prejudica o objetivo do
experimento e, ainda, reduz o tempo de execucdo para 0 mesmo, ja que as
quantidades de reagentes foram reduzidas a gotas. Os alunos que trabalharam
com as modificacbes efetuadas obtiveram os mesmos resultados dos outros,

estes comprovados através da observacdo das aulas praticas e na andlise dos



relatérios. Mesmo em quantidades reduzidas, as reagdes envolvem cores e séo de
facil visualizagdo. Propde-se realizar estas reagdes nos tubos de ensaio ja que ao
longo da experiéncia adicionam-se mais reagentes para a visualizagéo dos varios
fenémenos, o que impossibilita a utilizagdo dos mini tubos de ensaio e a placa A
ou a forma de chocolates proposta anteriormente.

A parte 1 do roteiro experimental mostra o equilibrio cromato/dicromato. Por
serem extremamente toxicos, os mesmos precisam de tratamento adequado. O
cromio é um metal pesado que pode formar uma grande variedade de compostos
altamente toxicos. O grau de toxidade do crémio pode variar conforme seu estado
de oxidagdo. Os compostos de crémio (VI) sdo mais nocivos que 0os compostos de
cromio (Ill) (Kalbus,1991).

Os sais de cromio (VI) séo, em geral, soluveis no pH biologico, possuindo
uma facil penetracao. Por outro lado, os sais de crédmio (Ill) sdo pouco soluveis,
dificultando sua passagem para o interior da célula. Esses compostos sao
irritantes e corrosivos, a as partes mais atingidas sao a pele e o sistema
respiratorio, podendo causar ulceragdes e até perfuragcdo do septo nasal. A
intoxicacao torna-se mais séria quando ha absorcado pelo trato intestinal (Bueno,
2003)

O crébmio também é tdxico para a vida aquatica, dependendo das espécies
atingidas, tempo de exposicdo e fatores ambientais como temperatura, pH,
oxigénio dissolvido e dureza. Acumula-se em muitas espécies aquaticas,
principalmente nos peixes. Os sintomas de toxidade visiveis causados as plantas
por niveis excessivos de cromio sdo: a diminuicdo de crescimento, atrofia no
desenvolvimento radicular, enrolamento e descoloragéo das folhas e em algumas
culturas, folhas com manchas vermelho-amarronzadas contendo areas de
necrose. Caso descartes de cromio sejam langados para o solo e agua, 0 mesmo
serd absorvido pelas plantas, fazendo com que tese metal seja introduzido na
cadeia alimentar(Bueno, 2003).

O cobre é um micro-nutriente essencial aos organismos, mas em alta

concentracdo € téxico para organismos aquaticos. Trabalhos recentes tém



avaliado o papel da transferéncia trofica como via de acumulagéo e toxicidade dos
metais, de um modo geral, em animais marinhos (Lima, 2007).

Existem algumas fontes de cobre para o meio ambiente como corrosdo de
tubulacées de latdo, residuos agricolas, fontes industriais, entre outros. No homem
a ingestdo de doses extremamente altas pode acarretar irritacdo e corrosdo da
mucosa, danos capilares generalizados, problemas hepaticos e renais. A
intoxicacao por cobre é muito rara (Cetesb, 2007).

A intoxicagdo por zinco também €& muito rara, pois 0 mesmo precisa ser
ingerido em concentracbes muito altas. Suas fontes podem ser a incineracao de
produtos, producbes de ferro e ago, processos naturais, consumo de alimentos
acidos ou bebidas acondicionadas em latas com revestimento de zinco
(galvanizadas), efluentes, entre outros (Cetesb, 2007).

No Instituto de Quimica estes metais pesados sao precipitados na forma de
hidréxidos. O material é filtrado e colocado em estufa. Apés a secagem é
embalado, rotulado e encaminhado para a Comissdo de Seguranca e Etica
Ambiental do Instituto de Quimica (Comissdo de Seguranca e Etica Ambiental,
2007).

Para facilitar o tratamento dos residuos deste experimento, seria
interessante ter como descarte trés recipientes contendo um funil com papel de
filtro. Um para zinco, cobre e outro para o crébmio. Assim o sélido ja estaria
separado da solugéo, facilitando os préximos passos para o tratamento adequado
destes residuos.
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4.5 Experimento: Cinética Quimica

4.5.1 Conceitos Abordados

A cinética quimica nos oferece ferramentas para estudar as velocidades
das reacgdes quimicas em nivel macroscopico e atdmico. Neste ultimo, a cinética
quimica permite a compreensao da natureza e dos mecanismos das reagdes. Em
nivel macroscopico, as informagbes permitem a modelagem de sistemas
complexos, como o corpo humano e a atmosfera, e o entendimento da natureza.
O desenvolvimento de catalisadores, substancias que aceleram as reacdes
quimicas, é um estudo muito importante para a industria quimica, na solugcédo de
muitos problemas e no desenvolvimento de novos combustiveis, remédios, tintas,

resinas, e em todos os processos quimicos e biologicos (Atkins, 2006).



Cinética das reac¢des quimicas € um assunto interessante e importante na
ementa curricular de um curso de quimica. Os objetivos experimentais associados
a este assunto remetem a interpretacées, hipoteses e previsdes que auxiliam o
aluno no processo ensino-aprendizagem, objetivos estes, didaticos importantes
para alunos ingressantes (Papageorgiou, 1994).

Experimentos que abordam a questdo cinética podem ser simples, mas
capazes de ilustrar conceitos e fatores basicos necessarios neste curso (Cooper,
1998).

O experimento trabalhado é conhecido por reagao relogio (clock reaction)
aplicado em cursos introdutérios. Ele preza a observagdo e a formulagdo de
hipéteses, contemplando a cinética, numero de oxidacdo, oxidacdo e reducao
(Hanson, 1981).

4.5.2 Roteiro Experimental Proposto

A- Como funciona o sistema quimico

A-1. Pegue cinco tubos de ensaio bem lavados, inclusive com agua
destilada. Adicione a cada um deles, separadamente, 5 gotas das solugdes: iodeto
de potassio, cloreto de potassio, persulfato de sédio, tiosulfato de so6dio e iodo.
Observe e anote a cor de cada solugcdo. A cada um delas adicione uma gota de
solucao de amido e anote as mudancas.

A-2. Combine duas a duas as solugbes anteriores, cerca de 5 gotas de

cada solugao e uma gota de solugao de amido. Anote os resultados

A-3. Em tubos de ensaio coloque, separadamente; (a) 10 gotas de solucéo
de iodeto de potassio (b) 10 gotas de iodeto de potassio mais 2 gotas de tiosulfato
de sodio (c) 10 gotas de cloreto de potédssio. Adicione a cada um 5 gotas de
solucdo de amido. Agora adicione 10 gotas de solugcado de persulfato de sédio a
cada um deles. Anote os resultados.



Qual é o papel do tiossulfato de sdédio nesse fenbmeno? Verifique seu
efeito, colocando 10 gotas deste reagente no tubo (a) contendo o iodeto de
potassio e persulfato. Neste ponto tente fazer um resumo de quais sdo os papéis
de cada substancia. Mostre seus resultados ao professor com suas observacoes e
com suas hipoteses ou conclusoes.

B- Como se faz o estudo do tempo de uma reacao

O estudo cinético de uma reacao se faz pela determinacao da concentracao
de uma determinada substancia da reagdo quimica (reagentes ou produtos) em
funcdo do tempo. Nesse sentido, a cinética quimica € uma das areas que mais
dispde de recursos. No caso especifico do sistema quimico estudado nesse
experimento, o aparecimento ou desaparecimento de uma caracteristica do
sistema sera usado como ferramenta para se fazer o estudo cinético.

Prepare duas solugdes, medindo os volumes cuidadosamente e ndao se

esquecendo de lavar com 4gua destilada os frascos a cada experimento.

Solucao 1- Coloque em um tubo de ensaio 2 mL de iodeto de potéssio, 1
mL de tiossulfato de s6dio e 5 gotas de solugéo de amido.

Solucao 2- No outro tubo de ensaio coloque 2 mL da solucao de persulfato
de sadio.

Verifiqgue e anote o valor da temperatura ambiente. Adicione a solugéo 2 a
solugéo 1 e depois retorne o conteudo ao tubo que continha a solugéo 2, enquanto
marca o tempo a partir do momento da mistura. Fiqgue com um olho no relégio e
outro no frasco. Quando algo repentino acontecer, anote o tempo transcorrido.

Repita o experimento e compartilhe os dados com os outros colegas da mesma

bancada. O tempo médio neste caso € mais confiavel do que um unico tempo.



Observagao: A cada experimento os tubos de ensaio devem ser lavados
com agua da torneira e depois com agua destilada. Escorra bem os tubos para

evitar diluicbes das solucoes.

C - Efeito da concentragao

A chamada “lei da acdo das massas” sugere que a velocidade de uma
reagdo quimica varia com a concentracdo dos reagentes. Para a situacao
experimental do procedimento B, imagine o que pode ocorrer se for diminuida pela
metade a concentracdo de iodeto, ou de persulfato, ou de tiossulfato. Agora teste

essas hipobteses.

Atencao: So se pode alterar uma concentragao por vez.

- Se, por exemplo, for colocado 1 mL de solugédo de iodeto (ao invés de 2
mL), ndo altere as outras concentragdes. Isto se faz, mantendo-se o volume total
da solugao final (1 + 2) igual ao do item B. Isso poderia ser feito adicionando-se 1
mL de agua a solugédo 1, em substituicdo a 1 mL de um dos reagentes, antes de
mistura-la a solugéo 2. Entretanto, a troca de uma solugéo por agua faz diminuir a
concentracao total de ions na solucao final e como este fator é importante, usa-se,
nesse caso, 1 mL de uma solugao de cloreto de potassio de concentragéo igual a
do iodeto, ja que o cloreto ndo interfere na reacao sob estudo.

- Como a solucdo de tiossulfato € muito diluida, basta substituir o seu
volume retirado, por agua.

- Para o persulfato deve-se substituir o volume retirado por igual volume de
solucédo de sulfato de sédio.

Nesse procedimento, ndo se tratam de substituicbes completas dos
reagentes, mas sim da manutengdo de volumes, de modo a manter a chamada
“forca ibnica” constante enquanto sdo diminuidas as concentragées da substancia
de interesse. N&ao é necesséario que cada grupo estude todas as mudangas de

concentracdo, combine com seus colegas de bancada, cada grupo estuda uma



condicdo diferente e depois, trocam-se os dados. E importante que cada grupo
repita 0 seu experimento duas vezes, pelo menos. Lembre-se que esta sendo

feito um estudo cientifico de um evento e é necessario ter confianga nos

resultados.

D- Efeito da temperatura

Sabe-se que a temperatura tem influéncia na velocidade de uma reacgao.
Para verificar como isto funciona, divida essa tarefa com seus companheiros de
bancada. Utilize béqueres com agua quente ou banho de agua e gelo, controle a
temperatura da reacdo. Anote o tempo de reacdo e a respectiva temperatura.
Utilize as condicbes experimentais do item B. Compartilhe os dados com seus
colegas. Observe que as temperaturas dos reagentes devem ser iguais, portanto
pense na estratégia de trabalho para garantir esta condicao.

Resultados e Discussao: Discuta os resultados da parte A, justificando
suas observacoes a partir dos dados experimentais. Discuta os resultados obtidos
no item B, em fungdo das observagbes anteriores. Mostre claramente seu
raciocinio, mostre os dados obtidos de maneira clara objetiva. Discuta o efeito da
concentracdo de cada um dos reagentes na velocidade da reacgdo, construa
tabelas com os dados e mostre seu raciocinio com base nos numeros obtidos.
Discuta quantitativamente o efeito da temperatura na velocidade da reacgao.
Construa os seguintes gréaficos: tempo versus temperatura em °C, inverso do
tempo versus temperatura em °C e In (tempo) versus o inverso da temperatura em

K. Comente os resultados.

4.5.3 Mudancas Experimentais Efetuadas

Este experimento permite estudar aspectos cinéticos quantitativos que
envolvem reacdes de oxidacdo e redugdo da reacdo entre iodeto e persulfato.

Para as analises e conclusdes a respeito do experimento, observam-se



inicialmente as combinagdes possiveis de solu¢des de iodeto de potassio (KI),
cloreto de potassio (KCI), persulfato de sodio (Na.S.Osg), tiossulfato de soédio
(Na2S203) e solugao de iodo (l2), em presenga de amido. Posteriormente estudam
a influéncia da concentracao e da temperatura na rapidez da reagao.

Na parte A do roteiro original utilizava-se um volume de 5 mL das solu¢des
citadas. Na nova proposta um volume de 10 gotas séo suficientes para a obtencao
dos mesmos resultados e conclusbes sobre o experimento. Na parte B do
experimento era utilizado um volume de 20 mL das solugdes para o estudo
cinético e o mesmo resultado foi obtido utilizando-se apenas 2 mL das solucdes.

Desta maneira, obteve-se uma reducdo dos residuos e gastos com
reagentes, cerca de oito vezes em relagcao ao roteiro que se aplica normalmente
para esse experimento.

Em relacdo a vidraria, a principal mudanca € a utilizacao de tubos de ensaio
no lugar de erlenmeyer. H4 que se acrescentar que o uso de tubos de didmetro de
2 cm, ao invés de se utilizar os tubos com 1 cm de didmetro, favorece a
homogeneizagdo das véarias misturas e a respectiva limpeza exige um volume

menor de 4gua na lavagem.

4.5.4 Resultados e Discussao

As propostas aqui sugeridas foram testadas com os alunos de Quimica
Geral Experimental (QG-107) no primeiro semestre de 2007, e os resultados
obtidos foram os mesmos dos alunos observados nas aulas praticas nos dois
semestres anteriormente acompanhados.

Em relagdo ao roteiro original, portanto, as quantidades de reagentes foram
reduzidas para atender ao objetivo deste projeto. As redugdes dos volumes foram
da ordem de 8 vezes em relacédo ao roteiro inicial. Em um laboratério de ensino
esta reducao reflete imediatamente no gasto com reagentes e na reducao de
residuos ao término das aulas, ja que, ao longo do ano, cerca de quinhentas
vezes esse procedimento é repetido.
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5. Conclusao

Cerca de doze experimentos da disciplina de Quimica Geral Experimental
(QG-102) foram investigados, além do acompanhamento do trabalho de varias
turmas durante dois semestres, para se verificar possiveis modificacbes em
roteiros e atitudes, de modo a contribuir para a diminuicdo de custos e riscos
pessoais e ambientais e também na geracdo de menor quantidade de residuos.
Ao final desse trabalho o que se pode concluir é:

Foram possiveis modificagbes em cinco experimentos avaliados, sem

comprometer os objetivos pedagdgicos dos mesmos.

A estratégia preferida para a redugéo de residuos gerados foi a diminuigéo
na quantidade de reagentes utilizados nos experimentos. Os resultados mostram
que essa estratégia foi muito eficiente. Em alguns experimentos a redugédo de
reagentes, e consequentemente dos residuos, chegou a até 20 vezes em relagao
ao procedimento originalmente aplicado.



O desenvolvimento da placa de acrilico com os mini tubos de ensaio
possibilitou a realizacdo das reagdes em micro escala. Quando usa-se esse
dispositivo, ha economia de reagentes e diminuigéo de residuos, associando-se a
uma drastica reducdo de detergente, agua comum e também agua destilada.
Como exemplo, na lavagem de seis tubos de ensaio, lavados dois a dois, um
aluno gasta cerca de 1300 mL de 4gua. Para a lavagem de seis mini tubos foram
gastos 400 mL, tomando-se 0 mesmo procedimento: a lavagem foi feita na pia do
laboratorio e a torneira fechada ao limpar os tubos com o sepilho e detergente.
Ressalte-se que o fechamento da torneira ndo é um procedimento rotineiramente
aplicado pelos alunos ou salientado pelo professor. O uso dos mini tubos e um
procedimento de lavagem realizado de uma sé vez, em batelada, podem significar
reducdes de até dez vezes no consumo de agua e detergente. E para se pensar!

A protecdo de silicone adaptada a termémetros de liquidos mostrou-se
adequada e pode ser eficiente na diminuicdo de quebras desses dispositivos.
Embora avaliada, ela nédo foi efetivamente utilizada para avaliagcdo de sua

eficiéncia.

Os experimentos em escala reduzida, utilizando materiais alternativos e
quantidades menores de reagentes, embora ndo tenham sido adequadamente
investigados do ponto de vista cientifico, despertaram a curiosidade dos alunos
quanto ao seu propédsito. Através de opinides coletadas junto aos alunos,
percebeu-se que a redugdo de escala prende mais a atengédo do aluno, ja que o
procedimento envolve muitas operacdes mais “delicadas”.

A reducéo de escala mostrou-se muito eficiente, também, na redugéo do
tempo de execugdao dos experimentos. Muitas vezes, a redugdao ocorre em
procedimentos com medidas por gotas. Como é preciso contar essas gotas, o
procedimento fica facilitado. Num unico experimento, s6 para citar como exemplo,
a adi¢ao de 1 mL (cerca de 20 gotas) pode ser reduzida, em varios momentos a 1

gota. A redugéo do tempo de execucdo da parte experimental possibilita o uso de



maior tempo no tratamento dos dados, resolugdo de possiveis duvidas na
confecgdo do relatério e uma maior reflexdo sobre os dados e informacdes

experimentais.

Verificou-se que lembretes de ultima hora, feitos no momento anterior ao
trabalho experimental, ndo sdo anotados por muitos alunos, o que pode acarretar
em erros e discrepancias em relacao ao procedimento pretendido.

Uma indicacdo de descarte dos residuos também se faz necessario em
cada roteiro, pois a maioria dos alunos ndo tem nocao do que é feito com os
residuos gerados em uma aula de laboratorio. Diante destes fatos, percebe-se a

importancia do roteiro experimental.

O professor deve deixar bem claro, no seu contato diario com seu aluno,
qual é o papel e o objetivo dessas disciplinas na formacao do estudante, j4 que
esse € recém ingresso e nao percebe claramente isso.(Impressdes colhidas no

contato com os alunos, mas que nao foram objetos desse trabalho).

A Quimica Verde propbée doze topicos a serem seguidos para que 0O
desenvolvimento da quimica esteja de acordo com um desenvolvimento
sustentavel. As modificagbes propostas neste trabalho contemplam sete itens,
sendo eles: Prevencéo na producdo de residuos (ndo gerar residuos é melhor do
que trata-los), Preocupagao com o rendimento (incorporagao de todos os materiais
de partida no produto final), Sintese de produtos menos perigosos, Utilizacdo de
solventes e condicbes de reacdes seguras, Busca pela eficiéncia de energia,
Andlise em tempo real para a prevencdo da poluicdo e minimizacdo do risco
potencial de acidentes.

Gerais

A disciplina QG-102, e suas correlatas, ministrada no Instituto de Quimica

atende anualmente cerca de mil alunos. E importante que esses alunos tenham



contato com procedimentos experimentais que se preocupam com a quantidade
de reagentes utilizados, pois isso acarreta em custos elevados para a
Universidade e colabora para um ambiente menos ou mais insalubre. Além disso,
a utilizacdo de grandes quantidades de reagentes produz um volume grande de
residuos ao final dos experimentos, que precisam ser tratados ou armazenados de
acordo com a legislacao vigente. Mais facil e barato do que tratar residuos é nao
gera-los, como propde a quimica verde. (Lenard0,2003)

Os alunos se orientam pelos roteiros experimentais que possuem um
formato e uma seqiiéncia e, muitas vezes, abordam mais do que um conceito
quimico. Cabe ao professor direcionar o aprendizado para atingir o objetivo do
experimento. Assim, a preocupagdo com O manuseio dos materiais e
equipamentos, com a quantidade de reagente utilizada, com a quantidade de
residuo produzido, com a qualidade da aprendizagem, é muito importante, visto
que os alunos estao atentos e aprendendo tudo que lhes for passado. (Collins)

O roteiro experimental deve ser claro no que se espera do aluno e bem
escrito, ja que este é o registro da aula que o aluno seguira. Isso, no entanto, nao
quer dizer que o mesmo deva ser um livro de receitas, muito pelo contrario, ele
deve estimular a criatividade do aluno e deve, na medida do possivel, remeté-lo a
literatura mais especifica que se encontra disponivel. Ha uma certa crenca de que
a utilizacdo de roteiros experimentais detalhados para alunos ingressantes é
garantia de sucesso na realizagao dos experimentos (Monteyne, 2004), mas o que
pudemos verificar € que isso nao € sempre verdadeiro, ja que em um laboratorio
de ensino muitas sdo as variaveis “independentes”.

Um roteiro experimental € um documento muito importante, pois é nele que
o aluno deve se orientar para executar seu trabalho experimental. No entanto, o
desejavel é que informacdes adicionais sejam exigidas desse aluno na execucao
de sua tarefa. Para isso ele deve ser estimulado a ir & literatura freqlientemente.

Ha que se lembrar que, com o intuito de integrar o trabalho dos professores,
técnicos e funcionarios do Instituto, a Comissdo de Seguranca e Etica Ambiental
do Instituto de Quimica ministra um curso de “Gerenciamento de Residuos

Quimicos”, visando a reciclagem e a atualizagdo das informacdes necessarias



para o adequado tratamento dos residuos gerados (Comissdo de Seguranca,
2006).

As propostas, aqui sugeridas, nos remete a reforcar o papel do educador,
no caso o professor da disciplina, nas modificacdes e alteracbes na maneira de
trabalhar e como elas podem contribuir com os ideais de toda instituicdo de
ensino, privada ou publica, para a manutencdo ou melhora da qualidade de
ensino, associada a reducdo de custos financeiros e operacionais dentro da
prépria instituicdo. Dessa forma, vemos a necessidade da adequagdo dos
experimentos de acordo com os resultados desse trabalho, em relagdo aos
interesses das disciplinas experimentais introdutérias, entendendo que essa deve
ser uma preocupacado de todos os envolvidos. Essa mudanca de atitude pode
levar a formacado de um futuro profissional muito mais atento ao seu papel na
sociedade e um melhor desempenho de suas atividades.

Esse tipo de intervencéo feita nos roteiros experimentais aplicados aos
alunos da disciplina estudada pode ser feita em qualquer roteiro experimental de
qualquer disciplina, desde que estas alteragbes nao modifiquem os objetivos
pedagodgicos do experimento e estejam de acordo com as necessidades dos
envolvidos na pratica experimental (laboratério de ensino). Essas modificagcées
devem levar em conta, também, a disposi¢ao e/ou possibilidade de tratamento dos
residuos produzidos, os recursos da instituicdo e a possibilidade de adequacgao de
materiais para alcancar os objetivos desejados, que no caso deste trabalho, é a
reducdo de residuos e custos.

Muitas disciplinas semelhantes a essa sdo desenvolvidas no pais. O que
esperamos, é que esta proposta possa ser aplicada e aproveitada no 1Q e servir
de estimulo para outras instituicdes. Somente assim, entendemos o papel desse
trabalho.

Os beneficios a serem atingidos com a adogcdo de procedimentos
semelhantes aos aqui sugeridos, atendem muitos setores, inclusive o corpo
discente que inicia seu contato com um ambiente académico com ideais muito
proximos aos interesses de grandes, médias ou pequenas empresas onde

futuramente muitos deles trabalharéo.
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Apéndice 1

Sugestao de Equipamentos Alternativos Visando a Reducao de Custos

1. Criacao de um equipamento alternativo: Ferro elétrico como chapa de

aquecimento?

Muitos roteiros experimentais exigem, em alguma etapa, a utilizacdo de
aquecimento. Alguns deles sem necessidade de agitacdo magnética, como é o
caso de experimentos de Quimica Geral Experimental (QG-102), que foram
objetos de observagdo e mudancgas nesse trabalho.

O experimento de oxidacao e redugdo entre ions e metais, por exemplo,
apresenta algumas reactes lentas a temperatura ambiente e que necessitam de
aquecimento em torno de 60 °C. O roteiro sugere o aquecimento, em banho-
maria, para acelerar esse processo. O experimento de preparagdo do tris-oxalato
de ferro lll de potassio tri-hidratado, também faz uso de aquecimento na sintese e
também na purificagdo do composto por recristalizagao.

Raros sao os aquecimentos efetuados no laboratério de quimica geral, que
fazem uso de gas. Nos laboratérios de pesquisa, entdo, esse procedimento esta,
praticamente, abolido no 1Q.

Tendo em vista o custo relativamente elevado de uma chapa de
aquecimento, podendo chegar a até trés mil reais dependendo do modelo,
estudou-se a possibilidade da utilizagdo de um ferro elétrico doméstico
convencional, para substituir a chapa de aquecimento.

Construiu-se n a marcenaria do Instituto de Quimica da UNICAMP, um
suporte de madeira para um ferro elétrico, que permite seu uso como chapa de
aquecimento. As figuras 5 e mostram fotografias do conjunto, ferro elétrico e

suporte.



Figura 5: Ferro Elétrico adaptado como Chapa de Aquecimento.

Figura 6: Ferro elétrico adaptado como chapa de aquecimento visto de cima.

O desempenho deste dispositivo, quanto ao aquecimento foi realizado
aquecendo-se 200 mL de agua em um béquer de 400 mL, comparando-o ao de
uma chapa de aquecimento convencional (900 W e 230 V, Black&Decker) e os
resultados indicam que este dispositivo pode substituir a chapa, para aquecimento
de solugdes até a temperatura de 90 °C.



As chapas de aquecimento possuem selegdes de temperaturas que variam
entre 100 e 350 °C. A selecdo de temperatura na chapa de aquecimento
convencional ndo corresponde a medida real de temperatura de solugdes nela
aquecida. Para que a &gua, por exemplo, entre em ebulicdo, a temperatura
selecionada precisa ser superior a 300 °C. Se o volume de agua for bem elevado,
algo como 1 litro, algumas chapas de menor poténcia, como a aqui usada como
comparagao, ndo conseguem, inclusive, levar a 4gua a ebulicao.

Como se vé, o leque de informagdes é muito elevado quando se deseja
efetuar algum aquecimento. Dessa forma, estudos comparativos podem ser
realizados de muitas formas diferentes, dependendo do que se deseja saber. Aqui
adotamos comparar o ferro com uma chapa das mais simples e de baixa poténcia,
também a de menor custo, ja que o objetivo era desenvolver um dispositivo de
preco acessivel.

Isso se justifica pelo fato de que o uso de aquecimento com gas tem sido
uma pratica em desuso em laboratorios de ensino em muitas instituicdes, devido
aos constantes vazamentos e principios de incéndio a que estdo sujeitos e os

acidentes pessoais.

Tabela 5: Temperatura maxima atingida pelo aquecimento da agua na

chapa de aquecimento convencional.

Temperatura selecionada na chapa | Temperatura atingida
de aquecimento /°C pela agua /°C

100 54,0

150 64,0

200 85,0

250 91,0

300 97,5

350 97,5




No ferro elétrico utilizado, as escalas de selecées de temperaturas sao
diferentes. Ali, ndo ha referéncias as temperaturas e a escala aparece como: 1, 2,
3, 14, algodao e linho, o que significa ir de uma temperatura mais baixa (1) até a
mais elevada (linho).

A tabela 6 mostra os valores maximos de temperatura alcangcados pela
agua para as diferentes sele¢des de temperatura.

Tabela 6: Temperatura maxima atingida pela agua aquecida no ferro
elétrico adaptado.

Temperatura Selecionada | Temperatura Atingida
no Ferro Elétrico /°C pela Agua /°C

1 74,0

2 73,0

3 72,0

La 82,0

Algodao 88,0

Linho 91,0

As figuras 7 e 8 mostram a variagdo da temperatura da agua em funcéo do
tempo de aquecimento, para as diversas selecbes de temperatura. As
temperaturas maximas nos diversos aquecimentos, para os dois dispositivos, se

mantém estaveis em + 3 °C por cerca de uma hora seguida.



Chapa de Aquecimento Convencional
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Figura 7: Curvas de aquecimento da agua, em temperaturas variadas

selecionadas na chapa de aquecimento convencional.
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Figura 8: Curvas de aquecimento da agua, em diferentes selecbes de
temperatura (&, algodao e linho) no ferro elétrico adaptado.

A grande vantagem da utilizacdo deste novo dispositivo esta no custo:
inferior ao de uma chapa de aquecimento convencional. Como dito anteriormente,
0 objetivo foi possibilitar que instituicbes de ensino que ndo disponibilizam de
capital suficiente para a aquisicdo de muitas chapas e que desejem eliminar o

aquecimento por gases, possam fazer uso de um substituto mais barato.



No mercado, a chapa convencional utilizada é vendida por cerca de R$
500,00 (preco avaliado no 2° semestre de 2005. Fonte: Merse), enquanto a nova
proposta utilizando um ferro elétrico teve um custo de 10% deste valor, R$ 50,00
(Preco avaliado no 2° semestre de 2005. Fonte: Lojas Americanas).

2. Protecao de Silicone para Termémetros

Outro dispositivo, objeto de observacao neste projeto, foi o termdébmetro de
dilatacdo térmica. Esse instrumento é muito empregado nos laboratorios,
principalmente no controle da temperatura de banhos no aquecimento de sistemas
reacionais, muito raramente para medidas diretas do sistema reacional.

Estes modelos de termbébmetros sdo frageis mecanicamente, pois sao
construidos com um vidro muito fino, principalmente o seu bulbo, para ter
resposta mais rdpida. O indice de quebra dos mesmos durante as aulas de
Quimica Geral ¢ alto. Para se ter uma idéia, no segundo semestre de 2006, foram
quebrados vinte e dois termdmetros no laboratdrio de ensino de Quimica Geral.

As consequéncias de quebras de termémetros de mercurio incluem: risco
de acidentes pessoais com cortes, exposi¢cao ao vapor de mercurio derramado e
nao recolhido, contaminagdo ambiental e laboratorial (Foster, 2005), ja que o
mercurio espalhado pode depositar-se em frestas, ralos, ranhuras, canaletas,
superficies porosas, constituindo-se um foco permanente de poluicao (Carreira,
2004). Além desses problemas, a reposicao destes termémetros gera um custo
adicional para a instituicdo, na medida em que sua reposigao requer investimentos
continuos e urgentes.

Em vista desses fatos, e devido ao alto custo de termbmetros digitais,
desenvolveu-se uma estratégia que permite diminuir a quebra de termémetros de
mercurio e alcool. Essa protegcao foi confeccionada com um pequeno tubo de
mangueira de silicone com diametro interno similar ao diametro do termémetro. O
termémetro foi introduzido nesse pequeno tubo, como mostra a figura 9, e trés

pequenas janelas foram abertas no sentido longitudinal do tubo, de modo a



permitir um melhor contato térmico do bulbo do termémetro com o meio ande se

quer medir a temperatura.

Figura 9: Protecao de silicone para termémetros.

A protecdo se mostrou altamente eficiente no controle de quebras,
entretanto a eficiéncia de medida de temperatura também foi verificada. Para tal,
seguiu-se a temperatura no aquecimento de 200 mL de &gua em um béquer,
utilizando-se uma chapa de aquecimento (Fisatom, modelo 503, 1000 W) numa
temperatura selecionada em 300 °C. A figura 10 mostra o arranjo experimental
utilizado.

Figura 10: Aquecimento da agua para medidas de temperaturas utilizando

um termdmetro sem protecao e outro com protecao de silicone.



Nesse procedimento foram utilizados dois term6metros (Mercurio,
Sensibilidade 1°C), um deles sem a protecao e o outro com a devida protecédo. Ha
que se ressaltar que, antes desse experimento, os dois termdémetros foram
testados em um aquecimento semelhante, porém sem protecéo, e os resultados
mostraram respostas idénticas.

Tabela 7: Medidas de temperaturas da agua utilizando termémetros com e
sem protecao.

Temperatura, Temperatura,
Tempo / min|sem protecao / °C |com protecao / °C
0 26,0 26,0
3 38,0 38,0
6 55,0 55,0
9 70,0 69,0
12 84,0 83,0
15 90,0 89,0
18 95,0 94,0
21 96,5 96,0
24 96,5 96,5
27 96,5 96,5
30 96,5 96,5

Pequenas e insignificantes diferencas de temperatura ocorrem entre 70 e
95 °C, sendo que a protecdo retarda o equilibrio térmico banho-termdémetro.
Considerando a sensibilidade dos termémetros utilizados (1°C), o os propésitos da
protecdo utilizada, essas diferencas ndo seriam significativas.

Entretanto o uso dessa protecdo deve ser explicado aos alunos, para que
nao pensem que todos os termdémetros possuem tal prote¢éo, e nos casos onde
ela ndo € usada os cuidados devem ser redobrados. Pode parecer exagerado
esse comentario, no entanto o conhecimento dos alunos ingressantes, em relacéao
a termémetros é tdo pequeno que, muito frequentemente, véem-se alunos

agitando termdmetros comuns como se fossem termdmetros clinicos.



Uma proposta interessante, como tem sido feito ultimamente nos roteiros de
QG-102, seria colocar em negrito, no roteiro experimental, uma questdo sobre
esta protecao de silicone, para que os alunos pensem no motivo de seu uso.

E importante ter conhecimento da reatividade da borracha de silicone com
potenciais sistemas quimicos onde essa protecdo podera estar sendo usada.
Mangueiras de silicone sao resistentes a temperaturas de até 300 °C, sao estaveis
a até - 60°C, possui boa resisténcia quimica a acidos, bases, é anti-aderente,
possui baixa deformacdo permanente e alta resisténcia mecanica (TRVWeb,
2007).

Alguns fatores devem ser levados em conta quando se opta pela eliminagao
dos termbémetros de mercurio dos laboratérios de ensino: custo, seguranca,
temperatura maxima medida, precisdo, tempo de resposta, inércia quimica a
ambientes reacionais e facilidade de utilizagcao pelos estudantes (Everett, 1997).

A reposicao dos termémetros de mercurio quebrados ou danificados nos
laboratérios de ensino pode ser feita substituindo-se por termémetros de alcool ou
termdémetros digitais. Utilizando-se termémetros de alcool elimina-se o problema
da insalubridade do mercurio, mas mantém-se os outros fatores, com certo
prejuizo na exatiddao. O termémetro digital, mesmo sendo um equipamento mais
caro, possibilitaria aos alunos o contato com um equipamento de facil manuseio e
leitura, com sensibilidade adequada e menos perturbacéo térmica do sistema sob
medida (Nezlin, 2001). No entanto, esses termdmetros sdo mais caros, podem
sofrer ataques quimicos com mais facilidade (sdo encapsulados em metal) e com
certa freqUéncia necessitam calibracédo (Everett, 1997). Seu sistema de medida se
baseia em principios que podem ser explorados em eletroquimica, ao contrario
dos termémetros de liquidos que podem ser explorados em outras areas da

termodinamica, quando conveniente (Atkinson, 1998).
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Apéndice 2

Roteiros Experimentais Apresentados aos Alunos Observados
Durante o 22 Semestre de 2005 e 12 Semestre de 2006.

1. Experimento: Medidas de pH e Solucao-Tampao.

Introducéo:
Uma maneira pratica de se expressar a quantidade de ions hidrogénio em
solugao é em termos de pH. Qual é a definicao de pH?
A agua é fracamente ionizada de acordo com o equilibrio:
H:0 () = HzO"(aq) + OH'(ag)

ou simplesmente HOp = Hag + OH'(aq (1)
A este equilibrio associa-se uma constante conhecida por Ky:

K, =[H"]x[OH] (2)
Como toda constante de equilibrio, Kw depende da temperatura.
Busque na literatura o valor de K, a 25°C. Ky tem unidade?
Quais as concentragdes de H* e OH" da agua nesta temperatura? Qual o

pH da agua nesta temperatura? E o valor de pOH?

Considera-se uma solugao acida se [H'] > [OH] e pH < 7.

Uma solugéo alcalina tem pH > 7, pois [H] < [OH].

O que dizer de uma solucao neutra com relacdo as concentragdes destes
ions e os valores de pH?

Valores de pH podem ser determinados de varias formas, usando
reagentes ou equipamentos. A precisdo das medidas é diferente e a escolha da
forma de determinagao do pH deve levar em conta os objetivos da medida.

Reagentes que indicam o valor do pH de uma solugdo sdo chamados
indicadores de pH. Alguns indicam apenas largas faixas de pH e por isso sdo

chamados de indicadores acido/base. Outros reagentes permitem diferenciar



faixas mais estreitas de pH sdo chamados de indicadores de pH. Estes reagentes
podem ser naturais ou sintéticos.

Indicadores naturais acido-base ou de pH muito comuns sdo as
antocianinas, que sado corantes naturais que conferem coloragdo de vermelho a
azul a diversos vegetais e mudam de cor com o pH. Algumas fontes sao: uva,
jabuticaba, acai, amora e repolho roxo. (Curiosidade: beterraba NAO contém
antocianina)

Estes indicadores podem ser usados diretamente na forma de solugdes
que mudam de cor quando misturadas com solucdes de diversos pHs. Neste caso,
sdo usadas solugbes indicadoras de pH. Outra opgdo é usar os indicadores
impregnados em suportes como papel e, neste caso, tiras de papel podem ter sua
cor modificada quando em contato com solugbes de diferentes pHs. Este € o
principio dos papéis indicadores de pH.

Outra forma de medir o pH € usando instrumentos eletrénicos cujo
principio de funcionamento € baseado numa cela eletroquimica. Eletrodos de vidro
combinado, associados a um potencibmetro formam o que comumente se
conhece por pHmetros, que sdo equipamentos comerciais que servem para
medidas de pH.

Neste experimento, todas estas formas de medidas de pH serdo testadas.

Parte 1: Medidas de pH

A — Obtencéao de solucao de antocianinas.

Num béquer de 250 mL Coloque cerca de 100 g de uma mistura de agua
com cascas de uva (ou outra fonte de antocianina disponivel) na proporcéo 3:1 e
aqueca até no maximo 60 °C por cerca de 15 minutos. Deixe esfriar e filtre. A
solucdo obtida € um extrato de antocianina que, embora ainda contenha outros
compostos, funciona adequadamente como indicador de pH. Deixe o papel de

filtro utilizado secar e reserve para outros testes.



B - Determinacgao de valores de pH utilizando indicadores em solugao

Numere 9 tubos de ensaio de 3 a 11 e adicione a cada um deles,
individualmente, 5 mL das respectivas solugbes de valores de pH
correspondentes. A seguir, adicione 3 gotas da solucdo de indicador. Este
procedimento deve ser feito com os indicadores A, B, C e a solugao de
antocianina. Organize os resultados obtidos em uma tabela.

Reserve a escala de cores obtida com o extrato de antocianinas para ser

usada na continuagdo do experimento.

C - Determinacao de valores de pH utilizando papel indicador

Recorte em quadrados de 1 cm o papel de filtro utilizado na filtracao do
extrato de antocianina.

Utilizando uma pinga, coloque pedacos dos papéis indicadores
disponiveis e do papel da filtracdo das antocianinas sobre um vidro de reldgio
grande. Goteje cada solugcado de pH conhecido num pedacgo do papel indicador e

observe sua coloragédo. Organize os resultados obtidos em uma tabela.

D - Determinacao de valores de pH utilizando um instrumento:

Verifique o funcionamento de um pHmetro que € um instrumento que
precisa ser calibrado antes de ser usado. Acompanhe a calibracdo que sera
demonstrada no laboratério. Para isto sdo usadas solugdes tampao de pH com
conhecido.

Em béqueres de 50 mL, adicione cerca de 20 mL das solugdes
disponiveis no laboratério e realize a medida de pH no pHmetro que ja tera sido
calibrado pelo pessoal técnico. Lembre-se que o usuério sé deve usar o pHmetro

calibrado e isso deve ser feito freqientemente.



E — Comparacéo de medidas de pH

Determine o pH das solugbes testadas no item D usando os indicadores
testados anteriormente. Compare os resultados e discuta.

Parte 2: Avaliacao da capacidade tamponante de solugdes-tampao.
O que é solucao tampao?

No tampao acetato / 4cido acético, ha os seguintes equilibrios em meio

aquoso:
HsCOOH = H* + CH,COO (1)

HO = H"+OH (2)

Se a este tampao for adicionada uma pequena quantidade de acido, o
que ocorre com o sistema representado pelas equacées acima? De modo
semelhante, se uma pequena quantidade de ions OH" (base) for adicionada, o
que ocorre? Nestes casos, os valores de pH sofrem mudancas significativas
ou nao? O valor do pH desta solugdo tampao & dado, simplificadamente, pela
equacao de Henderson-Hasselbach, onde C representa a concentracado analitica,
dada em mol/L:

pH=pK, +log 2= @)
acido

A equacdo 3 indica que é possivel preparar tampdes com diferentes
valores de pH pela adequada escolha do &cido e seu sal e pelos respectivos
valores de suas concentracdes. Aumentado a concentracao do sal em relacao
a do acido no tampao, o que ocorre com o valor de pH?

Raciocinio analogo pode ser feito quando se prepara um tampao para pH
> 7, em geral, obtido com uma base e seu respectivo sal. A equagéao torna-se:

pOH =pK, +log Co (4)

base




Tampbes sado muito importantes para 0s organismos vivos, pois, por
exemplo, controlam o pH de fluidos celulares. Qual é o principal tampao
intracelular nos seres humanos? E qual o principal tampéao extracelular no sangue
e no fluido intersticial dos vertebrados? Qual é o seu valor? Além disso, solucdes
tampao sao também fundamentais para inUmeros processos quimicos.

A resisténcia de uma solugao tampao a manter seu pH apés a adicao de

acidos ou bases nao € infinita, tem limites que sdo dados pela capacidade

tamponante.
Experimental:

Prepare 250 mL da solugdo indicada, a partir da mistura e/ou diluicao
adequada de solugdes disponiveis na aula.

Titule uma amostra de 50 mL desta solugédo, na presencga da mistura de
indicadores, utilizando uma solugdo de HCI 0,1 mol/L. A cada mudanca de cor
anote o volume adicionado de acido e, por comparagdo com a escala montada
com a bateria de solugbes com extrato de antocianina, determine o valor de pH.
Se a cor observada for menos intensa em comparagdo com a escala durante a
titulacdo, adicione mais algumas gotas do indicador. Repita o processo de

titulacdo com outra aliquota de tampao.

Resultados e Discussao

Faca tabelas com os resultados observados. Compartilhe os dados com
aqueles obtidos pelos outros grupos da bancada.

Num Unico grafico, trace as curvas de pH x volume de HCI gasto com os
dados de todas as titulagbes. Discuta os fatores que regulam a capacidade
tamponante destas solu¢des, buscando dados para fundamentar as hipoteses
formuladas.

Como os parametros pKp, concentragdes e relagbes de concentragcédo
influenciam a capacidade tamponante? Esta discussdo deve ser justificada com

dados experimentais.



A capacidade tamponante (B) indica a quantidade de acido forte ou base
forte que pode ser adicionada sem que haja mudanca de pH da solugdo tampéo.
O p é sempre positivo e pode calculado pela expressao de Van Slyke:

_AC, __AC, )
ApH ApH

§
onde AC, e ACp sdo, respectivamente, as quantidades (em mol por litro)
de acido forte ou base forte adicionados.

Calcule os valores da capacidade tamponante () em cada intervalo de
pH (ApH) nas diversas curvas obtidas. Os valores de volume de acido adicionado
devem ser convertidos para litro e deve-se considerar o volume final da solugcéao
em litros em cada valor de pH.

Tabela: Sugestao para as concentragdes (mol dm™®) dos diversos tampdes

para cada bancada.

(NHa) / (NHsY) (NHa) + (NH4") Bancada]|(NHs) / (NHs) (NHs) + (NH,") Bancada
1:1 0,10 1 1:1 0,36 4
1:1 0,20 1 1:1 0,18 4
1:10 0,20 1 1:10 0,18 4
10:1 0,20 1 10:1 0,18 4

(NH3) / (NHs*) (NHa) + (NH4*) Bancada|(NHs) / (NHs*) (NHa) + (NH,*) Bancada
1:1 0,15 2 1:1 0,26 5
1:1 0,30 2 1:1 0,13 5
1:10 0,30 2 1:10 0,13 5
10:1 0,30 2 10:1 0,13 5

(NHs) / (NHs*) (NHs) + (NH4*) Bancada|(NHs) / (NHs*) (NHs) + (NH4*) Bancada
1:1 0,30 3 1:1 0,32 6
1:1 0,15 3 1:1 0,16 6
1:10 0,15 3 1:10 0,16 6
10:1 0,15 3 10:1 0,16 6




2. Experimento: Solubilidades Relativas de Compostos dos lons
Metalicos da Segunda Coluna da Tabela Periodica e o Teste de

Chama

Parte 1: Solubilidades Relativas de Compostos dos ions metalicos da

Segunda Coluna
Introducéo:

Os elementos da segunda coluna da tabela periédica possuem somente
dois estados comuns de oxidacdo: Quais sao eles? A quimica desses elementos
€ tdo semelhante, como era de se esperar, que é dificil separa-los. Muitos dos
seus compostos sdo pouco soluveis, mas € possivel, pela escolha do anion
apropriado, encontrar diferencas na solubilidade, permitindo separar os cations
desses metais.

Nesta experiéncia, vocé estudard o efeito da adicdo de reagentes que
contém anions selecionados, a solugdes que contém os cations dos metais da
segunda coluna. Procure na tabela periédica os homes e simbolos destes
elementos. Depois de um estudo sistemético das solubilidades relativas de seus
carbonatos, cromatos, sulfatos, oxalatos e hidréxidos, devera ser possivel realizar
a analise qualitativa de uma solugcdo desconhecida contendo um ou mais desses
cations.

Ha uma seqUéncia sistematica para identificar todos os cations que
podem ser encontrados em solucdo aquosa. Neste esquema, normalmente
conhecido como marcha analitica, os testes para os cations do segundo grupo sao
aplicados depois que todos os outros cations, exceto os de metais alcalinos, foram
precipitados e separados.

Procedimento:

Solubilidades de alguns sais dos metais alcalinos terrosos



Organize uma tabela na qual possa anotar os resultados obtidos quando
cada solucao que contém um cation da segunda coluna (sdo quatro no total) é
testada com cada uma das solugdes dos reagentes abaixo:

Solucbes dos reagentes (Procure as respectivas formulas para as
substancias e os anions) para estudo das solubilidades relativas:

Reagente Anion de interesse
Carbonato de aménio Carbonato
Cromato de potassio Cromato

Oxalato de aménio Oxalato

Sulfato de aménio Sulfato

Hidréxido de am®onio Hidrdxido

Use tubos de ensaio limpos de 13 x 100 mm. Teste 1 mL (cerca de 20
gotas) de cada uma das solugdes dos nitratos metalicos com 1 mL de cada
reagente. Em cada caso, verifique a quantidade de sdlido formado, compare e
anote em sua tabela. Organize uma tabela de resultados e compare com aquela
esperada pela literatura, utilizando os respectivos valores de Kps. Veja se é

possivel identificar as solugdes usadas.

Identificacdo dos Cétions da Solugdo Desconhecida

Vocé receberda uma solugdo desconhecida contendo um ou mais cations
da segunda coluna. Anote seu numero. Estude cuidadosamente a tabela de dados
dos experimentos na etapa anterior e estabelegca um esquema para identificar os
possiveis cations presentes na mesma. Use as solucdes (A, B, etc.) fornecidas.

Parte 2: A cor da chama na presenca de atomos metalicos

Obijetivo:



Relacionar a cor emitida por atomos de alguns metais quando submetidos
ao calor da chama com o espectro eletromagnético e os aspectos analiticos
destas emissoes.

Introducéo:

Quando certa quantidade de energia € fornecida a um determinado
atomo, elétrons da camada de valéncia absorvem esta energia passando para um
nivel de energia mais elevado, que chamamos de estado excitado. Quando estes
elétrons no estado excitado retornam ao estado fundamental, emitem uma
quantidade de energia igual a absorvida, na forma de radiagéo. A radiacdo emitida
€ caracteristica do elemento quimico e da mudanca do nivel eletrénico envolvida.
Qual é a relacao matematica entre a freqiéncia da radiacao emitida e a
diferenca de energia?

A radiacao emitida pode estar na regidao visivel ao ser humano. Qual a
faixa de comprimento de onda visivel ao olho humano? Nestes casos, a cor
da radiacdo emitida pode ser usada para identificar a espécie emissora, como
sera feito neste experimento.

A temperatura da chama do bico de Bunsen (atinge até 1500 °C,
utilizando GLP) € suficiente para vaporizar sais volateis tais como cloretos de
sodio, potassio, calcio, bario e estréncio. Na chama, os atomos, provenientes da
reducdo dos cations que passam para os estados excitados através de colisdes
nao elasticas, ao retornarem ao estado fundamental emitem luz visivel com
intensidade apropriada para observacao a olho nu. Quando se quer uma analise
de uma amostra com varios elementos, usa-se um espectrografo com deteccao
sensivel a regides ultravioleta, visivel ou infravermelho. A técnica de Absorgéo
Atbmica € normalmente usada para analises quantitativas envolvendo a
introdugdo continua de uma solugédo contendo sais de metais numa chama,
usando um nebulizador. Uma lampada produz um feixe de luz que atravessa a
chama com um comprimento de onda caracteristico do atomo. A quantidade de

atomos na chama é determinada pela intensidade da absorcdo de luz. Esta



técnica € muito seletiva, sensivel, simples e relativamente barata, sendo muito

utilizada para analises de amostras industriais, clinicas, biolégicas e ambientais.

Procedimento:

Acenda o bico de Bunsen e regule a chama para combustdo completa. A
cor da chama deve ser ligeiramente violeta (mais quente ou mais fria?) na parte
externa da chama, azul na parte intermediaria e incolor na parte interna.

Limpe o fio de niquel-cromo. Aqueca-o ao rubro na chama, mergulhe-o na
solugdo de HCI concentrado e volte a chama. Repita varias vezes este
procedimento até que ndo se observe nenhuma coloragdo na chama, o que indica
que o fio esta limpo. Troque a solugdo de HCI quando se observar contaminacao
indicada pelo amarelamento da solugéo.

Coloque alguns poucos cristais dos sais a serem testados em vidros de
relégio. Molhe o fio em HCI e junte um cristal do sal a ser testado. Em seguida,
leve a chama. Observe a cor. Repita este procedimento para cada sal. Se a cor do
sodio interferir, use um vidro de cobalto que absorve a cor emitida pelo sédio.

Anote seus resultados.
Identificacdo dos cations da uma amostra desconhecida
Repita o procedimento com a amostra sélida recebida para identificar o(s)

cation(s) presente(s), comparando a coloracao da chama com aquela dos testes

iniciais.

3. Experimento: Preparacdo de um Sal e Determinagdo de Agua
de Cristalizacao.

Procedimento



Adicione, a quente, cerca de 8,0 mL de uma solugédo de cloreto de ferro
(I1), na concentracdo 0,4 g/mL, a uma solucdo, também a quente, contendo 12
gramas de oxalato de potassio em 20 mL de agua. Deixe a mistura esfriar até a
temperatura ambiente e depois, com o auxilio de um banho de gelo, resfrie-a até
0°C e mantenha a temperatura até a cristalizacao do sal se completar. Decante a
agua mae para recristalizar o produto. Dissolva novamente o sé6lido em 20 mL de
agua quente e precipite o produto, resfriando novamente a 0°C. Filtre o sélido em
funil e lave com uma pequena quantidade de agua. Quente ou fria? Por qué?
Lave o soélido, ainda no funil, com duas porgdes de metanol gelado, para remover
0 excesso de agua. Triture todo o sélido até obter um sélido de granulagao mais
fina. (Simoni, 2002)

Determinagéo da porcentagem de agua

Lave adequadamente, use detergente e agua, dois vidros de reldgio,
coloque-os na estufa por cerca de 30 minutos, retire-os sem tocar diretamente
com os dedos e deixe-os esfriarem até a temperatura ambiente. Pese-os e
adicione a cada um deles aproximadamente metade do sélido anterior e pese
novamente. E preciso determinar estas massas com bastante precisao? Por
qué? Coloque os dois vidrinhos novamente na estufa por cerca de 90 minutos,
retire as amostras e deixe esfriar no dessecador, até a temperatura ambiente.
Pese os vidros com as amostras e determine a nova massa de solido apds a
eliminacdo da &gua de cristalizacdo. E preciso determinar esta massa com
bastante precisao? Por qué? Guarde o sélido obtido em um frasco de vidro,
envolto por papel aluminio, para evitar a exposigao a luz. (Simoni, 2002)

Resultados, calculos e discussao.

Vocé deve apresentar nos seus resultados a massa de sélido obtido e calcular a

porcentagem de agua neste solido. Como vocé ainda ndo conhece a férmula da



substancia, estes sdo os resultados possiveis até o momento. Apresente no
relatério as respostas para todas as questdes levantadas e no caso de utensilios

de laboratério, faca o desenho de cada um deles. (Simoni, 2002)

4. Experimento: Equilibrio Quimico

Obijetivo:
Neste experimento, varias reagdes serdo estudadas para verificar o

equilibrio quimico.

Parte 1: Equilibrio Cromato/Dicromato

Muitas vezes, reacbes em equilibrio podem ser estudadas quanto a
predominancia do(s) reagente(s) ou do(s) produto(s), observando-se mudancas de
cor ou aparecimento de um precipitado. Por exemplo, em solugdo aquosa, os ions
cromato CrO4% podem ser convertidos em fons dicromato Cr.O7% ou vice-versa,

variando o pH da solucéo, pois a extensdao em que esta reacao ocorre depende da

concentracao de ions Ht.
2 CI’O42_ +2H" = CI’2072_ + HQO

Adicionando ou removendo ions H*, o equilibrio se desloca para a direita
ou para a esquerda, respectivamente. Isto pode ser constatado através de
mudancgas de coloracdo. A equacao acima também permite explicar o efeito do pH

sobre o equilibrio do cromato de bario com uma solucao saturada de ions.

BaCrO,%> = Ba®* + CrO*

Experimental

a) Adicione a um tubo de ensaio 2 mL de solucdo de K>CrO4 1 mol/L.
Junte 5 gotas de solugcédo de HCI 6 mol/L. Agite e anote as eventuais mudancas
observadas. Em seguida, adicione gotas de solucdo de NaOH 6 mol/L, com
agitacao, até ocorrer alguma alteracao. Posteriormente adicione outra vez solugéao
de HCI 6 mol/L, cerca de 10 gotas, ou até ocorrer alguma alteracao.



b) Num tubo de ensaio, adicione 2 mL de solu¢do de KoCrO4 1 mol/L € 10
gotas de solucao BaCl, 1 mol/L. Agite e observe. Observe e anote as eventuais
mudangas observadas. A seguir, adicione sob agitacdo gota a gota solugédo de
HCI 6 mol/L e continue observando as alteragdes no meio. Quando nada mais
ocorrer, comece a adicionar solugcao de NaOH 6 mol/L gota a gota e observe o que
ocorre. Explique as observacoes realizadas, utilizando os conceitos de equilibrio

quimico e equacgoes quimicas.

Parte 2: Equilibrio de Precipitacao e Formagcao de Complexos.

Uma das propriedades quimicas dos elementos de transicdo é a
capacidade de formarem complexos. Um complexo pode ser entendido como um
composto formado de varios agregados que podem existir independentemente em
solugdo. Trata-se de um atomo central que € um acido de Lewis, rodeado por

varias bases de Lewis como NHs, OH-, CN-, C,0O,%, etc., chamados ligantes. Na

figura 1 estéo ilustradas algumas estruturas que representam complexos.
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Geralmente, hidroxidos de metais de transicdo sdo pouco solluveis em
agua. Quando se adiciona NaOH a uma solucao contendo Zn (Il) um precipitado é
formado:

Zn®* + 2 OH = Zn(OH), s

Pelo principio de Le Chatelier, um excesso de ions hidréxido deveria
deslocar o equilibrio para a direita, favorecendo a precipitagdo. Porém no caso do
zinco, um excesso de NaOH dissolve o precipitado. Isto pode ser explicado pela
tendéncia do ion zinco formar um hidroxo-complexo, conforme descreve a

equacao abaixo.
Zn(OH), +20H" = Zn(OH)%

Isto também pode ocorrer com outros ligantes e sera estudado neste

experimento.

Experimental:

1. Formacao de Hidroxido de Cobre e do Complexo [Cu(NH3) 2]2+

Num tubo de ensaio, contendo 2 mL de uma solugéo de Cu (ll) 0,1 mol L
! adicione uma gota de solucdo de NH; 6 mol/L. Agite e observe se houve
mudanga na coloragdo da solu¢do ou formacdo de um precipitado. Continue a
adicao de solugdao de NHs;, gota a gota, até observar algo distinto. Anote seus

resultados.

Para determinar quais espécies presentes na solugcdo de aménia (NH4t,
OH- ou NHj3) sao responsaveis pelas mudancas observadas, faca os 3 testes a
seguir:

NH,4*: Adicione 1 mL de NH,CI 1 mol/L a 1 mL da solugao de Cu (ll) 0,1
mol/L.

OH-": Adicione 1 mL de NaOH 6 mol/L a 2 mL de solugéo Cu (ll) 0,1 mol/L.



NH;: Realize este experimento na capela. Coloque alguns cristais de
CuS04.5H,0 num béquer onde deve ser pendurado um pedaco de papel filtro
umedecido com solucdo de NHsz, sem que o papel toque os cristais. Feche o
béquer com vidro de reldgio e observe.

2. Formacao de Hidréxido de Zinco e do Complexo [Zn(OH)4]2_

A 2 mL de solucao de Zn(NOs). 0,1 mol/L adicione 1 gota de NaOH 6 mol/L, sob
agitacao e observe. Continue adicionando NaOH até outra mudanca de destaque.
Evite um grande excesso. Agora adicione HCI 6 mol/L, gota a gota e anote o
resultado. Continue adicionando mais HCI. Interprete todas as mudancas em
termos do Principio de Le Chatelier.

5. Experimento: Cinética Quimica

Introducéao

Este experimento envolve uma breve demonstracdo do modo cientifico de
obter dados e resultados, fazer e verificar hipdteses e finalmente elaborar uma
teoria para explicar determinado fendmeno a partir do estudo de uma reagao
quimica conhecida.

Nesta reacdo, substancias sdo misturadas e, surpreendentemente, apés
certo tempo, algo inesperado acontece e indica que a observacdo do fendmeno
pode ser interrompida. Inicialmente, é feita uma série de combinagdes simples
entre solugdes cujas observacbes servirdao de base para a explicacao para do
processo quimico de interesse. Todas as observagbes sao importantes,
entretanto, ndo basta observa-las, € preciso anota-las e depois confronta-las entre
si para tentar explicar o fenbmeno. Lembre-se: para o cientista ndo basta apenas
explicar o fendmeno, ele precisa provar, com resultados adequados e confiaveis a

sua explicacao e é exatamente isto, que vocé ira fazer hoje.



Experimental

Como funciona o sistema quimico

Pegue 5 tubos de ensaio bem lavados, inclusive com agua destilada.
Adicione a cada um deles, separadamente, cerca de 5 mL das solugdes: Kl, KClI,
Na,S.0g (persulfato de sédio), Na.S»0; (tiossulfato de sodio) e l.. Posteriormente,
junte em todos os tubos algumas gotas de solugdo de amido. Anote as eventuais
mudangas observadas.

Combine 2 a 2 as solugdes anteriores, cerca de 2 mL de cada e depois
algumas gotas da solugdo amido. Anote as eventuais mudancas observadas.

Em tubos de ensaio separados coloque:

(@) 5mLde Kl  (b) 5mL de KI + 1 mL de Na,S,03 (c) 5 mL de KCI.

Adicione a cada um deles algumas gotas de amido. Junte 2 gotas de
Na,S.0g a cada tubo e anote as eventuais mudangas observadas. Como saber se
houve reacao? Qual é o efeito do Na,S,03? Verifique isso colocando 5 mL deste
reagente no tubo (a). Faca um resumo sobre os efeitos de cada substancia.
Mostre seus resultados ao professor com suas observacoes e com suas hipéteses
ou conclusdes.

Agora sera feita a reagcdo completa entre os reagentes. Prepare 2
solugbes, medindo os volumes cuidadosamente e lavando o recipiente entre cada

medida.

Solucéo 1- Num erlenmeyer, coloque 20,0 mL de solugao de KI; 10,0 mL
de solugéao de Na»S,03 e 5 gotas solucao de amido.

Solucéo 2- coloque 20,0 mL da solugao de Na>S>Og na proveta.

Meca a temperatura da solugdo 1 e adicione a solugéo 2 sobre a solugao
1. Agite vigorosamente enquanto marca o tempo no momento da mistura.
Monitore o reldgio e o erlenmeyer. Quando ocorrer alguma mudancga repentina,

anote o tempo transcorrido. Compartilhe o tempo obtido pelo seu grupo com os



outros da mesma bancada. A partir de todos os dados, calcule o tempo médio que
€ mais confiavel que uma Unica medida.

Compare esta ultima observagdo com aquelas do item 4 e também
com suas hipéteses. Em caso de duvida, repita o que julgar necessario.

Efeito da Concentragao

5. A chamada “Lei da Acédo das Massas” sugere que a velocidade de uma
reacao quimica varia com a concentragao dos reagentes. Considerando isso, 0
que aconteceria se a quantidade de iodeto, persulfato, ou tiossulfato fossem
diminuidas pela metade? Teste suas hipoteses alterando a concentragédo de uma
espécie por vez.

Por exemplo, se forem colocados 10 mL de KI, ndo altere as outras
concentragdes. O volume total da solucao final ( 1 + 2 ) deve ser mantido igual ao
item 4. Isto pode ser feito adicionando 10 mL de agua a solugéo 1. Entretanto,
trocar uma solugéo por agua diminui a concentragao total de ions (forgca ibnica) na
solugdo final. Como este fator é importante, neste experimento, as seguintes
substituicoes devem ser feitas.

Ao reduzir o volume de Kl a 10 mL, o volume total deve ser mantido
constante com 10 mL de KCI.

Para solucéao de Na>S,03, basta substituir o volume retirado por agua.

Para a solugdo de NaS,0s, substitua o volume retirado por solugédo de
NazSOs.

Nao se trata de substituicbes completas dos reagentes. Ocorre uma troca
de volumes que mantém a chamada “forca ibnica” constante e diminui a
concentracdo da substancia de interesse. N&ao € necessario fazer todas as
mudangas de concentracdo, isto pode ser dividido entre os grupos da bancada. E
importante que cada grupo repita o experimento pelo menos 2 vezes para

que os resultados sejam mais confiaveis.

Efeito da temperatura



6. A temperatura tem influéncia na velocidade de uma reagéo, portanto
verifique como isto funciona. Esta tarefa também deve ser dividida entre os grupos

da mesma bancada. Utilize béqueres com agua quente ou banho de agua e gelo,

controle a temperatura da reacdo. Anote o tempo de reacdo e a temperatura.
Utilize as condicoes experimentais do item 4. As temperaturas dos reagentes
devem ser iguais, portanto use uma estratégia de trabalho adequada para
garantir esta condicao.

Resultados e Discusséo

Discuta os resultados obtidos no item quatro, em fun¢do das observagoes
anteriores. Mostre claramente seu raciocinio, mostre os dados obtidos de maneira
clara objetiva. Discuta o efeito da concentragdo de cada um dos reagentes na
velocidade da reacao, construa tabelas com os dados e mostre seu raciocinio com
base nos numeros obtidos. Discuta quantitativamente o efeito da temperatura na
velocidade da reacdo. Construa os seguintes graficos envolvendo o tempo (t) e a
temperatura (T):

1)tx T (°C), 2) t'x T (°C) e 3) In (t) x T(K)™.

Comente sobre estes resultados.



