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RESUMO

Os residuos quimicos gerados por instituicbes de ensino e pesquisa na area da
quimica se diferenciam daqueles produzidos em unidades industriais por
apresentarem elevada diversidade, baixo volume e alta complexidade. Estes fatores
contribuem para que o tratamento ou disposicdo adequada dos residuos seja
relegado a um plano secundario. Neste trabalho sdo apresentadas as propostas
para o tratamento e a minimizacdo dos residuos produzidos no Laboratério de
Quimica Geral do Departamento de Quimica da Universidade Federal de Santa
Catarina. As metodologias aplicadas incluem o levantamento dos tipos de residuos
do laboratério, a caracterizacdo de compostos nao identificados, a implantacao de
um sistema de rotulagem, o tratamento dos residuos gerados nas praticas
experimentais e a otimizagcdo das praticas objetivando eliminar ou minimizar a
producéo de residuos. Os resultados obtidos comprovam que € possivel minimizar a
quantidade de residuos gerada nos experimentos. Além disso, foi possivel o
tratamento dos residuos produzidos utilizando reagentes e equipamentos
disponiveis no laboratério. A identificacdo dos compostos foi realizada empregando
métodos simples, baratos e de facil execucdo. Para eliminar a geracao do passivo
nao identificado foi implantado um sistema de rotulagem padronizado.

Palavras-chave: tratamento de residuos, gerenciamento de residuos, quimica verde,

modificacdo de praticas experimentais, residuos laboratoriais.



1. INTRODUCAO

Atividades laboratoriais, sejam aulas experimentais ou atividades de pesquisas,
geralmente geram residuos que podem oferecer riscos ao meio ambiente e a saude.
Durante os ultimos anos, institutos e departamentos de quimica de diversas
universidades brasileiras tém sido questionados a respeito dos problemas
relacionados a disposicao final dos residuos gerados em seus laboratorios de
ensino. Sendo as universidades, instituicbes responsaveis pela formacao de
profissionais cujas as acdes irdo refletir na sociedade como um todo, elas devem
estar conscientes, atentas e preocupadas com esses problemas.

Fatores como, a falta de formacao e conscientizacdo no que diz respeito ao
tratamento, armazenamento, disposicdo e descarte inadequado de residuos,
quimicos levaram muitas universidades a poluir o meio ambiente e a promover o
desperdicio de materiais. Dentro desse contexto, diversas instituigbes de ensino vém
buscando gerenciar e tratar seus residuos como forma de minimizar os impactos
causados ao meio ambiente, agregando também a formagcdo um alicerce para que
os profissionais possam desenvolver suas atividades com consciéncia e
responsabilidade.

O Departamento de Quimica da Universidade Federal de Santa Catarina
possui diversos laboratoérios de ensino que atendem cursos como quimica, farmacia,
oceanografia, engenharias, entre outros. Dentre os laboratérios de ensino, o
laboratério que recebe um maior numero de alunos, e dos mais variados cursos, é o
Laboratério de Quimica Geral, que oferece aulas experimentais na area de quimica
geral. Em média, 400 alunos sao atendidos por semestre pelo laboratério. Devido ao
grande numero de alunos, a quantidade de residuos gerados ao final das
experiéncias € significativa.

Assim, consciente da responsabilidade tanto ambiental, quanto educacional do
Laboratério de Quimica Geral, este trabalho se prop6s a desenvolver e adaptar rotas
para tratamento e minimizacao dos residuos gerados pelo laboratério, mostrar que é
possivel, com o gerenciamento de residuos, alcancar beneficios do ponto de vista
ambiental, social, econémico, cientifico e educacional e por fim, estimular uma
discussao no Departamento de Quimica da UFSC concernente ao gerenciamento
integrado de residuos quimicos laboratoriais.



2. REVISAO DA LITERATURA

Ao longo do tempo, o0 homem desenvolveu a capacidade de criar instrumentos,
transformar objetos e elaborar técnicas com a finalidade de se adaptar as
caracteristicas do meio natural, melhorando assim a sua qualidade de vida.
Associado a este comportamento, o0 modelo de sistema econémico atual conduz a
sociedade a uma intensa necessidade de consumo, tendo como uma das
consequéncias, a geracao de residuos que transcendem a capacidade de adaptacao
do meio ambiente.

Um dos grandes desafios da sociedade contempordnea é a conciliagdo de
suas atividades econdmicas com a preservacdo ambiental.? Nos ultimos anos, a
conscientizacdo por parte das industrias quimicas a respeito dos residuos
produzidos, aumentaram consideravelmente, assim como o comprometimento para
a minimizacdo dos impactos causados, a disposicdo adequada, o tratamento e a
recuperacao dos residuos gerados.??

A producéao de rejeitos ndo é exclusiva de industrias. Instituicbes de ensino e
pesquisa sdo enquadradas como pequenas geradoras de residuos quimicos, e suas
atividades sédo consideradas como ndo impactantes no que diz respeito ao meio
ambiente, resultando em raras fiscalizacbes a respeito da disposicado final dos
residuos quimicos. Apesar do pequeno volume, os rejeitos gerados possuem
elevada complexidade e diversidade, sendo necessario um controle eficiente destes
residuos.*®

Nas ultimas décadas, a conscientizacdo € a mobilizacao da sociedade vém
pressionando o Estado para que, o mesmo grau de exigéncia dispensado as
indUstrias, seja aplicado aos pequenos geradores.* Tendo como base o elevado
numero de artigos e livros publicados nos ultimos anos concernentes a este assunto,
€ notavel a crescente preocupacdo de estudantes e professores universitarios
brasileiros com o destino dos residuos quimicos gerados nos laboratérios de
ensino.® Encontra-se na literatura diversas experiéncias de universidades brasileiras
com a implantacao de programas de gerenciamento de residuos e a conscientizacao
da comunidade envolvida.? "2

As instituicbes de ensino tem como objetivo a formacdo de profissionais
capacitados para o mercado de trabalho, assim, a conscientizacdo ambiental se

torna imprescindivel no curso de quimica. A grade curricular dos cursos de quimica



contam cada vez mais com disciplinas de carater ambiental, entretanto € necessario
que além de discutida a importancia da preservacao ambiental, esta seja abordada
nos experimentos realizados. O laboratério de ensino € o primeiro contato para
muitos alunos com as rotinas de analise e pesquisa e a conscientizagcdo do
tratamento de residuos gerados € um diferencial na preparagcdo do futuro
profissional de quimica.®

Por definicdo, residuos sdo materiais considerados sem utilidade por seu
possuidor. De acordo com a Resolucdo do Conselho Nacional do Meio Ambiente
(CONAMA) n° 358, residuo quimico é todo material ou substancia com
caracteristicas de periculosidade quando nao forem submetidas a processo de
reutilizacdo ou reciclagem, que podem apresentar riscos a saude publica ou meio
ambiente, dependendo de suas caracteristicas de inflamabilidade, corrosividade,
reatividade e toxicidade.®

2.1. Programas de Gerenciamento de residuos quimicos laboratoriais

Os programas de gerenciamento de residuos quimicos de laboratérios de
ensino e pesquisa comegaram a ser amplamente discutidos no Brasil na década de
1990. Algumas universidades que implantaram programas de gerenciamento de
residuos voltados para a sua realidade estdo listadas abaixo:'*

e Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP): programa implantado pela
comissao de seguranca no instituto de Quimica.

¢ Instituto de Quimica da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS):
programa possui atividades de coleta seletiva e tratamento de residuos quimicos
de laboratérios de ensino e pesquisa. Realizado desde 1994.

e Departamento de Quimica da Universidade Federal do Parana (UFPR): programa
baseado na inertizacado dos matérias gerados nos laboratérios em fornos de co-
processamento.

e Universidade Federal de Sao Carlos (UFSCar): programa de gerenciamento
centrado na Unidade de Gestao de residuos, com o tratamento e a disposicao de
residuos solidos e liquidos.

e Universidade Federal de Uberlandia (UFU): programa de tratamento de residuos
iniciado pelos departamentos de Quimica e Medicina.



Esses exemplos demonstram que uma nova mentalidade na questdo dos
rejeitos gerados no laboratério vem crescendo dentro das universidades, associando
a formacdo de profissionais especializados a consciéncia e a responsabilidade
ambiental.’

Para que um programa de gerenciamento de residuos seja implantado com
sucesso, € necessario que haja mudancgas nas atitudes e habitos de professores,
alunos, técnicos e todos os servidores ligados diretamente e indiretamente ao
programa.'® Esse tipo de programa estd intimamente conectado com fatores
humanos, de forma que os resultados sdo de médio e longo prazo, requerendo
assim, continua persisténcia e uma reeducacéo do pessoal envolvido.

Outro aspecto a ser analisado, concerne ao fato do programa contemplar dois
tipos de residuos: o ativo (gerado durante o ensino experimental) e o passivo
(residuo armazenado e ndo-identificado, como frascos sem rotulos ou rétulos
ilegiveis). Residuos corretamente rotulados sdo muito mais facilmente gerenciados
do que os residuos nao caracterizados. Para estes, os testes de identificacdo nem
sempre sao suficientes para categoriza-los e diferencia-los. Uma solucdo para a
minimizacao do passivo, ou uma possivel extincao deste, é a adocao de um sistema

de rotulagem.'®"

2.1.2 Residuos Quimicos da Universidade Federal de Santa Catarina

A Coordenadoria de Gestdo Ambiental CGA-UFSC mantém um Sistema de
Gerenciamento de Residuos Quimicos implantado em 1997 pela Portaria do Reitor
(0320/GR/97). O gerenciamento atende os laboratérios de ensino e pesquisa da
UFSC. A CGA fornece aos laboratérios bombonas para o armazenamento. A coleta
e destinacdo final desses residuos é realizada por uma empresa terceirizada.'” A
empresa que presta esse servico a UFSC é a Proactiva. O residuo coletado pela
empresa é pesado e encaminhado ao aterro sanitario de Biguacu. Os residuos que
nao podem ser descartados no aterro da empresa sao enviados para aterros de

outras empresas.’



2.1.1. Hierarquizacao na gestao de residuos laboratoriais

Para a gestao correta dos residuos, é indispensavel a mudancga de atitudes e
procedimentos. Essas sdo relacionadas abaixo em ordem de prioridade:'"'®

1) Prevenir a producdo de residuos com a modificacdo ou substituicdo de
experimentos por outros menos impactantes;

2) Minimizar a quantidade de residuos gerados inevitavelmente, utilizando
menores escalas diminuindo assim custos com reagentes e aumentando a
segurancga na realizacdo dos experimentos;

3) Segregar residuos: a coleta segregada dos residuos facilita o trabalho de
tratamento deste e permite que o rejeito possa ser empregado para tratar
outros residuos;

4) Reutilizar e reciclar o material gerado de uma maneira que seja segura ao
meio ambiente;

5) Tratar o residuo da forma mais adequada possivel;

6) Estocar o residuo pelo menor tempo possivel e dispor esse de maneira
segura.

Relacionadas a essas atividades estdo a Quimica Ambiental e a Quimica
Verde. Ambas envolvem a observacgéo e o estudo das reacdes quimicas que afetam

0 meio ambiente.'®

2.2. Quimica Ambiental e Quimica Verde

A Quimica Ambiental € uma das areas da ciéncia que mais tem crescido nas
ultimas décadas. Segundo a Sociedade Brasileira de Quimica, a quimica ambiental
€ definida como o estudo dos processos quimicos que ocorrem na natureza, sejam
eles naturais ou antropogénicos, que comprometam a saude humana e a saude do
planeta como um todo. Até o inicio da década de 80, as pesquisas na area de
quimica ambiental se dedicavam ao estudo da poluicdo ambiental, consistindo,
principalmente, no monitoramento de espécies quimicas consideradas poluentes.'®

Na atualidade, a quimica ambiental busca elucidar processos quimicos no meio
ambiente, utilizando como ferramenta a quimica analitica para a quantificacdo e a
identificacdo de espécies na amostra e estudar o0s processos quimicos que

controlam o mecanismo de transporte e reatividade de substancias no ambiente.'®



A quimica ambiental é considerada como a quimica do ambiente e €
responsavel pela remediacdo dos impactos do homem nesse meio. J& a quimica
verde, pode ser descrita como a quimica para o meio ambiente.'® Segundo Paul
Anastas, criador do termo quimica verde, a quimica verde “consiste na utilizacdo de
um conjunto de principios que reduzem ou eliminam o uso ou a geracdo de
substancias perigosas durante o planejamento, manufatura e aplicacao de produtos

quimicos”.

A Quimica Verde é norteada por doze principios:'''31819 1.

Prevencéao; 2-
Eficiéncia atdmica; 3- Sintese de produtos menos perigosos; 4- Desenvolvimento de
produtos seguros; 5— Uso de solventes auxiliares seguros; 6- Busca pela eficiéncia
energética; 7- Uso de fontes de matéria-prima renovaveis; 8- Evitar a formacao de
derivados; 9- Catalise; 10- Produtos degradaveis; 11- Analise em tempo real para a
prevencao da poluicdo; 12- Quimica intrinsecamente segura para a prevencao de
acidentes. Esses principios precisam ser seguidos quando existe a intencdo de
incorporar a quimica verde em um local de trabalho.™

Uma opgao ambientalmente correta nos laboratérios de quimica é a inclusao
dos principios da quimica verde. Tal agcdo minimiza ou elimina a producdo de
residuos nesses locais. Quando, inevitavelmente, rejeitos sdo gerados, recorre-se
ao tratamento destes. O tratamento de residuos € considerado uma atividade de
remediacao, sustentada pela quimica ambiental. Diante o exposto, é perceptivel, na
pratica de gestao de residuos, a relacdo existente entre a quimica ambiental e a
quimica verde.'®

Tanto a quimica ambiental quanto a quimica verde estdo relacionadas ao
conceito de modernizagdao ecolégica, na qual os conhecimentos dos processos
quimicos, que ocorrem no meio ambiente, proporcionam uma (re)orientacdo da
atividade quimica, contribuindo no aperfeicoamento dos processos e proporcionando

uma maior eficiéncia técnica, aliada a um menor impacto ambiental."®

2.3. Tratamento Quimico de Residuos

O tratamento de residuos laboratoriais exige a aplicacao de todas as areas de
atuacao da quimica e de conhecimentos basicos como: equilibrio quimico, reacdes
de neutralizacdo, reacdes de precipitacdo, reacdes de complexacdo, reacdes de
oxidacao e reducao, solubilidade, métodos de separagdo fisicos e quimicos de



sélidos e liquidos, cinética de reacoes, estabilidade de compostos, entre outros.
Conhecimentos a respeito de seguranca no laboratério e na gestdo dos residuos,
periculosidade, reatividade de residuos, inflamabilidade, toxicidade e identificacao de
compostos, também sao exigidos.?

Existem legislagcdes que regulamentam o descarte de residuos. O efluente final
deve ser limpido e incolor, apresentar carater redox indiferente, ter o pH em torno de
7 e se enquadrar nos requisitos do cap. IV da resolucao 357 do CONAMA que
padroniza as condicdes para o lancamento de efluentes.>?® Neste se encontram
disponiveis os valores de concentracdo maxima para o langamento de efluentes de
diversas substancias consideradas impactantes ao meio ambiente, o pH e a
temperatura ideal para o descarte, a quantidade de materiais sedimentaveis
permitida, entre outros.?® A NBR 10004 (ABNT) oferece uma classificacdo para os
residuos soélidos quanto aos seus riscos potenciais ao meio ambiente e a saude,
para que possam ser gerenciados adequadamente. A NBR 10005 e a NBR 10006
Sa0 ensaios propostos, respectivamente de lixiviagao e solubilizacdo do residuo, que
servem de base para a classificacdo proposta na NBR10004.*

O tratamento de residuos deve ser adaptado para o local e para os residuo
que sao gerados. Como normalmente os residuos sdo misturas de substancias, na
maioria das vezes nao existe um roteiro especifico para o tratamento do residuo em
questdo, assim cabe ao profissional da quimica encontrar a melhor solucao para
gerir os rejeitos produzidos.?? Na literatura encontram-se disponiveis materiais que
podem auxiliar o tratamento ou a gestao do residuo especifico.

2.3.1 Caracterizacao de residuo sem identificacao

A acumulacao de residuos, especialmente aqueles de natureza desconhecida,
no local de geracao é uma ameaca a saude humana e ao meio-ambiente. Para que
0 mesmo possa ser tratado ou destinado a local apropriado para descarte é
necessario que a identidade do residuo seja conhecida.®

As metodologias de identificacdo de amostras inorganicas abordadas na
literatura sdo em sua maioria para fins didaticos, onde as amostras sao puras € ja
classificadas de acordo com o cation ou o anion presente na amostra. A
caracterizacdo de um residuo pode envolver a mistura de mais compostos

dificultando assim a analise dos ions. Para a analise de cations a metodologia mais



econbmica, que nao gera ou gera uma menor quantidade de residuos secundario e
que pode ser executada em qualquer laboratério é o teste da chama.

O ensaio da chama consiste em expor um determinado elemento quimico a
elevadas temperaturas, normalmente através do bico de Bunsen, alguns elétrons da
camada de valéncia do cation absorvem esta energia passando do estado
fundamental para um de seus estados excitados. Os estados excitados sédo estados
metaestaveis e, portanto, o elétron retorna ao estado fundamental. A energia ganha
durante a excitacdo é emitida na forma de radiagdo visivel do espectro
eletromagnético, como o elemento emite uma radiacdo caracteristica, o teste da
chama pode ser utilizado como um método analitico qualitativo para residuos
constituidos por substancias simples ou por algumas misturas. Em geral, os metais,
sobretudo os alcalinos e alcalinos terrosos sdo os elementos que exigem menor

energia para serem excitados.?*?*



3. OBJETIVOS

3.1. Objetivo Geral

Tratar os residuos quimicos produzidos e otimizar as praticas experimentais
para evitar ou minimizar os residuos gerados pelo Laboratério de Quimica Geral do

Departamento de Quimica da Universidade Federal de Santa Catarina.

3.2. Objetivos Especificos

e Analisar o roteiro das praticas experimentais realizadas atualmente no laboratério
de quimica geral;

e Estudar mudancas aplicando os principios de quimica verde no procedimento
experimental das praticas de quimica geral;

e Desenvolver metodologias para a caracterizagcdo do residuo sem identificacao
existente no laboratério de quimica geral;

e Adotar um sistema de rotulagem com finalidade de evitar a geracao do residuo
sem identificagdo no laboratorio de quimica geral;

e Estudar rotas seguras para a segregacdao e o tratamento dos residuos
produzidos pelos alunos e monitores do laboratério de quimica geral;

e Tratar os residuos quimicos gerados nas disciplinas oferecidas pelo laboratério;

e Reutilizar os compostos e substancias recuperados ou obtidos a partir do
tratamento nas praticas realizadas pelos laboratérios da quimica basica
(laboratoérios de quimica geral, laboratérios de quimica orgéanica, laboratério de
fisico quimica, laboratério de quimica inorgénica e laboratérios de quimica
analitica).



4. METODOLOGIA

4.1 Materiais e Reagentes
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A Tabela 1 expdes os materiais, reagentes, vidraria e equipamentos utilizados

para a realizacao deste trabalho.

Tabela 1: Materiais e reagentes utilizados.

Materiais e reagentes

Vidraria e equipamentos

Acetona P.A Isofar,

Acido cloridrico Grupo Quimico
Acido nitrico Grupo Quimico
Alcool em gel 70% araucéria
Alcool etilico 95% P.A Isofar

Alcool n-butilico Vetec

Amido soluvel Vetec

Carbonato de s6dio Manuchar
Carvao ativado

Cloreto de amobnio Nuclear

Cloreto de célcio Vetec

Cloreto de sédio Nuclear

Eter etilico P.A Nuclear
Hidrogenoftalato de potassio Vetec
Hidréxido de amoénio Grupo Quimico.
Hidréxido de sédio Vetec

Nitrato de bario Vetec

Nitrato de prata Vetex

Querosene

Solugao de hipoclorito de sédio a 2,5%
Qboa

Solugdes tampéo de calibracdo em pH
4,0,7,0,10,0
Vinagre Hering

Agitador magnético

Aparelho de ponto de fusao

Balanca semi-analitica Bel Engineering
Baldes volumétricos

Barra magnética

Bastao de vidro

Béqueres

Bico de Bunsen

Bureta

Chapa de aquecimento

Conjunto de caneta hidrocor Faber Castell
Conta gotas

Erlenmeyer

Espatulas

Estufa

Fio nicromo

Funil de decantacédo com rolha

Funil de vidro

Kitassatos

Papel filtro retangular

pHmetro Quimis,

Pipetas graduadas
Pipetas volumétricas
Placas de Petri
Provetas de 50 mL
Tubos de ensaio
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4.2. Estudo e revisdao das praticas experimentais realizadas no laboratério de
quimica geral.

Com base na literatura e nas condigdes do laboratério de quimica geral, a
primeira etapa deste trabalho se constituiu:
e do estudo e classificacao dos experimentos quanto a geracao de residuos;
e da classificacdo e do levantamento dos residuos no laboratorio;
e da analise dos reagentes utilizados e dos residuos gerados nos experimentos;

e da revisdo do tratamento dos residuos experimentais.

4.3. Caracterizacao do residuo sem identificacao.

A identificacao foi composta por duas etapas, sendo a primeira uma avaliacao
acerca da seguranca e das propriedades do residuo, definida como ensaios
preliminares e a segunda etapa foi constituida pelos testes de identificacdo e de
confirmagéo da identidade do residuo ndo caracterizado (Figura 1).

Ensaios de Amostra

identificacdo identificada

Figura 1: Etapas para a caracterizagao do residuo.

4.3.1. Ensaios preliminares.

As propriedades investigadas para estes residuos foram a reatividade em
agua, a solubilidade em agua e outros solventes e a verificacao do aspecto, da cor e
do pH da amostra ndo identificada (Figura 2). A cada teste as observacdes foram
anotadas no rétulo do residuo. A metodologia adotada para os ensaios preliminares
foram baseadas em trabalhos existentes na literatura.®
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Ensaios preliminares
{Amostrando identificada)

Solubilidade em agua e outros Verficacdo do aspecto, da cor

Reatividade em agua solventes edo pH da amostra

Figura 2. Composicao dos ensaios preliminares.

4.3.1.1. Reatividade em aqua.

Em uma placa de Petri, foram adicionados aproximadamente 0,25 g de residuo
sélido ou 0,25 mL de residuo liquido, adicionou-se 4 gotas de agua sobre o residuo,
o comportamento da amostra foi observado a cada gota de agua adicionada. O
experimento foi realizado para todos os residuos sem identificagéo.

4.3.1.2. Solubilidade em agua e em outros solventes.

Adicionou-se em um tubo de ensaio 2 mL de agua destilada e 0,2 mL do residuo
liqguido ou 0,2 g do residuo sélido, o tubo foi agitado por alguns segundos e o
comportamento da mistura foi acompanhado. O teste foi realizado para todos os
residuos liquidos nao identificados, em agua, éter etilico e etanol a temperatura

ambiente.

4.3.1.3. Aspecto, cor e pH.

O pH de cada residuo liquido soluvel em agua foi mensurado vertendo em um
béquer aproximadamente 30 mL de cada residuo e submergindo o eletrodo de pH.
Para residuos sélidos o mesmo procedimento foi utilizado utilizando uma solugéao
10% do residuo. A coloracdo e o aspecto dos residuos, sejam estes solidos ou

liquidos, foram determinados visualmente.
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4.3.2. Ensaios de identificacao e confirmacao.

O ensaio de identificacdo foi realizado apdés a execucdo dos testes
preliminares, os ensaios realizados foram divididos em duas partes, analise de

cations e analise de anions (Figura 3) pois todos os residuos eram inorganicos.

4.3.2.1. Analise de cations.

Para a analise de cations foram selecionados dois testes, o ensaio de chama e

a titulagcao potenciométrica com hidréxido de sddio previamente padronizado.

4.3.2.1.1. Ensaio da chama

A ponta do fio de niquel-cromo foi umedecida no alcool em gel 70% e colocada
em contato com uma pequena amostra do residuo sélido, apés foi levada a chama
de um bico de Bunsen, observou-se a coloracdo da chama para cada residuo

testado.

Ensaio da chama

Analise de cations

Titulagéo com NaOH,

O o

On o

a 8 i
L= Teste para Cl
~ =

£ o

[T,

= Teste para Br
o @

o

0w © -
o + Teste para |
= W

e Q

5 <

w Teste para SCN-

Analise de anions

Teste para PO,*

Teste para CO,%

Teste para HCO4

Teste para SO,*

Figura 3. Andlises realizadas para a identificacéo dos residuos.
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4.3.2.1.2. Titulacdo potenciométrica com hidroxido de sddio.

Padronizacao: Em um béquer se adicionou 5 mL da solugédo de hidrogenoftalato e
agua foi acrescentada ao béquer cobrindo a parte inferior do eletrodo. A bureta foi
adicionado o hidréxido de sdédio e iniciou-se a titulagdo. A titulacdo foi realizada
usando aliquotas de 0,5 mL sucessivas até um volume de 10,0 mL da solugédo de
NaOH. A cada aliquota de 0,5 mL de NaOH adicionado o pH era registrado. Apds o
procedimento determinou-se a concentragdo da solucéao do hidréxido de sodio.

Procedimento: Apdés a padronizacdo do hidréxido de so6dio realizou-se a
determinacao da concentracdo do residuo acido, para a execugcao se empregou O
mesmo procedimento e aparato utilizado para a padronizacdo. Foram utilizados 5
mL da solucdo do residuo acido. Calculou-se a concentracdo hidrogenibnica da

solucao de acido.

4.3.2.2. Analise de anions.

A analise de anions foi realizada com reagentes disponiveis no laboratério. Os
testes executados foram para a determinacado dos anions cloreto, brometo, iodeto,
tiocianato, fosfato, carbonato, hidrogenocarbonato, sulfato, nitrato e acetato em

residuos solluveis em agua. A Figura 4 apresenta a sequéncia dos testes realizados.



Amostra desconhecida

Adicdo de
AgNO;5q)

Precipitado branco

Amostra
desconhecida

Precipitado amarelo

Amostra
desconhecida
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Sem precipitado
(N&o realizado)

Amostra
desconhecida

Adicdo de Adicdo de Adicdo de Teste com Adicdo de Adicdo de Adicdo de
FeClsaq) H2S0,4(aq) FeClsaq) amido Ba(NO3)zaq) H2S04(aq) H2S0,4conc)
[ ] | | | | | I
~ = . = P . = - . ~ Liberacédo
Solucéo Solugdo sem Liberacédo Odor cgracten;hco Precipitado Solucdo Precipitado Liberacdo de g
avermelhada alteracdo de COyq de acido acético amarelado azulada branco COsyqg) € vapores
marrom
| | | ] |
(SCN) (cr) (CO5?) (CH;CO0) (POS*) (F) (S04%) (HCO3) (NOy)

Figura 4. Ensaios para a identificacdo de anions para residuos solUveis em agua.
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4.3.2.2.1. Ensaios utilizando solucao de nitrato de prata para residuos soluveis

em aqua.

Em um tubo de ensaio foram adicionados 2 mL de solugao de residuo 10% (m/m).
Ao tubo adicionou-se 5 gotas de acido nitrico 0,1 mol L™ e algumas gotas da solugéo
de nitrato de prata 1 mol L. Observou-se a formacdo de precipitado e sua

coloragao.

4.3.2.2.2. Testes complementares para residuos com formacao de precipitado

apos a adicdo de AgNOz 1 mol L.

Residuos com precipitado branco apds reacdo com AgNO3;q): Em um tubo de
ensaio contendo 2 mL da solugcédo de residuo 10% (m/m) se adicionou 5 gotas de
cloreto de Fe (Ill) 1 mol L' e a coloragao da solucgdo foi observada. Se a solugdo nao

sofresse alteracao da cor o ion em questao seria o cloreto.
Cl(ag) + AG" (a9 = AgClys) Ke=1,8x10"" (25C)

Caso a solucao alterasse sua cor para vermelho o anion correspondia a tiocianato. A
coloragao da solucao é devido a formacao de complexos indissociaveis em agua de

tiocianato de ferro (ll1).
Fe* () + 3SCN 2y = Fe(SCN)3 (aq)

Residuos com precipitado amarelo apos reacdo com AgNOj3,q): Os testes foram
realizados na ordem em que sao descritos, caso o residuo apresentasse resultado
positivo para algum teste tinha seu anion identificado e ndo era necessario realizar
os demais testes. Caso o residuo nao tivesse resultado positivo para os testes A, B,
C e D o teste de confirmacao de brometo era realizado.

e Teste A: Em um tubo de ensaio adicionou-se 2 mL da solucdo de residuo a
10%. Ao tubo se adicionou 1 mL de uma solucdo de &cido sulfarico 1 mol L™,
Caso houvesse a liberaggo de COyg o0 @&nion correspondia a
hidrogenocarbonato.

HCOs3 (a) + H'(aq) = H2COs(aq) = H20y) + COz
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Se houvesse liberagdo de odor de acido acético o anion correspondia a
acetato.
CchOO- (aq) *+ H+(aq) — CchOOHT

Teste B: Em um tubo de ensaio 2 mL da solucéo de residuo foram adicionados,
sobre o residuo adicionou-se 5 gotas da solucdo de cloreto de Fe (lIl) 1 mol L.
Se houvesse a formacao de precipitado amarelado o anion correspondia a
fosfato.

PO, (ag) + F€** (2 = FePOys) Ks=1,3 x 102 (25C)

Teste C: Em um tubo de ensaio adicionou-se 2 mL da solug¢do de residuo a
10%. No tubo adicionou-se lentamente 10 gotas de uma solucéo de hipoclorito
de sédio e 4 gotas de uma solucédo de &cido cloridrico 0,1 mol L. Observou-se
o0 comportamento da solucdo. 3 gotas da solucdo de amido foram adicionadas.
Observou-se a coloragdo da solucéo, se a mesma se apresentasse azulada o
anion em questao seria o iodeto.

OClr +21 +2H3;0" = I, +Cl + 3H0

lo+ 1"+ amido — amido-Is (azul)

Teste D: Em um tubo de ensaio 2 mL da solugao de residuo foram adicionados,
ao tubo 5 gotas da solucao de nitrato de bario foram acrescentadas. Repetiu-se
este teste para todos os residuos de interesse, excetuando os residuos que
apresentaram resultados positivos a algum anion nos testes anteriores. A
formagéao de precipitado branco sugeria que o anion em questao seria o sulfato.

SO4% (aq) + Ba®*(aq) = BaSOys) Ks=1,1x 107'° (25C)

Teste de confirmacao para brometo (residuo com resultados negativos nos

testes anteriores): Em um tubo de ensaio adicionou-se 2 g do residuo sélido
em questdo e 0,5 mL de acido sulfurico concentrado. O tubo foi aquecido em
banho-maria a aprox. 100°C. A liberacdo de vapores de cores vermelho
acastanhadas e a mudanca da coloracdo da solucdo sugeria que o &anion
presente no residuo se tratava de brometo.

2Br " (ag) + H2SO4 = Bryg) + SOz(q) + S04 (ag) + 2H20y
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4.3.2.2.3. Ensaio para residuo insoluvel em agua

O ensaio se apresenta esquematizado na Figura 5. Em um tubo de ensaio
adicionou-se 2 mL da solucao de residuo a 10%. Ao tubo se adicionou 1 mL de uma
solugdo de acido sulfarico 1 mol L. Caso houvesse a liberagédo de COp) 0 anion
correspondia a carbonato.

COs5 (aq) +2H'(aq) = H2COs(aq) = H200) + COzy)

Al 1 . . ~
descrga?\égida Adiggo de HyS04ag) Liberagdo de COy (CO;?)

Figura 5: Ensaios para a identificacao de anions para residuos insolUveis em agua.

4.4. Modificacao de experiéncias para a utilizacao de reagentes de menor
toxicidade e minimizacao de residuos no laboratério.

4.4.1. Modificacoes no experimento de Solubilidade

O experimento foi realizado conforme o procedimento da parte A informado
pelo livro texto da disciplina (Anexo I), mas a quantidade de reagentes utilizada foi
alterada. A Tabela 2 apresenta os valores utilizados na pratica e os valores testados
no presente trabalho.

Outro ensaio realizado foi testar a proporcédo de 1 mL de butanol e 0,5 mL de
agua em um tubo de ensaio. Apds a realizacdo do procedimento foi observado se
houve alteracdo do comportamento das misturas utilizando os volumes propostos

com relagédo ao volume recomendado.
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Tabela 2. Préatica de solubilidade: volumes de solventes atuais e propostos.

Tubos livro texto
1 3 mL de 1 mL de
H.O etanol
2 3 mL de 1 mL de
H.O 1- butanol
3 3 mL de 1 mL de
H.O querosene
4 3mL 1 mL de
Etanol 1-butanol
3mL 1 mL de
5
Etanol querosene
3 mL de 1 mL de
6
1-butanol querosene

Volume indicado pelo

Volumes testados

Teste 1
1,5mLde 0,5mLde
H-O etanol
1,5mLde 0,5mLde

H-0O 1- butanol
1,5mLde 05mLde
H.O querosene
1,5mL 0,5 mL de
etanol 1-butanol
1,5mL 0,5 mL de
etanol guerosene
1,5mLde 0,5mLde
1-butanol  querosene

Teste 2
1imLde 0,5mLde
H,O etanol
1imLde 0,5mLde

H.O 1- butanol
1imLde 0,5mLde
H.0O querosene
1mL 0,5 mL de
etanol 1-butanol
1mL 0,5 mL de
etanol querosene
1imLde 0,5mLde
1-butanol querosene

4.4.2. Modificacoées no experimento de Cromatografia em papel

Seguiu-se o procedimento informado pelo livro texto da disciplina (Anexo Il),

mas a composi¢ao dos solventes utilizados para eluir o cromatograma de canetas
hidrocor foi modificada. Foram testadas combinacdes entre os solventes: etanol, 1-
butanol, agua, solucao de acido cloridrico, acetona, vinagre, solucdo de cloreto de
sodio e solugéo de cloreto de aménio em diferentes concentragdes e proporgdes.

4.5. Desenvolvimento e adaptacao de metodologias para o tratamento dos
residuos no laboratoério
Os residuos existentes no laboratorio foram separados de acordo com as

praticas que os geraram para que fossem tratados junto destas.

4.5.1. Tratamento dos residuos da experiéncia de Solubilidade
O residuo é composto por 7 frascos. A Tabela 3 informa a composicao de

cada frasco.

Tabela 3. Pratica de solubilidade: composicao dos frascos de residuos.

Frasco 1 2 3 4 5 6 7
Agua  Agua Agua Etanol Etanol  Butanol  Querosene
Composicao + + + + + + com iodo +
Etanol Butanol querosene querosene Butanol querosene Agua
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Procedeu-se da seguinte forma para os residuos:
Residuo frasco 1: Nao necessitou tratamento. Utilizado para a lavagem de vidrarias.

Residuo frasco 2: Nao foi tratado. Destinado para tratamento terceirizado

Residuo frasco 3: O residuo foi adicionado ao funil de decantagédo e esperou-se a

separacao de fase, ap6s a agua foi coletada separadamente do querosene. A agua
foi descartada na pia e o querosene disposto em recipiente identificado. A agua de
descarte apresentou-se homogénea, incolor e inodora.

Residuo frasco 4: O residuo foi adicionado ao funil de decantacéo e foi adicionada

agua destilada, agitou-se o funil e esperou a separacao de fase, apds o0 querosene
foi coletado separadamente da agua com etanol. O querosene foi colocado no
recipiente adequado e a agua com etanol foi desprezada na pia. A solugcao
hidroalc6olica de descarte se apresentou homogénea e incolor.

Residuo frasco 5: Nao foi tratado. Encaminhado para tratamento terceirizado

Residuo frasco 6: Nao foi tratado. Encaminhado para tratamento terceirizado

Residuo frasco 7: O residuo foi adicionado ao funil de decantacédo e esperou-se a

separacao de fase. Coletaram-se as fases. A agua foi desprezada na pia e a solucéo
de querosene com iodo foi para tratamento terceirizado. A agua de descarte

apresentou-se homogénea, incolor e inodora.

4.5.2. Tratamento dos residuos da experiéncia de oxidacao e reducao.

O residuo é composto por metais sélidos que nao reagiram, total ou
parcialmente, e 3 frascos de solugcdo. A Tabela 4 informa a composi¢cdo de cada

frasco de residuo.

Tabela 4. Composicao dos residuos da pratica de oxidacao e reducgéao.

Frasco 1 2 3
CuSO, 0,1 M com
tragos de Mg*, Zn* e
Fe2+

ZnS0O,4 0,1 M com
tracos de Mg**

H.SO,4 3 M com tracos

EEHIPESicae de Mg?*, Zn** e Fe?*

Procedeu-se da seguinte forma para tratar o residuo de cada frasco:

Residuo frasco 1: Na,COgs) foi adicionado até pH = 8, observou-se a formagéo de

precipitado de coloracado branco-amarelada, filtrou-se por gravidade. O filtrado se
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apresentou incolor, o pH deste foi neutralizado com acido sulfdrico 0,1 mol L™ e
descartado na pia. O precipitado foi seco em estufa e estocado.

Residuo frasco 2: Adicionou-se a este residuo Na,COg) até pH = 8, observou-se a

formagéo de precipitado de cor verde clara, filtrou-se por gravidade. O filtrado se
apresentou incolor, a solugdo foi neutralizada com &cido sulfarico 0,1 mol L e
descartada na pia. O precipitado foi seco em estufa e estocado.

Residuo frasco 3: Na,COgs foi adicionado ao residuo até pH = 6, observou-se a

formacao de precipitado de coloragdo acastanhada, este foi filtrado por gravidade, o
filtrado apresentou coloragdo amarelada, a ele se adicionou NaCOsi) até pH=8,
obteve-se a formacdo de mais precipitado, o qual foi filtrado. A solucéo filtrada
apresentou coloracao levemente amarelada, esta solugao foi neutralizada com acido
sulfarico 0,1 mol L™ e descartada na pia.

Metais: Os metais foram encaminhados para tratamento por empresa terceirizada.

4.5.3. Tratamento dos residuos da experiéncia Principio de Le Chatelier e

equilibrio quimico

Quantificacdo de Cr** em solucdo: Do residuo foi separado uma aliquota de 50 mL
em um béquer, a este se adicionou vagarosamente 7,5 mL de &cido sulfdrico 9 mol
L'. Posicionou-se dentro do béquer um termémetro e a temperatura foi
acompanhada para que nao excedesse a 40°C. Em seguida 3 mL de alcool etilico
95% foi adicionado a solucao. A solucao foi deixada na capela por 1 dia, notou-se a
mudanga da colora¢do. Ao béquer se adicionou Na,COsi) até que o pH = 8. A
solugéo foi filtrada a vacuo. O filtrado, incolor, foi descartado na pia, o sélido foi
levado para secagem na estufa a 80 °C por 2 horas. O sélido foi pesado apds a
secagem e determinou-se a concentragdo de Cr®* no residuo.

Tratamento do Cr®*: A quantidade de residuos da pratica de equilibrio quimico
existentes no laboratério era de 10 L. Assim realizou-se 0 mesmo procedimento da
quantificacao utilizando massas apropriados de reagentes para o tratamento de todo
o residuo. O célculo da massa de alcool etilico e acido sulfurico necessarios para a
reducdo total do Cr®* foi realizada com base na quantificacdo. Utilizou-se um
excesso de 30% de cada reagente.
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4.5.4. Tratamento dos residuos da pratica de producao do alumen e titulacao

acido-base

Producao do alumen: O residuo € uma solugdo acida composta pelo excesso de
acido sulfurico adicionado para a formacao do alumen. O tratamento desse residuo
foi realizado adicionando Na,COs) até pH = 7, observou-se nesse pH um sdlido,
que foi filtrado por gravidade e armazenado, a solugao obtida apresentou-se incolor
e neutra sendo entdo desprezada na pia.

Titulacao acido-base: O residuo é composto por uma solu¢gdo aquosa basica
gerada pelo excesso de base. O tratamento foi feito adicionando acido sulfarico 9

mol L™ até pH = 7 e a solucéo foi desprezada na pia com agua corrente.

4.5.5. Tratamento e destino dos reagentes fora de especificacao

Recristalizacdao da acetanilida: Colocou-se em um béquer 164,0 g da acetanilida
impura e agua fervente foi adicionada. A solucdo foi levada a aquecimento.
Adicionou-se 4 g de carvao ativado a solucéo e deixou a solucdo em ebulicdo por 5
minutos. A solucdo foi filtrada a 60°C por gravidade e o filtrado foi deixado em
repouso a temperatura ambiente por um dia. Observou-se o0 aparecimento de
precipitado e a solugéo foi filtrada, lavada e seca. Determinou-se o ponto de fuséo
dos cristais obtidos.

Recristalizacao do acido acetilsalicilico: 22,49 do reagente impuro foram
transferidos para um béquer e adicionou-se 100 mL de etanol. O béquer foi levado
ao banho-maria até a temperatura entre 50-60°C. Filtrou-se a solucdo a quente. O
filtrado foi retirado do aquecimento e adicionou-se a este gotas de agua até o
turvamento. A solucao foi deixada em repouso por um dia a temperatura ambiente.
O precipitado formado foi filtrado e seco em estufa. O ponto de fusdo dos cristais

formados foi determinado.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Durante o semestre letivo de 2011-2 o laboratério de quimica geral (QMC
106/108) atendeu o total de 314 alunos, sendo 102 alunos dos cursos de quimica,
licenciatura e bacharelado, e 212 dos demais cursos.

5.1. Analise dos experimentos oferecidos pelo laboratério de quimica geral

Durante o semestre, sdo oferecidas 12 préaticas experimentais para os alunos
matriculados nos cursos atendidos pelo laboratério de quimica geral. Com a andlise
dos experimentos foi possivel classifica-los quanto a geragao de residuo ou quanto a
viabilidade de modificacbes com objetivo de facilitar o tratamento, minimizar ou
eliminar a geracao de residuos e aumentar a seguranca dos experimentos. As
experiéncias oferecidas no laboratério sdo: Medidas e tratamento de dados,
Temperatura de fusdo de uma substancia, Solubilidade, Cromatografia em papel,
Oxidacao e reducéo, As velocidades das reagdes quimicas, Principio de Le Chatelier
e Equilibrio Quimico, Titulacdo acido-base, Calor de reacédo e Calor de solidificacao,
Determinacado da massa mola de um gas, Producdo do Alimen e uma pratica nao
fixa, variando de semestre para semestre, podendo ou nao gerar residuos esta nao
foi contabilizada neste estudo.

Os experimentos foram classificados conforme a Tabela 5.

Tabela 5. Classificacdo dos experimentos oferecidos pelo laboratério.

Experimentos geradores de residuos Experimentos passiveis de mudancas
Solubilidade Solubilidade
Cromatografia Cromatografia
Oxidacao e reducao Titulacao acido-base

Velocidades das reagdes quimicas Producéao do Alumen

Equilibrio quimico
Titulagao acido-base
Producéao de Alumen

Dos 11 experimentos estudados, 7 geram residuos quimicos que necessitam
de tratamento e 4 puderam ser modificados neste trabalho. Verificou-se que dos 7
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experimentos geradores de residuo 6 poderiam ser tratados (excetuando-se a
cromatografia), total ou parcialmente, no préprio laboratério com os equipamentos
disponiveis. Os experimentos que geram residuos e os que podem ser modificados
foram o alvo de pesquisa deste trabalho.

5.2. Classificacao dos residuos do laboratério de quimica geral

Foi realizado um levantamento de todos os residuos existentes e produzidos no
laboratério. Apds esta investigacado, observou-se que os residuos eram compostos
tanto por residuos ativos, quanto por residuos passivos. Objetivando uma melhor
organizagao dos resultados, estes residuos foram reclassificados em trés categorias:
Residuos de experimentos (residuo ativo): Residuos gerados pelos experimentos

oferecidos pelo laboratério de quimica geral.
Residuos sem identificacdo: Residuos nao caracterizados derivados de praticas

anteriores, de reagentes sem rétulos ou de reagentes com rétulos degradados.
Reagentes fora de especificacdao: Reagentes improprios para serem utilizados nas

experiéncias devido a impurezas, mofo e aspectos fisico fora do padrao.
Visto que as metodologias de tratamento, a identificacdo e o estudo acerca da
producdo de residuos sdo singulares para cada classe de residuos, optou-se

apresentar os dados e os resultados separadamente para cada classificagao.

5.3. Residuos Sem identificacao

Nesta classe foram dispostos todos os residuos existentes no laboratério sem
rétulos ou sem informacdes sobre a sua composicado como reagentes armazenados,
onde os roétulos foram degradados durante o tempo de estocagem. A Figura 6 ilustra

as etapas realizadas para atender este tipo de residuo.

Residuo ndo ’

identificado Caracterizacio ’ Rotulagem . Tratamento

Figura 6. Etapas para a identificacdo de residuos sem rétulos
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5.3.1. Levantamento dos residuos sem identificacao

Realizou-se uma investigacdo em todos os locais do laboratério com a
finalidade de encontrar reagentes e frascos sem rotulos, levantou-se todos os

residuos sem rétulos encontrados e suas quantidades (Tabela 6).

Tabela 6. Levantamento dos residuos sem identificacao do laboratério.

Residuo Quantidade Observacoes
A 1000 g Sélido branco, reagente sem rétulo.
3009 Solido branco, reagente sem rétulo.
C 50 ¢ Solido branco, tampa com inscricao “Ba02”.
D 700 g Sélido branco, reagente sem rétulo.
E 2000 mL Liquido incolor, reagente sem rétulo.

5.3.2. Caracterizacao dos residuos

A etapa seguinte ao levantamento foi a caracterizacdo dos residuos. Esta foi
dividida em ensaios preliminares, onde se avaliou a seguranga de manuseio € as

propriedades do residuo e os ensaios de identificacdo e confirmacao do residuo.

5.3.2.1. Ensaios preliminares

Para a realizacdo dos ensaios preliminares, foram estudados os reagentes
disponiveis no laboratério, os residuos gerados por cada pratica e as solucdes
preparadas pelos monitores para cada experimento. Com base nessas informacdes
concluiu-se que a probabilidade de existir algum residuo nado identificado que
oferecesse riscos como combustao espontanea ou reatividade em agua era baixa.

Os ensaios preliminares foram compostos por teste de reatividade em agua,
teste de solubilidade em agua, éter etilico e alcool etilico e a observacado da cor,
aspecto e pH. A Tabela 7 apresenta os resultados obtidos nos testes preliminares.

Tabela 7. Resultado dos ensaios preliminares.

Reatividade Solubilidade

Residuo . ) ] pH aspecto
em agua agua etanol éter
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A Nao Sim Nao Nao 7,2 Sélido branco cristalino
B Nao Sim Nao Nao 6,7 Sélido branco cristalino
Cc Nao Nao Nao Nao - Sélido branco, pé fino.
D Nao sim Nao Nao 7,0 Sélido branco cristalino
E Néo Sim Sim Néo <1 Liquido incolor

Com base nas informacdes obtidas, péde-se redirecionar melhor os testes de
identificagao para cada residuo.
Suspeitou-se apds os ensaios preliminares que os sélidos A, B e D poderiam
corresponder a sais inorganicos e que o liquido E devido ao baixo valor de pH,

mesmo apods varias diluicoes pudesse ser algum acido concentrado.

5.3.2.2. Ensaios de identificacao

Os ensaios de identificacao foram divididos em analise de cations e analise de

anions para os residuos soluveis em agua e também para o soélido insoltvel (C).

5.3.2.2.1. Andlise de cations

Para os sélidos, a analise de cations foi realizada pelo ensaio da chama. A

Tabela 8 mostra a coloragédo obtida para cada residuo e o resultado encontrado na
literatura correspondente a cada coloracéo.

Tabela 8. Resultados do ensaio da chama.

Residuo Cor da chama Identidade do cation
A Amarelada Saodio (Na”)
B Amarelada Saodio (Na”)
C Esverdeada Bario (Ba*)
D Amarelada Saodio (Na”)

A coloracao obtida para os sélidos A, B e D foi a mesma, a cor amarela intensa
formada apds a adigdo do fio nicromo com o sélido a chama é caracteristica do
elemento sodio, ndo foram percebidas outras nuances de cor além do amarelo. A
cor verde limao, percebida na chama do composto C, vai ao encontro da inscricao
na tampa do frasco, trata-se de um composto de bario.

Outra investigacdo que foi realizada foi a determinagdo da concentracao de
ions H30" no residuo liquido. A titulacdo potenciométrica do frasco E foi realizada
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com o residuo a 1% (v/v). A solucdo de hidroxido de sodio foi padronizada pela
titulacdo potenciométrica e o valor obtido para a concentracdo da solucdo foi de
0,115 mol L. A curva da titulagdo do residuo com hidréxido de sédio 0,115 mol L™ é
mostrada na Figura 7, assim como a primeira e segunda derivada calculada a partir
dos dados obtidos na titulacao.

T T T
b A
LAP/HA_p & Ap/HdP

T
'
©

T
-
o

12

Volume de NaOH (mL)

Figura 7. Titulagdo potenciométrica do residuo E. A linha (—) refere-se a curva de
titulacdo, a linha tracejada (---) refere-se a primeira derivada e a linha pontilhada ()
a segunda derivada.

O valor que intercepta o0 eixo das abcissas pela segunda derivada
corresponde ao volume de titulante no ponto de equivaléncia (P.E.), com este dado

o valor da concentracédo do acido no residuo foi calculado (Tabela 9).

Tabela 9. Valores de concentracao obtido na titulacao para o residuo.

Volume de NaOH no P.E. 4,72 mL

Concentracao de H;0" no residuo 10,9 mol L

Com a titulagdo potenciométrica, confirmou-se que o residuo E era um &cido

concentrado.
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A analise de anions foi realizada para todos o0s residuos, esta seguiu o

fluxograma apresentado na Figura 4. A Tabela 10 apresenta o resultado dos

ensaios para a analise de anions.

Residuo

Frasco A

Frasco B

Frasco C

Frasco D

Frasco E

Tabela 10. Resultado dos ensaios de identificacao de anions.

Testes
Adicdo de AgNOsag)
Adicdo de SCN’
Adicao de AgNO;
Adicédo de HaSO4(aq)
Adigéo de FeClsag)
Adigao de Ba(NOs3)2(aq)
Teste do amido
Confirmacéo para brometo
Adigcao de HSO4(aq)
Adicédo de CaClyaq)
Adicdo de AgNOs(qg)
Adicéo de FeClsag)
Adicdo de AgNOsag)
Adigéo de FeClsag)

Observacao Resultado

Precipitado branco Cloreto (CI)
Sem alteracédo

Precipitado amarelo Brometo (Br)
Sem alteragao

Sem alteragao

Sem alteragao

Sem alteragao

Vapores castanho

Liberacao de COy( 5
o Carbonato (CO37)
Precipitado branco

Precipitado branco )
~ Cloreto(CI)
Sem alteragao

Precipitado branco .
R Cloreto(CI)
Sem alteragao

Foram identificados com exito todos os anions. O Frasco A, D e E

corresponderam ao mesmo anion, cloreto. A adicdo do nitrato de prata formou um

precipitado branco, este poderia corresponder tanto a cloreto de prata quanto

tiocianato de prata, deste modo realizou-se o teste com a adicao de cloreto férrico.

Se houvesse tiocianato em solu¢éo, com a adi¢éo de FeCls(yq), a solugéo se tornaria

vermelha devido a formacao de um complexo desta cor formado pelos ions Fe(lll) e

tiocianato. Como nao foi observado nenhuma alteracdo de cor, a ndo ser a cor

amarela do cloreto férrico, o anion dos frascos A, D e E era cloreto.

O frasco B com a adicdo da solucdo de nitrato de prata apresentou um

precipitado amarelo, este precipitado poderia ser formado pelos anions, brometo,



29

iodeto, sulfato, carbonato e fosfato. Foi verificado se o anion correspondia a
carbonato adicionando &cido sulfurico diluido, como nao foi observado a liberacédo
de gas carbdnico o composto ndo apresentava este anion. No proximo teste se
verificou a presenca de iodeto adicionando a solu¢ao a 10% do residuo uma solucéo
de hipoclorito de sdédio e algumas gotas de acido cloridrico. O ion hipoclorito em
presenca de iodeto em um meio acido é reduzido a cloreto enquanto o iodeto é
oxidado am iodo, a solugdo se torna marrom e o iodo livre poderia ser identificado
pela solucdo de goma de amido. O teste para iodeto deu negativo. Realizou-se a
investigagcdo para anions fosfato adicionando cloreto férrico na solu¢ao do residuo.
O fosfato em presenca de Fe (lll) forma um precipitado branco amarelado, fosfato de
Fe (lll). O teste para fosfato deu negativo. O préximo ion a ser testado foi o sulfato,
para tal realizou-se a adicdo de nitrato de bario ao residuo aquoso. O cation Ba** em
presenca de sulfato da origem a um precipitado branco de sulfato de bario. O teste
para sulfato deu negativo. A ordem de testes foi respeitada pois o ion fosfato
também precipita em solugdes contendo Ba®*, assim o teste para fosfato deve
anteceder o teste para sulfato. Outro problema é que carbonatos precipitam com a
adicéo de cloreto férrico, de modo que o teste de carbonatos deve preceder o de
fosfatos. Como o composto em questdao ndo se apresentou positivo para os testes
realizados, suspeitou-se que 0 mesmo se tratava de brometo, assim se realizou o
teste para confirmacao de brometo. Neste teste algumas gotas de acido sulfurico
concentrado foram adicionadas sobre o residuo, ap6s a adi¢cdo foi perceptivel a
formacao de uma solugdo de cor alaranjada com desprendimento de vapores de
bromo apds o aquecimento. Ao se realizar o teste para a confirmacao de brometo o
resultado foi positivo, o residuo do frasco B continha o anion brometo.

A andlise do frasco C revelou que o anion presente no composto era o
carbonato. Nos testes preliminares foi verificada a insolubilidade do composto C em
agua. O primeiro teste realizado foi a adigcdo de acido com a finalidade de solubilizar
o composto, ao se adicionar &cido sulfurico se observouo desprendimento de COy(
para a atmosfera, dessa forma o ion presente na amostra foi identificado como
carbonato, pois o0 hidrogenocarbonato de bario é soluvel em agua.

Na Figura 4, sdo apresentado também testes para identidicar anions acetato e

nitrato, estes n&o precisaram ser realizados neste trabalho.
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5.3.3. Implantacao um sistema de rotulagem padronizado
Ap6s o processo de caracterizacao foi possivel a identificacdo de todos os

residuos antes sem informacao sobre a sua composicdo. A Tabela 11 apresenta os
frascos de residuos devidamente identificados e o destino dado a cada reagente.

Tabela 11. Identificagao do residuo antes nao caracterizado e destinacao.

Residuo Nome do composto Destino
A Cloreto de sodio Utilizagdo em experimentos
Brometo de sédio Utilizagdo em experimentos
C Carbonato de bario Encaminhado para tratamento
D Cloreto de sédio Utilizagdo em experimentos
E Acido cloridrico conc. Utilizagcdo em experimentos

Com a finalidade de eliminar a geragdo de residuos sem identificagdo no
laboratério, elaborou-se um rétulo padrdao (Figura 8 — ltem A) para solugdes e
misturas preparadas pelos frequentadores do laboratério. No rétulo todas as
informacgdes devem ser preenchidas a lapis.

Foi implantado também um sistema de rotulagem para o destino dos residuos
apds o término dos experimentos. Estes roétulos foram adotados de trabalhos
anteriores''. A Figura 8 também apresenta os trés tipos de rétulos utilizados:
residuo, insumo e rejeito.

O rétulo “RESIDUO” é atribuido aos residuos que necessitam de um
tratamento, que possa ser realizado no local, para serem reutilizado. O rétulo
“‘INSUMO” é destinado aos residuos que podem ser prontamente utilizados como
reagentes e o rotulo “REJEITO” é conferido aos residuos que serdo encaminhado
para tratamento fora do laboratério.

Todos os rétulos devem ser afixados com fitas transparentes de modo a cobrir
totalmente o rétulo e preenchidos a lapis pois em contato com a agua, canetas e
canetas hidrocor se tornam ilegiveis gerando novamente um residuo nao

identificado.
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S E DEPARTAMENTO DE QUIMICA Identificac&o do residuo
Identificagio Laboratério:
Informacgées sobre o residuo:
Concentragio Data de preparagio
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Data: ___ [ |
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C D
Identificacdo do residuo Identificac&o do residuo
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UNIVERSIDADE FEDERAL DE SANTA CATARINA - UFSC UNIVERSIDADE FEDERAL DE SANTA CATARINA - UFSC

Figura 8. Rotulos desenvolvidos e implantados para o preparo de solucdes e
gerenciamento dos residuos apés a pratica experimental

5.5. Reagentes fora de especificacao para utilizacao

Os reagentes classificados como fora de especificagdo para serem utilizados
foram catalogados e procurou-se informacdes na literatura para a recuperacao
destes reagentes. Os reagentes diagnosticados como improprios para a utilizacao
sao listados na Tabela 12 bem como a quantidade de cada.

Tabela 12. Reagentes impréprios para utilizacao e suas quantidades.

Reagentes Quantidade
Acetanilida 164 g
Acido Acetilsalicilico (AAS) 22449
Nitrato de Bario 300 ¢

Utilizou-se a técnica de recristalizagdo para purificar os reagentes acetanilida
e AAS. O Reagente Nitrato de bario foi encaminhado para tratamento terceirizado
devido a sua alta toxicidade.

O solvente empregado na recristalizacdo da acetanilida foi a agua, pois a
acetanilida é soluvel em agua a temperaturas elevadas, enquanto a sua solubilidade
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em agua a temperatura ambiente é baixa. A acetanilida estava contaminada com um
composto apolar pois apds a total dissolugdo do sélido se verificou a formacao de
bolhas liquidas insolUveis na agua. Obteve-se a purificacdo da acetanilida com éxito,
o ponto de fusdo determinado foi de 113,1-114,5°C, enquanto a literatura reporta o
valor de 115°C. Os cristais de acetanilida apresentaram-se bem formados e em
formas de agulhas e incolores. O composto contaminante da acetanilida era o
naftaleno, isto foi percebido pelo odor do sélido formado no papel filtro quando a
solugdo foi filtrada a 60°C. O naftaleno foi encaminhado para tratamento
terceirizado.

A solubilidade do AAS em etanol aumenta com a temperatura, dessa forma o
solvente escolhido para a recristalizacao foi o etanol. O aquecimento da solucao foi
realizado em banho-maria devido a instabilidade do &cido acetilsalicilico a
temperaturas elevadas e também pela seguranga na manipulacédo do etanol quente.
Os cristais de AAS oriundos do processo, se apresentaram bem definidos, com o
aspecto de flocos de cor branca, quando a cristalizacdo ndo ocorre lentamente o
aspecto do AAS é semelhante a p6 de vidro e ha maior probabilidade de impurezas
estarem presentes no produto. O ponto de fusdo obtido para a amostra purificada foi
de 133,1-135,°C, enquanto a literatura reporta o valor de 135°C.

5.6. Residuos dos experimentos

Neste topico é abordado a segregacao dos residuos, os reagentes utilizados, a
composicao do residuo e as modificagcdes propostas para cada experimento. Para
melhor organizacado as informacdes sao dispostas de acordo com as praticas. Os
experimentos discutidos foram: solubilidade, cromatografia, oxidacao e reducéo,
equilibrio quimico, titulacao acido-base e producéo do alumen.

5.6.1. Solubilidade

A experiéncia de solubilidade é dividida em duas etapas (Anexo ), a primeira
aborda a miscibilidade entre liquidos e a segunda etapa a extragdo. A etapa de
extragdo néo foi alterada.

A miscibilidade de liquidos envolve a utilizacdo de 4 solventes que sao

misturados entre si e cabe ao aluno classificar as misturas como miscivel,
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parcialmente miscivel e imiscivel. A Tabela 13 apresenta os resultados observados
pela maioria dos alunos e a Figura 9 ilustra os resultados observados.

Tabela 13. Dados observados para o experimento de solubilidade.

Parcialmente

Tubo Misturas Miscivel Imiscivel
miscivel
1 3mL de agua + 1mL de etanol X
2 3mL de agua + 1mL de 1-butanol X
3 3mL de agua + 1mL de querosene X
4 3mL de etanol + 1mL de 1-butanol X
5 3mL de etanol + 1mL de querosene X
6 3mL de 1-butanol + 1mL de querosene X

Figura 9. Verificagdo da miscibilidade entre liquido por tubo (livro texto). A figura

» corresponde a marca do volume do solvente (3mL), a figura @ representa a
interface observada (menisco)

—

Foram realizadas duas modificacbes na pratica de solubilidade. A primeira
modificacao foi realizada de modo a diminuir a geracéo dos residuos e na segunda
modificacdo se buscou melhorar 0 desempenho do tubo numero 2, onde sao
misturados butanol e agua, a mistura € parcialmente miscivel e ndo imiscivel como
observado pela maioria dos alunos, sendo esta motivos de duvidas em sala de aula.

5.6.1.1. Minimizacao da geracao de residuos da pratica de solubilidade

No semestre atual foram gerados aproximadamente 4000 mL de residuo da
primeira parte da experiéncia de solubilidade. Esse valor aumenta no primeiro

semestre do ano letivo onde é atendido um maior nimero de alunos.
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Para essa modificacdo, testou-se os experimentos utilizando uma menor
quantidade das solucées. A Tabela 2, mencionada no item 4.6.2 mostra as
quantidades testadas para cada tubo.

Observou-se que a diminuicdo da quantidade da solucdo nao alterava a
visualizagdo pelos alunos se fosse utilizado um tubo de menor didmetro, assim o
melhor resultado observado foi a utilizacao de 1 mL de solvente e 0,5 mL de soluto.
Os tubos de ensaios de menor diametro estao disponiveis no laboratério e sao
suficientes para atender a todos os alunos que frequentam a disciplina.

Esta modificacao reduzira a quantidade de residuo gerado em 62,5%, pois
cada dupla ira utilizar 1,5 mL para cada tubo ao invés de 4 mL. A Figura 10 ilustra o

resultado obtido utilizando 1,0 mL de solvente para 0,5 mL de soluto.

Figura 10. Verificacdo da miscibilidade entre liquido por tubo (modificacédo). A figura
corresponde a marca do volume do solvente (1 mL), a figura <xrepresenta a
interface observada (menisco)

5.6.1.2. Modificacao para visualizacao da miscibilidade parcial entre 1-butanol
e agua

Para complementar as mudancas na pratica de solubilidade, estudou-se a
possibilidade de alteracdo da pratica de modo a melhorar a visualizagdo da
miscibilidade parcial entre agua e 1-butanol. Verificou-se que este objetivo é
alcancado invertendo a quantidade de solvente, ou seja utilizando 1 mL de butanol e
0,5 mL de agua ao invés de utilizar 1 mL de agua e 0,5 mL de butanol. A quantidade
foi testada apenas para o volume modificado. Para melhor visualizagao realizou-se
uma marca apos a adi¢ao do solvente, liquido em maior quantidade, adicionou-se o
outro liquido e agitou e verificou a posicdo do menisco, podendo assim observar o

deslocamento da interface e classificar os liquidos como parcialmente misciveis. A
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Figura 10 ilustra o observado para a agua como solvente e para o butanol como

solvente.

Figura 11. Modificacdo da quantidade entre agua e 1-butanol. A figura €«

corresponde a marca do volume do solvente (1 mL), a figura <3 representa a

interface observada (menisco). O tubo A refere a mistura 1 mL de butanol e 0,5 mL
de agua, o tubo B refere a mistura entre 1 mL de agua e 0,5 mL de butanol.

Ao se utilizar o butanol como solvente pode-se verificar melhor o deslocamento
do menisco, utilizando a agua como solvente nao se observa tanto o deslocamento
do menisco. A solubilidade do butanol em agua € de 7,7g por 100 mL enquanto a
solubilidade da agua em butanol é de 20 g por 100 mL. Desse modo em 1 mL de
agua temos 0,077 g de butanol solubilizados, insuficiente para a visualizacéo, ja em
1 mL de butanol temos 0,2 g de agua solubilizados o que permite melhor
visualizacdo da miscibilidade parcial.

Assim uma sugestdo para melhor aproveitamento da pratica seria inverter a

quantidade entre o butanol e a 4gua para a visualizacao da miscibilidade parcial.

5.6.1.3. Tratamento dos residuos experimentais

A segregacao dos residuos da experiéncia foi realizada coletando as solu¢des
em frascos diferentes. Sao dispostos 7 frascos para a coleta dos residuos. A tabela
3 apresentada no item 4.7.1 ilustra o conteldo de cada frasco.

O tratamento total destes residuos nado pode ser realizado com o0s
equipamentos e reagentes disponiveis no laboratério, o tratamento realizado é a
separacdo por decantagcdo dos frascos de numero 3 e 5, permitindo o
reaproveitamento do querosene.

As misturas de agua e butanol, etanol e butanol, butanol e querosene e iodo e
querosene podem ser separadas utilizando a destilagédo fracionada. A destilacdo néo
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foi realizado. Sugestdées para trabalhos futuros é a realizacdo da separacdo dos
residuos com um aparato de destilacdo fracionada recuperando assim todos os

reagentes que poderao ser reutilizados no experimento.

5.6.2. Cromatografia em papel

A prética da cromatografia em papel (Anexo Il) é realizada no laboratério em
duas etapas diferentes, na primeira, tem-se a construcdo de um cromatograma de
canetas hidrocor e na segunda parte ha a construgcdo de um cromatograma com
cations de metais de transicdo. As modificacdes realizadas contemplaram apenas a
primeira parte do experimento.

Para a construcdo do primeiro cromatograma sao utilizadas canetas nas
cores: vermelha, amarela, azul, verde, marrom e preta e o solvente utilizado é uma
mistura em partes iguais de etanol, 1-butanol e solucdo de aménia 2 mol L. No
segundo cromatograma os cations utilizados sdo: Fe**, Cu®*, Mn** e Co*" e o
solvente usado como fase mével é uma solugdo formada por 22% de HCI 6 mol L™ e
78% de acetona. O segundo cromatograma ainda é revelado com uma solucdo de
amonia 6 mol L.

O residuo dessa pratica &€ composto por: solucdes utilizadas para eluir os
cromatogramas. O residuo da primeira parte € formado solucado de butanol, etanol e
amonia 2 mol L™ utilizada para eluir os cromatogramas. A solucéo de butanol, etanol
e amdnia 2 mol L™ ndo é reutilizada no semestre seguinte devido & volatilidade da
amodnia alterando assim a composicao da mistura. Este residuo recebe tratamento
terceirizado.

O residuo da segunda parte € composto por: residuo de solu¢ao de HCI 6 mol
L™ e acetona utilizados para eluir os cromatogramas e solugdo de aménia 6 mol L™
utilizada para revelar os cromatogramas. A mistura de HCI 6 mol L™ e acetona nao é
tratada no laboratorio, pois com o tempo os dois compostos reagem dando origem a
um liquido viscoso de coloracdo escura. Formados pela polimerizacao da acetona.

A segregacao envolve a coleta dos residuos em dois frascos, um identificado
como butanol, etanol e aménia 2 mol L™ e outro como HCI 6 mol L™ + acetona.
Ambos fracos sdo enviados para tratamento terceirizado.
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5.6.2.1. Modificacao na pratica de cromatografia com canetas hidrocor

A modificacdo desta parte do experimento teve como objetivo aumentar a
seguranca da experiéncia, diminuir a insalubridade e também gerar uma menor
quantidade de residuo.

Verificou-se que a seguranca do experimento poderia ser comprometida caso
algum aluno realizasse o descarte das solugbes erroneamente. O descarte
equivocado resultaria em uma reacdo acido base, liberando calor o que seria
arriscado em solug¢des contendo solventes organicos.

HC|(aq) + NH4OH(aq) pam— NH4C|(aq) + H20(|) + calor

Assim a primeira medida tomada foi retirar a solucdo de amoénia utilizada para
eluir o cromatograma de caneta hidrocor. Tentou-se varias misturas entre solventes
€ 0 que apresentou um comportamento mais préximo do cromatograma obtido no
experimento foi a troca da solugdo de aménia 2 mol L™ por uma solucédo de cloreto
de aménio 0,5 mol L.

A troca da solugdo de amédnia 2 mol L' permite que a nova mistura de
solventes possa ser utilizada com mais segurangca € em outros semestres se
devidamente fechado. O cloreto de aménio ndo possui 0 mesmo comportamento da
amonia caso seja descartado errado. O apéndice | apresenta o cromatograma obtido
utilizando a solucdo em proporcdes iguais de etanol, butanol e aménia 2 mol L' e o
cromatograma obtido utilizando a mistura em proporg¢des iguais de etanol, butanol e
solucdo de cloreto de aménio 0,5 mol L™,

E observavel que as diferencas entre os cromatogramas sdo minimas e que o
célculo dos valores de Rf podem ser feitos pelos alunos com boa exatidao, visto que
as manchas se apresentam relativamente bem definidas. A modificacdo deste
experimento permitira que o residuo possa ser reutilizado para eluir novos
cromatogramas em outros semestres se contaminacao da mistura de solventes for
inexistente ou baixa. Como sugestdes para futuros trabalhos, propde-se o estudo do
tratamento deste residuo.
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5.6.3. Oxidacao e Reducao

A primeira etapa (parte A) da pratica de oxidacdo e reducdo investiga o
comportamento redox de metais quando estes sdo adicionados a solucbes de
sulfato de zinco, sulfato de cobre e &cido sulfurico. Esta parte é a Unica que gera
residuos no experimento, o tipo de coleta sugerido pelo procedimento (Anexo lll) é a
segregacao dos residuos em dois frascos diferentes, um contendo sulfato de cobre e
sulfato de zinco e outro contendo a solugéo de acido sulfurico. O tratamento descrito
€ de que o frasco contendo os sais de zinco e de cobre fossem encaminhados para
tratamento terceirizado e que o frasco contendo solucdo de acido sulfurico fosse
neutralizada ao final da aula e descartada na pia.

Com o estudo do experimento, a segregacao proposta foi a coleta do residuo
em trés frascos diferentes conforme apresentado na Tabela 4 (item 4.5.2). De fato
se as solugdes nao tivessem tragcos de outros cations metdlicos a simples
neutralizacdo do frasco contendo acido sulfurico seria o correto, mas ao neutralizar
este residuo percebe-se a formacdo de um precipitado com coloracdo marrom,
devido aos ions de Fe Il em solugcdo. A massa de precipitado é consideravel.

Foi proposto um tratamento que contemplasse todos os residuos liquidos
gerados, o produto do tratamento do frasco 1 com carbonato de sddio formou um
precipitado branco amarelado de hidroxido e carbonato béasico de Zn (ll). O
tratamento do frasco 2 com carbonato de sédio levou a formacao de um sélido de
cor verde clara de hidréxido e carbonato basico de Cu (ll) com tragos de carbonato
de zinco e hidroxido de Fe (lll). E a neutralizacdo do frasco 3 com hidréxido de sodio
deu origem a um precipitado de coloracdo marrom, formada pela presenca de Fe
(1) no residuo e de tragos de zinco.

A presenca dos metais em solucdes inviabiliza o descarte na pia sem que
haja alguma filtracdo para retirar o solido. Com o objetivo de diminuir a quantidade
dos cations proveniente dos metais contaminantes da solucdo, prop6s-se que na
hora do descarte do residuo pelo aluno do residuo se utilizasse um funil com papel
filtro, assim os metais sélidos ficariam retido no filtro e ndo entrariam contato com a
solugcdo continuando a reacdo redox. Essa proposta facilitou o tratamento do
residuo, pois devido a maior quantidade de ions no residuo antigamente, era mais
trabalhoso encontrar o pH de precipitacdo ideal para os cations metélicos na

solucéo.
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As constantes de solubilidade a temperatura de 25°C para o hidréxido de Zn
(1) ke= 3,0 x 107", hidréxido de Mg ke= 5,6 x 1072, hidréxido de Cu (11) ke= 4,8 x 10%°,
hidréxido de Fe (Ill) k= 4,9 x 10" sdo baixas, a quantidade desses cations
metalicos que permanece em solucao apos tratamento nao é significativa.

Como sugestbes para trabalhos futuros, propde-se o estudo dos sélidos
obtidos apdés o tratamento e sua utilizacdo em praticas que possam ser
desenvolvidas, como a calcinacdo dos carbonatos e hidréxidos obtidos,
transformando-os em 6éxidos e a aplicacdo destes como pigmentos na pratica

desenvolvida em quimica inorganica experimental.

5.6.4. Principios de Le Chatelier e Equilibrio Quimico

A experiéncia de equilibrio quimico € composta por 3 partes (Anexo V). A parte
A investiga o equilibrio entre cromato e dicromato adicionando ao tubo contendo os
compostos de Cr®* solucées de HCl e NaOH. A parte B aborda a formacéo de
precipitado em solu¢dées de cromato com a adi¢do de nitrato de bario e a parte C
demonstra o equilibrio da solugdo cromato-dicromato ap6s a adicdo de solucbes de
KOH, CH3COOH, NH40OH, C2Hs0H e HNOs.

A segregacao dos residuos desta pratica foi realizada em dois frascos, em um
frasco residuos contendo bario deveriam ser descartados (parte B) e o outro frasco
foi para a coleta de residuos sem bario (Parte A e C). O residuo da parte B foi
filtrado para a retirada de cromato de bario, se necessario era adicionado NaOH g
ao residuo para converter toda a solugdo em cromato e posterior precipitacdo do
bario em solucdo. Apo6s a retirada do cromato de bario a solucao pode ser tratada
em conjunto com os residuos sem bério. O cromato de bério € encaminhado para
tratamento terceirizado.

O tratamento do residuo envolve a reducdo do Cr®* & Cr®, o cromo
hexavalente é classificado como mutagénico e carcinogénico ja o cromo trivalente é
um nutriente essencial e ndo apresenta a toxicidade da sua forma oxidada. A
primeira parte do tratamento foi a quantificacdo do Cr®* em solucéo, pois esse valor
difere nos semestres e com o tempo de estocagem. A quantificacdo do Cr®* ¢ feita
adicionando &cido sulfurico e alcool etilico em excesso para uma pequena
quantidade de solucao, o sélido obtido apds secagem corresponde a hidroxido de
cromo |l trihidratado, com o valor da massa deste é possivel determinar a
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concentragdo de Cr®* em solugdo. A concentracdo da solugcdo de dicromato de
potassio no residuo é de aproximadamente 0,2 mol L™
A primeira etapa do tratamento € a adi¢cao de acido sulfdrico para deslocar o
equilibrio para a formagao do dicromato.
2Cr04% (ag) + 2H30" == Cr207* (a9 + 3H20

O Alcool etilico é o agente redutor da reacgdo, este é oxidado a etanal e
posteriormente em &cido acético enquanto o Cr®* ¢é o agente oxidante, sofrendo
reducdo para Cr®. Apés a completa reacdo se obteve o sulfato de Cr (Ill) e o sulfato
de K que em solucdo se combinam para formar o alumen de cromo e potassio. O
alimen de cromo e potassio, obtido no experimento, € um sal que contém como
anion o (SO4%)e dois cations (K* e Cr®*). O cromo (3d°4s') em seus compostos
mostra estados de oxidacao de +1 a +6, porém, os mais comuns sao os estados +3 e
+6. O cromo (Ill) no estado +3,€ encontrado em, inUmeros complexos, quase todos
octaédricos e existe como um hexaaquo complexo violeta em solugdo aquosa. O
acompanhamento da mudanca de coloragdo da solugao de laranja para azul-violeta

denota a redugédo do cromo hexavalente a trivalente no meio reacional.

2 K2Cr207 +8 H2504+ 3 CH3CH20H + 37 Hzo >4 K[CF(OHz)s](SO4)26H20 + 3CH3COOH

A adicao de carbonato de sédio eleva o pH da solugcao formando um precipitado
de Cr(OH)3.3H20, este apresenta uma constante de solubilidade baixa (Ks= 6,3 x 10°
31) sua baixa solubilidade em 4gua a 25°C é 1,2. 10® mol L™". O precipitado foi filtrado

e o sélido obtido foi seco em estufa.

4Cr(OH)3.3H,0 = 4 Cr(OH); + 12H,0

O hidréxido de cromo foi levado a mufla por 1 hora a 600°C para a conversao do
hidréxido de cromo Ill a 6xido de cromo lll, este produto € um pigmento utilizado para

esmaltacao ceramica.

4 Cr(OH); = 2Cr,03 +6H,0
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O tratamento do Cr®* é realizado pelas turmas de quimica no laboratério QMC
106/108, onde a solugdo de Cr®* é proveniente do laboratério de quimica inorganica,
pois este ndo apresenta tracos de outros compostos que interferem na coloracéo e
precipitacao do hidréxido de cromo (lll) trihidratado.

5.6.5. Producao do Alumen

A experiéncia de producdo do alimen é caracterizada pela oxidacao do

aluminio metalico em AI**

. Nesse experimento uma solucéo de hidréxido de potassio
é adicionada ao aluminio metalico e levada a aquecimento formando [Al(OH)4] (ag),
depois é adicionada uma solugdo acido sulfdrico 9 mol L™ para a obtencédo do sal de
sulfato duplo de aluminio e potassio dodecahidratado. Os reagentes KOH ) €
H>SO4aq) S80 utilizados em excesso, aproximadamente duas vezes mais do que o
necessario para a garantir maior rendimento. O procedimento (anexo V) descreve
que a solucao final pode ser descartada na pia, pois o hidréxido de s6dio em
excesso foi neutralizado pelo acido sulfurico, porém o acido sulfurico ainda esta
presente em solucdo, o pH da solucao final da reacéo indicou pH inferior a 1, nao
sendo aconselhavel o descarte em pia. O procedimento para o tratamento do
residuo é a coleta das solugbes em um recipiente, onde seria realizado
posteriormente a neutralizacdo do residuo por monitores e bolsistas. O residuo

também apresenta o AP**

em solucao, o rendimento médio desta reacao é de 70%,
assim boa parte do aluminio esta presente em solucdo, observou-se este fato, pois
ao adicionar Na,COgss para neutralizar o residuo houve a formacdo de um
precipitado branco, hidréxido de aluminio, que foi filtrado por gravidade e a solucao
pode ser descartada na pia com o pH neutralizado. Para a neutralizacdo de todo o
residuo produzido nesta experiéncia no atual semestre utilizou-se aproximadamente
500 g de NaxCOsi), a quantidade de residuo gerado varia de semestre para
semestre.

A solucdo do experimento ndo deve ser descartada na pia devido ao excesso

de acido.
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5.6.6. Titulacao Acido-base

A experiéncia de titulagdo acido-base envolve a padronizacao do hidréxido de
sédio com acido oxalico pelos alunos e a titulagdo de uma amostra de vinagre
comercial com o hidroxido padronizado (Anexo VI).

Verificou-se o valor do pH do residuo ao final do experimento e o pH obtido foi
de 10,8. Esse pH é improprio para ser descartado na pia, assim todo o residuo
gerado no experimento deve ser coletado em bacias para posterior neutralizacdo por
monitores ou bolsistas. A neutralizacdo desta solucao foi realizada com as sobras da
solucdo de &cido sulfurico 9 mol L™, preparadas para o experimento de produgédo do
alimen.

As folhas de dados dos alunos entregue apés o experimento foram estudadas
e se verificou que o volume de NaOHq gastos para titular as mesmas amostras
variava muito de grupo para grupo, até mesmo para dentro do grupo o valor obtido
para as trés titulacoes descritas no procedimento variaram bastante. Deste modo o
tratamento mais correto é a coleta do residuo e a posterior neutralizagédo pelo

monitor com solugdes de acido existentes no laboratorio.
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6. CONCLUSAO

As instituicoes de ensino e pesquisa sdo pequenas geradoras de residuos e se
caracterizam por produzirem residuos quimicos de elevada complexidade, baixo
volume e alta diversidade.

v Foi realizado o levantamento dos residuos produzidos no Laboratério de
Quimica Geral (QMC 106/108) do Departamento de Quimica da UFSC. Nesse
sentido, observou-se que este era composto por residuo ativo, gerado na
execucao dos experimentos e residuo passivo, composto pelo residuo sem
identificagdo e reagentes impuros. Estes residuos foram devidamente
caracterizados quimicamente e tratados utilizando metodologias possiveis de
serem realizadas no proprio evitando que este fosse encaminhado para
tratamento posterior ou armazenamento.

v' Cada residuo nao identificado foi caracterizado empregando metodologias que
visavam a minima geracao de residuo secundario. Com a intencdo de evitar a
geracao de novos residuos nao identificados foi desenvolvido no laboratério um
sistema padronizado para a rotulagem de todos os reagentes e solucdes
utilizados nos experimentos. Os ro6tulos utilizados para a identificacdo de
residuos ativos foram implantados visando rastreabilidade e a melhor gestédo
para os residuos.

v Observou-se que era possivel minimizar a geragao dos residuos experimentais
otimizando algumas praticas geradora de residuos. A otimizacao nao prejudicou
a visualizagdo experimental dos conceitos quimicos abordados em cada

experimento.
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APENDICE

ANTES
Cromatograma obtido utilizando o procedimento descrito pelo livro texto empregando
1-butanol, etanol e solugéo de aménia 2 mol.L™" na proporgao (1:1:1)

Legenda (dir. — esq.): cores de canetas hidrocor: vermelha, azul, amarela, verde, marrom e preta

DEPOIS
Cromatograma obtido utilizando o procedimento descrito pelo livro texto empregando

1-butanol, etanol e solucéo de cloreto de aménio 0,5 mol.L™" na proporgéo (1:1:1)

Legenda (dir. — esq.): cores de canetas hidrocor: vermelha, azul, amarela, verde, marrom e preta



ANEXO |

EXPERIENCIA DE SOLUBILIDADE

03. MATERIAL:
Qtdade |Material de vidro Qtdade |Material diverso
6 Tubo de ensaio sem rolha 1 Suporte Universal
1 Tubo de ensaio com rolha 1 Tridngulo de porcelana
5 Pipeta de 5 mL 1 Argola de metal
1 Funil 1 Papel filtro
1 Béquer (50 mL) 1 Bacia plastica com gelo
1 Béquer (250 mL) 1 Suporte para tubos de ensaio
Reagentes

-Todo (solugdo = 0,03% ); Querosene; 1-Butanol; Etanol, Acetanilida, Aspirina.

04. PROCEDIMENTO:

Obs: Lave as pipetas antes de usd-las para ndo contaminar os reagentes.

A. Miscibilidade de Liquidos

1. Prepare as seis misturas em seis tubos de ensaio numerados de 1 a 6, conforme esta

descrito na tabela abaixo;

CUIDADO: etanol, 1-butanol e querosene sdo inflamaveis.

O N e

W N

3 mL HpO + 1 mL etanol

3 mL HyO + 1 mL 1-butanol
3 mL HpO + 1 mL querosene
3 mL etanol + 1 mL 1-butanol
3 mL etanol + 1 mL querosene
3 mL 1-butanol * 1 mL querosene

. Agite cada tubo de forma a homogeneizar a mistura.
. Escreva suas observagdes na folha de dados.
. Va para a etapa B.

. Extragao

1. Coloque cerca de 3 mL de uma solugéo aquosa saturada de iodo (aproximadamente
0,03% de iodo por massa) no tubo de ensaio com rolha. Adicione cerca de 1 mL de
querosene. Ndo agite. Anote suas observagoes.

2. Coloque a rolha no tubo e agite. Espere a mistura descansar e anote suas
observagoes.

Residuos

1. Ao terminar os itens A e B, verifique como proceder para tratar os residuos quimicos

gerados;
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2. A solucdo 1 item A, (4gua e etanol), pode ser descartada na pia pois estes residuos

3

ndo sdo toxicos.

As outras solugdes ou misturas do item A, 2 a 6, devem ser armazenadas no
recipiente adequado para posterior tratamento. Os residuos do item B querosene e
iodo ,devem ser armazenados em outro frasco. (Veja pg. v, “tratamento de residuos’)
Os tubos de ensaio com querosene devem ser lavados com detergente € uma
escovinha propria para limpar tubos de ensaio. Deixe os tubos invertidos para que a
agua escorra.

C. Precipitagido
Verifique qual dos reagentes serd usado acetanilida ou aspirina.

is

D. Filtracéo
Demonstracdo: Pega ajuda ao professor para dobrar o papel filtro e

montar o equipamento de filtracdo ao lado.
Js

. Coloque um béquer embaixo do funil, de modo que a ponta do funil

Pese 0,5 g de acetanilida, em um béquer pequeno de 50 mL, adicione 4 mL de etanol
e agite até sua dissolugdo. A seguir acrescente 20 mL de dgua destilada agite e deixe
cristalizar em um banho de gelo (numa bacia pléstica). Apos a cristalizagdo va para a
etapa D. I

Dobre um papel filtro circular duas vezes de modo a ficar como
indicado na figura ao lado e coloque-o no funil de vidro.

toque a parede interna do béquer. Com o frasco lavador, molhe o papel
filtro um pouco para fixa-lo no funil.

. Transporte todo o contetdo do béquer, contendo a acetanilida

cristalizada, etanol e 4gua, para o filtro com a ajuda de um bastdo de vidro.

. Terminada a filtragdo, retire o papel filtro com a acetanilida seca e guarde-a num

frasco adequado.

. Lave o material e limpe sua bancada de trabalho. A solugdo de 4gua e etanol, apos a

filtragem da acetanilida pode ser descartada na pia.
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ANEXO Il

EXPERIENCIA DE CROMATOGRAFIA EM PAPEL

03. MATERIAL:

- solventes: etanol, 1-butanol, acetona, aménia, (2 M e 6 M) e HCI1 6 M;

- 2 béqueres (500 e 250 mL) com as devidas misturas dos solventes e tampados
com plasticos fixos com elasticos,

- 1 béquer de 250 mL e um vidro de relogio.

- 2 papeis filtro retangulares (9,5 x 17 cme 7,5 x 14 cm),

- 1 jogo de canetas hidrocor Neo-compactor,

- tubos capilares (6 unidades),

- 7 ya 2 .
- solugdes dos fons metalicos: Fe™, Cu™, Co™> Mn'? e uma desconhecida.
- régua milimetrada, grampeador pequeno e secador de cabelos.

04. PROCEDIMENTO:

Cuidados

Tenha cuidado ao manusear os béqueres com as solugbes de revelacdo dos
cromatogramas, aménia ¢ HCl. A amoénia e HCl s@o corrosivos e podem causar
queimaduras em contato com a pele e das vias respiratorias. Este material também libera

vapores toxicos por isso ¢ necessario realizar o trabalho dentro de capelas quimicas. O
1-butanol, etanol e acetona sdo inflamaveis.

Vocé ird realizar dois cromatogramas como indicado a seguir. Utilize as mesmas
instrugdes gerais para os dois cromatogramas.

Cromatograma 1: Canetas hidrocor

Cromatograma 2: Cations
40 mL de solvente
1:1:1 butanol : etanol : 2M de aménia Solvente: 7 mL de HCI 6M + 25 mL de acetona
amostra
desconhecida .
Fe+3
Cu?_,
Co
azul verde preto e cu? co? Ma? Mn"” v
verm. © amarelo = marrom '1 2 3 7& M B

1. Trace uma linha reta com um lapis, 2 cm da extremidade, nas duas folhas de papel
para cromatografia. Coloque 6 pontos com o lapis eqiiidistantes uns dos outros ao
longo da reta, numerando-os de 1 a 6.

2. Na maior das folhas de papel filtro, faga pequenos pontos com cada uma das canetas
seguindo a ordem das cores mostradas na figura acima, numere os pontos de 1 4 6 .

3. Depois que todos os pontos foram feitos, enrole o papel na forma de um cilindro e
grampeei-o.

Obs: deixe um pequeno espago (+ Imm) entre as duas extremidades de forma a nédo
se tocarem.

4. Identifique qual dos dois béqueres contém os solventes nas proporgdes de etanol, 1-
butanol e aménia (2M)(1:1:1). Remova o plastico, com cuidado coloque o cilindro
de papel, dentro do béquer encostando-o no solvente, sem encostar o solvente nas
manchas. Cubra o béquer novamente, evite balanca-lo. (leia o item 5 e va ao item 6).
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5. Quando a linha do solvente estiver quase alcangando a extremidade superior (+ 1 cm)
do cromatograma, remova-o do béquer e marque a posicdo da linha do solvente com
um lapis. Remova os grampos e deixe-o secar naturalmente. Depois de seco faga um
circulo com um lapis ao redor de cada mancha. Anote as cores das manchas na
tabela I, da folha de dados.

6. Comece o segundo cromatograma e fique atento ao solvente do primeirc
cromatograma.

7. Siga a figura do cromatograma 2, usando o papel
filtro menor, faga pequenos pontos com as
solugdes dos ions metélicos, e com a solucdo
desconhecida, usando um tubo capilar, (um para
cada solucdo). Encoste o tubo capilar na solugdo do I -
ion metalico, esta subird por capilaridade. Em N T T
seguida, encoste o tubo na posi¢do marcada no papel, de modo que uma pequen:
quantidade da solugéo seja drenada marcando um ponto de 2 a 3 mm de didmetro.

8. Grampeie o papel na forma de um cilindro como vocé fez anteriormente. Remova ¢
plastico do béquer menor, o que contém 7 mL de HCl 6 M e 25 mL de acetona
Cuidadosamente, coloque o cilindro dentro do béquer. Tampe-o novamente
ATENCAO, o solvente sobe rapidamente nesta 2° parte.

9. Quando a linha do solvente estiver quase alcan¢ando a extremidade superior (+ 1 cm)
do cromatograma, remova-o do béquer e marque a posi¢do da linha do solvente cormr
um lapis.

10. Seque o cromatograma 2 (dos ions), ao ar quente utilizando um secador de cabelos.
Circule com um lé4pis qualquer mancha no cromatograma e anote a cor na 1° coluna
da folha de dados dos ions, (Tabela II).

11. Revelagdo com aménia. Para revelar todas as cores do
cromatograma 2, coloque-o aberto sobre o béquer que contém
amonia 6M, e cubra-o com um vidro de reldgio por 5 minutos
(repita 0 mesmo procedimento para a outra metade do
cromatograma). Marque a posigéo de qualquer mancha nova
que aparecer ¢ anote qualquer mudanca na folha de dados na 2? =
coluna, (Tabela II). e

12. Seque o cromatograma novamente demarcando e anotando a
cor de cada mancha (anote na 3* coluna da folha de dados, Tabela II).

13. Nos dois cromatogramas, demarque a ldpis cada mancha contornando-a, meca
distincia da origem ao centro de cada mancha (C) e a distdncia da origem a linha d

b3
J

6

solvente (S). Calcule o R¢ e anote na folha de dados. R r = —SC—

14. Guarde os cromatogramas para anexa-los ao relatdrio.

15. Lave o material e organize sua bancada de trabalho antes de deixar o laboratéric
Nesta experiéncia ndo foi gerado nenhum residuo quimico pois todo o material
reutilizado.



ANEXO il

EXPERIENCIA DE OXIDACAO E REDUGAO

Os 6culos de lentes fotocromaticas sdo um exemplo do resultado de pesquisas na
obtengdo de novos materiais que nos propiciam maior conforto. Imagine vocé quando
os automoveis tiverem para-brisas fotocromaticos? Seria bem mais tranqiiilo viajar de
automovel mesmo contra o sol. Isso sera possivel quando o preco do vidro
fotocromatico baixar, e muitas outras aplicagdes virdo.

03. MATERIAL.:
Vidraria e materiais diversos Solugdes
4 tubos de ensaio pequenos 10 x 100 mm : ZnS0,; 0,10 M
6 pipetas graduadas de 5 mL ou frascos conta gotas CuSO,, 0,10 M
agua clorada, (hipoclorito de sodio), NaBr 0,10 M
cobre metalico (lixar o fio antes de usé-lo), NaCl1 0,10 M
bombril, Nal 0,10 M
magnésio metalico (fita) ou aluminio (aparas), FeCl3 0,10 M .
zinco metalico, H,SO,3 M
Residuos

1. Os residuos de CuSO,; e ZnSO, podem ser colocados no mesmo recipiente para
serem encaminhados para tratamento. O limite maximo permitido de Cobre na
solugdo para ser descartada na pia ¢ de 1 mg/L e para o Zinco ¢ de 5 mg/L.

2. Os residuos de NaBr, NaCl, Nal e FeCl3 podem ser descartados na pia.

3. Os residuos de 4cido sulfurico devem ser neutralizados ao final de cada aula pelo
monitor. Para a neutraliza¢do usa-se NaOH 3 M e como indicador fenoftaleina.
Adiciona-se NaOH lentamente, até a mudanga de cor. Cuidado a neutralizag@o gera
calor. O residuo neutralizado (Na,SO4 e agua) pode ser descartado na pia.

Cuidados

O 4cido sulfirico 3 M ¢ extremamente corrosivo e causa queimaduras na pele e
mucosas. Deve ser manuseado com muito cuidado. Em caso de acidente, lave as partes
atingidas com bastante agua. Use guarda po e 6culos de seguranga.

04. PROCEDIMENTO:
A. Metais como agentes redutores.

Obs: Para reduzir a produgdo de residuos quimicos use uma quantidade minima de
cada solugdo, aproximadamente 10 gotas (~0,5 mL), o suficiente para cobrir o metal.

1. Enumere 4 tubos de ensaio 1 & 4. Coloque no tubo 1 um pedago de cobre metalico
(=1,0 cm); no tubo 2 fita de magnésio (=1 cm); no tubo 3 zinco metélico, (=0,5 cm?2);
no tubo 4 uma pequena bola de bombril (0,5 cm de didmetro).
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. Adicione 10 gotas (~0,5 mL) de CuSO4 0,10 M em cada tubo. Use conta gotas, se

usar pipetas lave-as antes de usa-las.

. Espere 3 minutos e observe se ocorreu alguma mudanga de cor na mistura (na solu¢do
ou no soélido) indicando reagdo quimica. Se houve reacdo escreva a equacdo
balanceada na folha de dados. Caso contrario, escreva " aparentemente ndo ocorreu”.

. Descarte o contetido de cada tubo de ensaio com os pedacinhos metalicos utilizados
na peneira plastica sobre o béquer coletor de residuos de CuSO4 colocado ao lado da
pia. Lave os tubos e as pipetas com agua da torneira e depois os enxagiie com agua
destilada.

. Repita o procedimento do item 1, a seguir adicione 10 gotas (=0,5 mL) de 0,10 M em
cada tubo. Use conta gotas, se usar pipetas lave-as antes de usa-las.

. Ao terminar siga as instrugdes do item 4. O ZnSO4 pode ser misturado com o CuSO4

. Repita o procedimento do item 1, a seguir adicione 10 gotas (=0,5 mL) de acido
sulfirico 3 M em cada tubo. Cuidado ao manusear o acido sulfurico é extremamente
corrosivo. Use conta gotas, se usar pipetas lave-as antes de usa-las. Proceda de
acordo com as instrugdes do item 3. Obs: A reacdo com o ferro € lenta.

. Ao terminar descarte o contetido de cada tubo de ensaio com os pedacinhos metalicos
utilizados na peneira plastica sobre o béquer coletor de residuos de acido sulfurico
colocado ao lado da pia. Lave os tubos ¢ as pipetas com agua da torneira e depois
com agua destilada.

. Halogénios e Fe3 como agente oxidante.

. Enumere 3 tubos de ensaio limpos. Coloque 10 gotas (0,5 mL) de brometo de sédio
(NaBr) 0,10 M no tubo 1; 10 gotas (=0,5 mL) de cloreto de sddio (NaCl) 0,10 M no
tubo 2; e 10 gotas (=0,5 mL) de iodeto de sddio (Nal) 0,10 M no tubo 3. Adicione 10
gotas (=0,5 mL) de FeCl3 0,10 M a cada um dos 3 tubos. Observe qualquer mudanga
de cor. Um enfraquecimento de cor devido a dilui¢do ndo constitui uma mudanca de
coloraggo. O ferro (IIT) oxidou algum dos haletos? Anote suas observagdes na folha
de dados.

10. Lave os tubos de ensaio. As solu¢des dos tubos de ensaio podem ser desprezadas na

pia estes sais ndo sdo toxicos a0 meio ambiente nestas concentracdes.

11. Enumere 3 tubos de ensaio limpos. Teste 10 gotas (0,5 mL) de cada haleto do item

9 com 10 gotas (=0,5 mL) de 4gua clorada recentemente preparada.

12. Lave os tubos de ensaio. As solugdes dos tubos de ensaio podem ser desprezadas na

pia estes sais ndo sdo toxicos ao meio ambiente nestas concentragdes.
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ANEXO IV

EXPERIENCIA PRINCIPIO DE LE CHATELIER E EQUILIBRIO QUIMICO

03. MATERIAL:

- 5 tubos de ensaio

- 2 frascos conta gotas com as solugdes de KpCrpO7 0,10 M e KpCrO4 0,10 M para
cada equipe.

- 10 frascos conta-gotas de plésticos para colocar as solugdes: HCI, NaOH, Ba(NO3)>,

CH3COOH, KOH, H2S0O4, Ca(OH), NH40H, CoH50H (etanol) e HNO3; todas
0,10 M. (a serem compartilhados entre duas equipes).

04. PROCEDIMENTO:

A. Equilibrio dos fons cromato CrO4-2 , e dicromato, Cry07-2
2Cr042 =~ =~  Cr072
“Antes de utilizar qualquer pipeta, limpe a extremidade com papel toalha
molhado”.
1. Com uma pipeta graduada, coloque 5 mL de cromato de potassio, K,CrO, em um
tubo de ensaio e 5 mL de dicromato de potéssio, K,Cr,O, em outro tubo. Anote a

cor de cada solugdo. Esses dois tubos servirdo de estoque para o procedimento a
seguir. Nao utilize mais os frascos de solugdes.

2. Pegue 2 tubos de ensaio limpos e coloque 10 gotas (cerca de 0,5 mL) de KpCrp0O7 e

KoCrO4, uma solugdo em cada tubo. Acrescente gota a gota, NaOH 0,1 M
alternadamente em cada um dos tubos até a mudanga de cor em um deles. Anote as
cores nesse momento. Guarde essas solugdes para a etapa4=A. { 5 A)

3. Repita o procedimento do itemg}-A, usando HCl no lugar de NaOH.. Acrescente
HC1 0,1 M gota a gota, alternadamente, em cada um dos tubos até a mudanga de cor
em um deles. Guarde essas solucdes para a etapa 4-A.

4. Em um dos tubos da etapai-A, acrescente, gota a gota, NaOH 0,1 M até a mudanga
de cor. Anote a cor final na folha de dados.

5. Em um dos tubos da etapagl-A, acrescente gota a gota, HCI 0,1 M até mudancga de
cor. Anote a cor final na folha de dados.

6. Ao terminar descarte o conteudo de cada tubo de ensaio nos recipientes especificos
para esta finalidade. Lave os tubos de ensaio com dgua da torneira e continue com o
proximo item. N&o jogue este material diretamente na pia pois se trata de produto
quimico prejudicial a0 meio ambiente.
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B. Equilibrio de cromato de bario , BaCrO4 (s) com uma solucéo saturada de ions .

BaCrO4(s) =~ ~ Ba”(aq) + CrOg Z(aq)

. Em um tubo de ensaio coloque 10 gotas (cerca de 0,5 mL) de KpCrO4 0,10 M e
acrescente gota a gota nitrato de bario, Ba(NO3)2 0,10 M, até perceber alguma
alteragdo. Guarde este tubo para a etapa 3-B.

. Em outro tubo de ensaio, coloque 10 gotas de KpCrpO7 0,10 M. Acrescente 4 gotas

de HCl e depois 10 gotas de Ba(NOs), 0,10 M. Anote se houver mudanca de cor e ou
formac@o de precipitado. Guarde este tubo de ensaio para o item 4-B.

. Ao tubo de ensaio da etapa 1-B acrescente, gota a gota, HC1 0,1 M até notar alguma
alteragdo. Anote o que vocé observou.

. Ao tubo de ensaio da etapa 2-B acrescente NaOH 0,1 M, até notar alguma
modificacéo.

. Sugira alguma maneira de inverter as observagdes das etapas 3-B e 4-B. Teste suas
sugestdes.

. Em um tubo de ensaio coloque 10 gotas de KpCrO4 0,10 M e em outro tubo 10 gotas
de K9Crp0O7. Acrescente algumas gotas de Ba(NO3)2 0,10 M a cada um dos tubos.
Anote suas observagdes na folha de dados.

. Ao terminar descarte o contetdo de cada tubo de ensaio nos recipientes especificos
para esta finalidade. Lave os tubos de ensaio com 4dgua da torneira e continue com o
proximo item.

. Verificagdo da existéncia de mudanga no equilibrio quimico.

. Pegue 2 tubos de ensaio limpos e coloque 10 gotas (cerca de 0,5 mL) de KoCrpO7 e
K7CrO4, uma solug¢do em cada tubo. Acrescente algumas gotas de KOH 0,1 M

alternadamente em cada um dos tubos. Observe se ha qualquer mudanca na cor da
solugdo. Anote as suas observagdes na folha de dados.

. Repita o procedimento do item 1-C substituindo o KOH pelas seguintes solu¢des:
CH3COOH, H2S04, Ca(OH)3, NH40H, CoH50H, HNO3. Anote suas observacdes.

. Ao terminar descarte o contetido de cada tubo de ensaio nos recipientes especificos
para esta finalidade. Lave o material e deixe sua bancada limpa.



ANEXO V

EXPERENCIA DE PRODUCAO DO ALUMEN

03. MATERIAL:

- Balanca - Tesoura

- Funil de Biichner - Béquer de 150 mL

- Papel filtro - Béquer de 250 mL

- Agua destilada - Bastdo de vidro

- Chapa de aquecimento - Kitasato de 500 mL

- Proveta de 250 e 50 mL - Oculos de seguranga
-KOH 1,5M -HySO4 9 M.

Obs: Usar 6culos de seguranca, guarda-po e capela quimica.

Cuidados

Nesta experiéncia serdo usados produtos quimicos corrosivos € causticos que geram
vapores irritantes as vias respiratorias ¢ podem causar queimaduras na pele e mucosas.
Acido sulftirico 9 M e hidréxido de potassio 1,5 M. A manipulagdo destes materiais
requer o uso de equipamento de seguranga individual como: guarda—pc') e oculos e
devem ser manipulados na capela quimica. Deixe as janelas do laboratério abertas para
ventilar a 4rea. Os residuos gerados devem ser tratados de forma adequada seguindo as

informacdes dadas durante o desenvolvimento do experimento.

04. PROCEDIMENTO:

SIS

. Cada aluno devera trazer uma lata vazia de aluminio (refrigerante ou cerveja),

previamente cortada e limpa com palha de ago conforme a orientacdo abaixo:

Corte uma lata de forma a obter um reténgulo de 6x7 cm retirando o topo e o fundo.
Remova com a palha de ago a tinta da lata o melhor que puder-.
Seja cuidadoso para ndao se machucar.

Pese o retdngulo de aluminio com precisio de + 0,01 g Vocé precisara
aproximadamente de 1 g de aluminio. Anote a massa. Recorte a sua peca de
aluminio depois de pesada em pequenos pedagos de mais ou menos 0,4 cm.

Coloque os pedagos de aluminio num béquer de 150 mL e adicione 50 mL de KOH
1,5 M. Bolhas de hidrogénio se formardo. Coloque o béquer sobre uma chapa de
aquecimento (Fig. 1 - A) e aqueca um pouco a solugdio para aumentar a velocidade
da reagdo. Regule a chapa no minimo, ndo utilize o bico de bunsen. Faca isso na
capela. Durante a reagdo, a solugdo que era inicialmente incolor, torna-se escura.
Em menos de 30 minutos a reagdo deve estar completa, quando parar de borbulhar
hidrogénio.

Enquanto a reagdo estd ocorrendo, monte o aparato para efetuar a filtracdo a vacuo
ou a filtragdo por aspiragéo. Fixe o kitasato, coloque o funil de buchner na boca do
kitasato (Fig. 1 - B) e ponha um papel filtro no funil, (a boca do funil é de 5 cm, o
papel deve ser exatamente igual a 5 cm). Desligue a chapa aquecedora.

A solugdo quente precisa ser filtrada, utilizando o aparato de filtragio que vocé
montou. Com ajuda de um bastdo de vidro, derrame o contetido do béquer dentro do
funil (Fig. 1 - B). Todo residuo escuro deve ficar retido no filtro deixando o filtrado
incolor. O filtrado ¢ o que interessa para a proxima etapa.
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Transfira o filtrado incolor para um béquer de 250 mL limpo (Fig. 1 - C). Enxagiie o
kitasato duas ou trés vezes com dgua destilada utilizando um frasco lavador (use +
10 mL), despejando-a no béquer. Se a solugdo ainda ndo esfriou, coloque o béquer
em um banho de gelo.

Com cuidado sob agitagdo, adicione 20 mL de 4cido sulfirico, H)SO4 9 M, na
solugdo (use uma proveta). Inicialmente ird aparecer um precipitado de hidroxido de
aluminio, AI(OH)3, que se dissolvera quanto mais 4cido for adicionado. Note que a
solugdo aquecera, devido a reagdo dcido-base ser exotérmica. Se necessario aqueca a
solugdo um pouco, com agitagdo constante para completar a reagdo. Na solugdo
ficam os fons potassio, K, fons aluminio, A13%, e fons sulfato, SO42". Se depois de
haver aquecido a solugéo, por 2 a 5 minutos, permanecer algum sélido, filtre a
mistura como na etapa 4 e conserve o filtrado incolor. Na filtragdo utilize 0 mesmo
funil de buchner usando um papel filtro limpo.

Um banho de gelo jd deve estar preparado na sua bancada. Coloque o seu béquer
com o filtrado no banho de gelo, esfregue o fundo do béquer com um bastio de
vidro para iniciar a precipitagdo por uns 15 a 20 minutos. Cristais de alimen irdo se
formar.

Lave o funil de Buchner e coloque um papel filtro novo. Filtre os cristais de alumen
transferindo os cristais para o funil. Para remover todos os cristais do béquer use
uma solugdo de etanol/agua 50 % previamente resfriada.

. A solugdo de 4gua/etanol pode ser preparada misturando 15 mL de etanol com 15
mL de agua e resfriada num banho de gelo. Use 1/3 dessa solugdo para enxaguar ¢
transferir para o funil os cristais que ficaram aderidos as paredes do béquer.
Enxaglie o béquer duas vezes mais. Esta mistura resfriada também ird auxiliar no
processo de remocao de impurezas ¢ de secagem dos cristais.

. Utilizando um bastao de vidro espalhe os cristais uniformemente sobre o papel de
filtro dentro do funil de Buchner e deixe sob suc¢do por 5 minutos para que sequem
bem. Enquanto os cristais ficam secando, pese com precisio de 0.01 ¢ um bequer de
100 mL limpo e seco. Anote o peso do béquer vazio.

- Transfira todos os cristais de alimen, secos ao ar por succio. para o béquer e pese-o
novamente. Determine a massa do alimen formado e o rendimento da reacdo. As
reagdes do processo estdo representadas pelas equacdes abaixo:

- A solugao restante no kitasato pode ser descartada na pia, pois ndo é toxica. Parte
do KOH reagiu com o aluminio e parte foi neutralizado pelo acido sulfirico. Veja
as reacoes abaixo. Lave o material e deixe sua bancada limpa.
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ANEXO VI

EXPERIENCIA DE TITULACAO ACIDO-BASE

03. MATERIAL:
- béquer (1 de 100 mL e 1 de 250 mL) - 1 pipeta volumétrica 10 mL
- espatula - 3 erlenmeyer 125 mL
- balanga - acido oxalico (HOOC-COOH) 0,10 N
- bastdo de vidro =4cido benzéico (C¢HsCOOH)
- frasco lavador —alcool-etilico (C;HsOH) -
- 2 baldes volumétricos de 100 mL - dgua destilada (H,0)
- 1 bureta de 25 ou 50 mL - fenoftaleina (indicador)
- suporte universal e garras ~hidroxido-de-sddio-s6lido (NaOH)

- vinagre (deixar o vinagre nos frascos originais, colocar 6 em cada laboratério)

DEMONSTRACAO: O seu instrutor deverd demonstrar como proceder para limpar
uma bureta, como enxaguar o seu interior com a solugdo que serad utilizada, como zerar
a bureta, e como titular usando fenoftaleina como indicador.

—

5.

6.

04. PROCEDIMENTO:

A - Preparo da solu¢do de NaOH

. Pese um béquer pequeno (100 mL) e seco, rapidamente coloque 4 ou 5 pastilhas de

NaOH com a ajuda de uma espatula e pese-o novamente. Anote a massa na folha de
dados. Acrescente ao béquer £50 mL de agua destilada e agite com um bastdo de
vidro até dissolver as pastilhas.

. Transfira a solugdo para um baldo volumétrico de 100 mL. Em seguida, com um

frasco lavador, enxague as paredes do béquer e o bastdo de vidro, transferindo a dgua
para o baldo, (Fig. A). Repita este procedimento por mais duas vezes.

. Finalmente, complete o volume do baldo com 4gua, até a marca dos 100 mL (Fig. A,

abaixo). O volume final néo precisa ser muito preciso. Agite a solugéo.

B - Padronizacio da solu¢io de NaOH

. Monte uma bureta no suporte universal, utilizando uma garra para fixa-la, conforme

mostrado na figura B, abaixo.

. Enxégiie a bureta com um pouco (5 mL) de solugdo de NaOH que vocé preparou,

antes de usé-la. Em seguida encha a bureta com a solugdo de NaOH, zere-a
recolhendo o excesso de solugdo em um béquer, de forma que o menisco fique na
marca do zero. Verifique que a parte abaixo da torneira esteja cheia de liquido. Desta
forma a bureta estd pronta para iniciar uma titulagdo.

. Separe trés erlenmeyer e coloque em cada um deles 10,0 mL da solugéo padrdo de

acido oxalico (HOOC-COOH) medidos com uma pipeta volumétrica. Acrescente um
pouco de agua destilada (+ 30 mL) e 3 gotas de fenoftaleina.

Titule cada solugdo dos 3 erlenmeyer gotejando a solugdio de NaOH da bureta no
erlenmeyer, sob agitagdo, até o aparecimento da cor rosa. Pare de gotejar NaOH e
anote o volume gasto, lendo direto na bureta. Encha novamente a bureta com NaOH,
zere-a e repita a titulagdo, utilizando os outros dois erlenmeyer. Anote os volumes
gastos em cada titulagdo. Obs; vocé deve parar de gotejar NaOH assim que a cor
rosa ficar permanente.

A solugio de NaOH padronizada serd usada no procedimento C e D.

Os residuos neutralizados dos tres erlemmeyer podem ser descatartados na pia. Veja
0 item 6-D como proceder para tratar os residuos. Faga isso ao final do experimento.
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C - Massa molecular de um acido

(O seu instrutor lhe dird se deve ou ndo fazer este item)

1.

2.

Pese uma quantidade de 4cido benzdico (aprox. 0,2 g), com precisdo de 2 casas
decimais, e coloque num erlenmeyer limpo (ndo precisa estar seco). Adicione
aproximadamente 10 mL de 4lcool etilico com uma pipeta e agite até dissolver o
acido. Adicione trés gotas de fenoftaleina e titule com a solugdo de NaOH até o ponto
de viragem (aparecimento da cor rosa). Anote o volume de NaOH gasto. (Vide o
procedimento de titulagdo anterior, item B).

Apbs a neutralizagdo os residuos podem ser descartados na pia. Ver item 6-D.

D - Determinacdo da concentracdo de 4cido acético no vinagre.

Obs: Anote a marca comercial do vinagre que ird utilizar .

1

. Com uma pipeta volumétrica coloque 10 mL de vinagre em um baldo volumétrico de

100 mL e complete com agua até a marca dos 100 mL. Com isso vocé fez uma
diluigdo (10 vezes). Tome cuidado para ndo passar da marca dos 100 mL existente no
baldo, caso contrario a diluigdo serd maior do que 10 vezes. Agite a solucio.

. Separe trés erlenmeyer limpos e coloque 10 mL da solugdo diluida de vinagre em

cada um deles. Adicione trés gotas de fenoftaleina e titule com NaOH até o ponto de
viragem do indicador. Anote o volume de NaOH gasto. Para proceder a titulagiio vide
item B.

. Anote no quadro a marca do vinagre que voce usou € a concentragdo encontrada.

. Anote na sua folha de dados os resultados de seus colegas para a mesma marca de vinagre que voce

usou.

. Retire todo o NaOH da bureta e passe um pouco de 4gua (20 mL) para retirar o

exesso de material aderido as paredes.

. Junte todos as sobras das solu¢des em um béquer e proceda a sua neutralizacdo. Para

tanto € necessdrio colocar duas gotas de fenoltaleina e verificar a cor da mistura final.
Cor rosa indica mistura bésica e incolor indica mistura 4cida. Verifique a cor da
mistura de seus colegas e procure fazer a mistura adequada, tomando material
emprestado, até que todos tenham suas solugdes neutras. O residuo neutro poders ser
descartado na pia pois néo oferece perigo de contaminagdo ao meio ambiente. Peca
ajuda ao seu instrutor.
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