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Teofilo: 33668167
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1. Nog0es basicas de seguranca do laboratorio

Laboratérios quimicos sdo locais potencialmente perigosos, pois neles se encontram
liquidos inflaméaveis, vidrarias frageis, substancias tdxicas e equipamentos que podem estar
sob vacuo ou altas pressdes que podem causar acidentes. Por isso é necessario estar atento
as normas do laboratério.

Em primeiro lugar, é necessario conhecer as saidas, a localizacdo dos extintores e 0s
cobertores para combate em incéndio, lava-olhos, chuveiro de seguranca, estojo de
primeiros socorros e telefone juntamente com os nimeros de emergéncia.

Sempre verificar se as vidrarias do laboratério possuem algum tipo de imperfeicao,
como rachaduras ou trincas, que poderiam causar acidentes. As vidrarias inadequadas
devem ser descartadas corretamente em um recipiente devidamente rotulado para vidrarias
quebradas.

1.1. Habitos individuais

Alguns habitos devem ser incorporados a rotina do laboratorio. Sdo medidas simples
gue podem prevenir muitos acidentes.

o Lavar as maos antes de sair do laboratério, pois pode haver alguma contaminacéao
por algum reagente que pode ser transferido para alimento, ou ao rosto. Se for
alérgico a algum reagente, evitar manusea-lo, ou manusea-lo com cuidado.

o Nunca fumar no laboratdrio, pois existem substancias inflamaveis.

o Nao comer ou beber no laboratério, pois pode haver contaminacao do alimento.

o Nunca sentar ou debrucar sobre a bancada, pois caso haja reagentes derramados que
poderdo contaminar ou danificar a vestimenta.

o Na&o usar cabelos soltos, pois além do contato com substancias téxicas podem
atrapalhar a visdo no momento que exija total concentracéo.

o Nunca jogar papel, fosforo ou qualquer outro material sélido na pia para evitar
entupimentos.

o Sempre gue terminar o experimento, desligar os aparelhos, lavar todo o material,
guardar todos o0s equipamentos, reagentes e vidrarias nos locais apropriados,
deixando a bancada limpa.

1.2. Manipulacdo e armazenamento de reagentes

O manuseio de frascos de reagente requer alguns cuidados para que ndo ocorram
acidentes. A seguir sdo mostradas algumas recomendag¢fes importantes sobre a manipulacao
dos reagentes.

o Ler cuidadosamente o rétulo do frasco antes de utiliza-lo. E comum existir muitos
reagentes diferentes com frascos semelhantes, fato este que pode levar a utilizagdo
de um reagente errado em um experimento.

o Ao utilizar uma substancia sélida ou liquida dos frascos de reagente, pegar de forma
gue a mdo proteja o rétulo e inclinar de modo que o fluxo escoe do lado oposto ao
mesmo. Se 0 reagente escorrer pela parede externa do frasco, havera deterioracdo
do rétulo, tornando desconhecido o conteido dentro do frasco com o passar do
tempo. E aconselhado que os rétulos deteriorados sejam trocados.

o Conhecer as propriedades das substancias utilizadas nos experimentos. O
conhecimento das propriedades ajudara a tomar devidas precaucfes ao manusea-las.
Propriedades fisicas e quimicas, informagOes toxicologicas e ecoldgicas,
periculosidade, entre outras informagfes sdo encontradas em fichas de seguranca de
materiais que podem ser facilmente localizadas na internet, como por exemplo,
buscando por “Material Safety Data Sheets”.



o Naéo transportar solugdes em recipientes com boca larga, se tiver que fazé-lo, deve-
se triplicar a atencdo durante o percurso.

o Nao levar a boca qualquer reagente quimico, principalmente ao pipetar. Cerca de
80% das solugdes quimicas concentradas sdo nocivas aos organismos Vivos,
principalmente se ministradas via oral. Por isso, ao pipetar deve-se usar uma pera.

o Volumes de solucBes padronizadas, tiradas dos recipientes de origem e nédo
utilizadas, devem ser descartadas.

o Sempre que for diluir um &cido, adicionar o acido sobre a 4gua, nunca o inverso.

o Ter cuidado com tampas e batoques dos frascos, ndo permitir que eles sejam
contaminados ou que contaminem 0s reagentes. Se necessario usar o auxilio de
vidro de relégio ou placas de Petri para deposita-los enquanto utiliza o frasco.

o Ao acondicionar um reagente, certificar-se da compatibilidade com o frasco. Por
exemplo, substancias sensiveis a luz podem ser acondicionadas em frascos escuros,
sendo eles, de vidro ou poliestireno.

o Nao cheirar frascos de nenhum produto quimico diretamente. Quando houver a
necessidade de sentir o odor de alguma substancia, deve-se arrastar o ar sobre as
substancias com a méo na dire¢do do nariz.

o A estocagem dos frascos de reagentes deve ser feita de acordo com a sua
compatibilidade quimica. Os reagentes podem ser agrupados em oito classes
diferentes de compatibilidade.

Classe 1 — Produtos inflamaveis ou combustiveis compativeis com agua e nao
toxicos.

Classe 2 — Produtos inflamaveis e incompativeis com agua e nao téxicos.

Classe 3 — Oxidantes ndo inflamaveis compativeis com agua.

Classe 4 — Oxidantes ndo inflamaveis incompativeis com agua.

Classe 5 — Sensiveis ao ar.

Classe 6 — Produtos quimicos que exigem refrigeracéo.

Classe 7 — Cilindros contendo gases comprimidos separados como oxidantes,
redutores, corrosivos ou toxicos.

Classe 8 — Produtos quimicos instaveis (explosivos).

A classe a que pertence um determinado reagente as vezes vem especificada no rétulo,
portanto € preciso verificar o rétulo dos reagentes que sdo adquiridos.
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Fonte: Disponivel em <http://servoslog.com.br/blog/a-sinalizacao-dos-veiculos-enquanto-transportam-
cargas-perigosas> Acesso em 13 de julho de 2017.

A estocagem de liquidos inflamaveis deve ser feita em armarios que ndo permitam a
propagacdo de chamas em caso de incéndio. Alguns exemplos de estocagem inadequada s&o:
produtos quimicos estocados por nome ou ordem alfabética, dentro de capela, em prateleiras
muito altas e/ou superlotadas, e produtos quimicos deixados no laboratério por longos periodos.



Os frascos de solventes vazios devem ser lavados com etanol e depois com agua. Os
frascos limpos podem ser reutilizados ou descartados em um recipiente especifico para tal
finalidade. Lembrar-se que os frascos vazios no laboratério ndo podem ser descartados como
vidro comum.

1.3. Normas de seguranca

Em um laboratério, é necessario o uso de:

o Calcados fechados para evitar que liquidos corrosivos entrem em contato com o
pé.

o Jaleco de mangas compridas para proteger a pele contra as substancias quimicas
danosas.

o Oculos de seguranca para proteger os olhos de respingos de substancias quimicas
Ou vapores.

o Luvas de latex quando estiver manipulando substancias perigosas e corrosivas.

O uso de EPIs é obrigatério no laboratorio.

Figura 2. Sinalizagdo de EPIs.
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Obrigatério o uso de Obrigatorio o uso de Obrigatério o uso de Obrigatorio o uso de
Calcados fechados. Jaleco Luvas Oculos de protecao.
Fonte: Disponivel em <http://slideplayer.com.br/slide/1590718/> <http://higiene-

seguranca.blogspot.com.br/ 2012/06/sinais-de-obrigacao.html> Acesso em 13 de julho de 2017.

EPCs sdo localizados adequadamente por placas de sinalizacao.

Figura 3. Sinalizacdo de EPCs.

chuveiro de Seguranca Lava Olhos Telefone para Primeiro Socorros
Primeiros Socorros

Fonte: Disponivel em: < https://pt.slideshare.net/CristinaSantos103/manual-de-treinamento-da-cip1>.
Acesso em 14 de julho de 2017.

1.4.Condutas de Prevenc&o e Primeiros Socorros

Mesmo tendo seguido todas as medidas de seguranga e obtido todas as informagdes
necessarias para a boa realizacdo do trabalho proposto, podem acontecer acidentes ou
incidentes. Portanto deve-se definir:



Acidentes: é todo aquele que é causado no laboratorio, causando lesdes fisicas, permanentes ou
ndo, causando perda ou reducéo da capacidade de trabalho.

Incidentes: acontecimento ndo planejado que pode levar a um acidente.

Para cada tipo de acidente existe um tratamento de primeiros socorros especifico. Alguns
tratamentos séo encontrados na tabela 1

Tabela 1: Acidentes que podem ocorrer no laborat6rio e procedimentos a seguir.

Acidente

Procedimento

Golpes Ligeiros

Deixar o corte sangrar um pouco, remover estilhagos, lavar com &gua corrente, desinfetar
e proteger com um curativo. Quando se tratar de cortes mais extensos, 0 médico devera ser
consultado. Se for hemorragia deve-se pressionar o local com compressas e fazer um
torniquete. Deve ser aplicado por pessoas que tenham treinamento em primeiros socorros.

Salpicos e
queimaduras
quimicas
superficiais

A area da pele com as quais a substancia teve contato deve ser imediatamente lavada com
sabdo e agua morna, se a queimadura for pequena aplicar uma pomada para queimadura.
Para tratamento de queimaduras mais sérias, procurar um médico. Queimaduras com
Bromo podem ser particularmente sérias. Estas devem ser lavadas com sabdo e entdo
completamente umedecidas com solucao de Tiossulfato de sodio 0,6 mol/L durante 3 horas,
a seguir procurar um médico.

As queimaduras com &cidos concentrados devem ser limpas, para retirar o excesso de
reagente e posteriormente devem ser lavadas com solucdo de carbonato de sodio 5%. As
queimaduras com base devem ser lavadas com acido acético 5%. Deve-se cobrir a area
afetada com gaze esterilizada sem apertar. E logo em seguida procurar um médico.

Salpicos de
reagentes
quimicos nos
olhos

Lavar com soro fisioldgico ou agua, mantendo as palpebras afastadas com a ajuda dos
dedos para que o jato de &gua seja tangencial ao globo ocular. Um lavador de olhos
apropriado é muito Gtil se tiver disponivel no laborat6rio. Em todos os casos onde o tecido
sensitivo do olho estiver envolvido em um acidente, consultar um oftalmologista 0 mais
rapido possivel.

Inalacdo de
substancias
téxicas

Afastar o acidentado do local contaminado, aliviando-lhe o vestuario no pescogo e no
peito. Se ocorrer inconsciéncia, deitar o acidentado de face para baixo, mantendo-o
aquecido e eventualmente tentar reanimagéo boca a boca (excecao para contaminagao por
veneno). Transporta-lo para a UTI.

Ingestdo de
reagentes
(s6lidos ou
liquidos)

Se a contaminacao for apenas bucal, bochechar com agua, sem ingerir. Caso tenha havido
ingestdo, beber 4gua ou leite em abundéancia e deslocar rapidamente para o hospital.

Queimaduras
térmicas ou com
fogo

Usar agua ou gelo (apenas se a queimadura for superficial). Para queimaduras térmicas
aplicar uma pomada prépria e proteger com gaze esterilizada. Para queimaduras com
fogo é necessario abafar a chama fazendo o acidentado rolar no chéo, e usar o chuveiro
de emergéncia quando possivel.

Choques Desligar o quadro de eletricidade antes de socorrer o acidentado. Se ndo for possivel,

elétricos colocar debaixo dos pés material isolante e afastar a vitima da fonte com um objeto que
ndo seja um condutor elétrico, como por exemplo a madeira.

Estado de O estado de choque pode resultar de um acidente fisico ou de um distdrbio emocional e o0s

choque sintomas podem ser: palidez, pele Umida e fria, tonturas, ansiedade, problemas de visdo. A

vitima deve ser coloca em posi¢cdo horizontal com os pés em um plano ligeiramente
superior ao mesmo tempo em que se tenta tranquilizar e diminuir a ansiedade. Deve ser
deslocada até o centro de emergéncia.




Adaptado: GRUPO DE ECOFISIOLOGIA E MELHORAMENTO FLORESTAL. Prevencédo de
Acidentes e Primeiros Socorros. Disponivel em: <http://encurtador.com.br/knvzN > Acesso em 14 de
julho de 2017.

2. Andlise de Passivos

Pode ser considerado um residuo passivo aquele que ndo é mais gerado sistematicamente,
ndo foi aplicado tratamento e ainda ndo possui destinacdo final definida. A caracterizacdo e
identificacdo deste tem, por finalidade, reaproveitar o que for possivel e descartar de acordo com a
legislacao.

ATENCAO: Para o preparo da amostra a ser analisada, consultar técnicas de anélise semimicro
contidos no anexo |.

2.1. Analise da cor e aspectos da amostra

Ao entrar em contato com a amostra, faz-se necessario a observagdo de duas
caracteristicas bésicas: forma dos cristais e a cor. Muitos sais podem ser facilmente
identificados quando essas duas caracteristicas sao distinguidas primeiramente, ocasionando a
producdo de menos residuo e diminuindo o tempo de analise. Para tal, pode-se usar uma tabela
de cores de sais inorganicos. Assim como outros testes de separacdo, a observacdo somente da
cor, ndo fornecera 100% de certeza, visto que inUmeros sais possuem as mesmas cores. A
identificacdo deve ser exata, pois na maioria das vezes trata-se de metais que podem causar
danos a saude. (VOGUEL, 1981)

Tabela 2: Cores dos Sélidos Inorganicos

\ Cor \ Substancias

Vermelho | PbsO4, As;S2 HgO, Hgl,HgS, Sh;Ss, CrOs, Cu0, Ks[Fe(CN)g]; 0s outros dicromatos tem

purpura avermelhada

cor vermelha alaranjada; os permanganatos € o alumen de cromo e potassio tém cor

Rosa Sais hidratados de manganés e de cobalto

Amarelo CdS, AsSs, SnS,, Pbly, HgO, cromatos, cloretos e Fe(NQOs)s

Verde Cry03, Hgalo, Cr(OH)s3, sais de ferro(ll), sais de niquel, CrCl;.6H,0, CuCl,.2H,0, Ko:MnO,
Azul Said de cobalto anidros, sais de cobre (I1) hidratados, azul da prussia

Marrom PbO,, CdO, Fe;0s3, FesO4, SnS e Fe(OH);

Preto Sulfetos de Pb(l1), Cu(ll), Fe(1l), Hg(11), Ni(ll)

Adaptado: VOGUEL, A. I., 1981. Quimica Analitica Qualitativa. 5° ed. Revisado por G.
Swehla. Sdo Paulo: Mestre Jou, 1981.

Obs.: A cor das solucdes obtidas na dissolugcdo com agua ou acidos diluidos também
podem trazer informagdes importantes para a determinacdo inicial da amostra. Por
exemplo, solugdes de cobre (I1) sdo azuis; niquel, ferro (1) e cromo (l11) sdo verdes;
cromatos, hexacianoferratos (I1) sdo amarelas.(VOGUEL, 1981)

2.2 Teste de Solubilidade

Testar a solubilidade da amostra sélida usando uma pequena quantidade (mg) da mesma,
com um volume aproximado de 5 mL do solvente escolhido, agitando com um bastdo, na
seguinte sequéncia, para escolher o solvente adequado:

(a) Agua - Se ndo dissolver a frio, aquecer por alguns minutos, agitando ocasionalmente.

(b) HCI 6 mol L™ - Se nio dissolver a frio, aquecer por alguns minutos, agitando
ocasionalmente.



(c) HNOs 6 mol L* - Se ndo dissolver a frio, aquecer por alguns minutos, agitando
ocasionalmente.

(d) HCI 12 mol L™ - Se ndo dissolver a frio, aquecer por alguns minutos, agitando
ocasionalmente.

(&) HNO; 16 mol L™ - Se ndo dissolver a frio, aquecer por alguns minutos, agitando
ocasionalmente.

(f) Agua régia (HCI:HNO3 na proporcdo de 3 para 1) - Se ndo dissolver a frio, aquecer por
alguns minutos, agitando ocasionalmente.

ATENCAO: As solubilidades das amostras podem encurtar o curso da analise tendo em vista
que sais apresentam-se com solubilidades diferenciadas, determinadas pelos seus componentes.
Consultar anexo II.

Caso a substancia ndo se dissolva em nenhum dos testes anteriores, adicionar esta na ordem:
etanol, acetona e éter; baseado na polaridade destes solventes. Aquela que ndo dissolver em
nenhum dos testes anteriores deve apresentar carater organico. Para realizar a determinacdo do
grupo funcional, testes distintos deverdo ser realizados segundo o roteiro abaixo.

Testes de grupos funcionais

e Alcenos e Alcinos
1. Teste de Bayer

Testar uma pequena porcdo da amostra a ser analisada, sob agitacdo, com uma solucdo de
permanganato de potdssio até que a coloracdo violacea persista. Uma vez que o
permanganato ndo é miscivel em compostos organicos podera ser adicionado 0,5 ml de 1,2-
dimetoxi-etano ou uma pequena gquantidade de um catalizador de transferéncia de fase.

2. Teste com solucdo de bromo em tetracloreto de carbono

Dissolver uma pequena por¢cdo da amostra a ser analisada em 2 ml de tetracloreto de
carbono e adicionar a solucdo de bromo em tetracloreto de carbono, gota a gota, ate que a
coloracao vermelha da solucdo de bromo persista.

OBS.: ligacbes multiplas conjugadas com grupos carbonilicos (C=C-C=0) nas condicdes de
realizacdo do teste de adicdo de bromo, geralmente manifestam resultado negativo.

e Halogenetos de Alquila
1. Solugao Alcoolica de Nitrato de Prata

Colocar em um tubo de ensaio 2 ml da solugéo alcodlica de nitrato de prata e 1 gota da
substancia halogenada. Se ndo houver precipitacdo a temperatura ambiente, em 5 minutos,
aquecer o tubo em banho-maria. A formagdo de um precipitado é resultado positivo para
halogénio. Adicionar ao precipitado algumas gotas de acido nitrico a 5% e observar
possiveis mudancas.

OBS.: os brometos e iodetos de alquila sdo mais reativos que os cloretos, que podem exigir
aquecimento. Os halogenetos de arila, vinila e/ou alquinila ndo reagem. Os halogenetos de
prata tem coloracGes distintas: cloreto de prata € branco, brometo de prata é amarelo-pélido,
iodeto de prata é amarelo.



2. Solucéo de iodeto de s6dio em acetona

Colocar em um tubo de ensaio 1 ml da solucéo de iodeto de sodio e 2 gotas do halogeneto
de alquila (em caso de solidos dissolver cerca de 50 mg em um pequeno volume de
acetona). Agitar e deixar em repouso durante 3 minutos, a temperatura ambiente. Se ndo
houver formacéo de precipitado, aquecer em banho-maria por 6 minutos a 50 graus Celsius.
Depois resfriar ate temperatura ambiente e observar formacao de precipitado.

OBS.: este teste é limitado a cloretos e brometos de alquila. Os brometos primarios
precipitam como brometo de sédio em cerca de 3 minutos a temperatura ambiente. Os
brometos secundarios e terciarios reagem quando aquecido a 50 graus Celsius. Os cloretos
primarios e secundarios s6 reagem quando aquecido a 50 graus Celsius. Os cloretos
terciarios ndo reagem.

3. Teste de Beilstein

Faz-se um pequeno anel na extremidade de um fio de cobre e aquece-se na chama de um
combustor Bunsen até que ndo apareca mais a coloracdo verde. O fio é entdo arrefecido
naturalmente. Depois mergulha-se o anel no composto original e aguece-se na borda da
chama de Bunsen. A chama verde indica a presenca de halogénio.

e Fenois
1. Teste com hidroxido de sodio

Colocar em um tubo de ensaio 1 ml de solucdo aquosa de hidroxido de sédio a 10% e uma
pequena quantidade do fenol a ser analisado. Agitar bem e observar a cor. Caso isto ndo
ocorra, deixar a solucdo em repouso por 30 minutos. Se ocorrer precipitacdo, diluir a
solucdo com 20 ml de &gua e agitar.

OBS.: alguns fenolatos, resultado da reacdo com NaOH, sdo coloridos ou torhnam-se
marrons, alguns precipitam em solucdo de NaOH 10% mas se dissolvem em agua.

2. Teste em cloreto férrico

Dissolver 10 a 20 mg da amostra em 1 ml de 4gua. Adicionar 5 gotas da solucdo de cloreto
férrico a 3% e observar o desenvolvimento de cor (caso a amostra seja insolivel em agua,
dissolver em etanol).

OBS.: os fendis formam complexos coloridos com o ion férrico. A coloracdo varia do azul
ao vermelho. O teste pode ser efetuado em &gua, metanol ou em diclorometano.

e Alcoois
1. Teste de Jones

Dissolver 2 gotas do amostra ( ou 15mg se for sélida) em 10 gotas de acetona pura.
Adicionar, agitando a amostra, 5 a 6 gotas da solucéo de acido cromico. O aparecimento,
em 5 segundos, de um precipitado verde confirma a presenca de &lcool primario e
secundario. Testar a acetona que sera utilizada como solvente. No caso positivo, adicionar
uma peguena quantidade de permanganato de potassio, refluxar* e destilar.

*Refluxar consiste em aquecer um sistema em um baldo, ligado a um condensador para
que se consiga extrair a solugao que se deseja através da condensagao.

OBS:O Teste também déa positivo para fendis e aldeidos.



2. Teste de Lucas

Misturar em um tubo de ensaio, 2 a 3 mL do reagente de Lucas e 4 a 5 gotas da amostra e
observar o tempo gasto para a turvacao da solugdo ou formacao de duas camadas. Os
alcoois alilicos, benzilicos e terciarios reagem imediatamente. Os alcoois secundarios
demoram cerca de 5 minutos para reagir. Se ndo ocorrer em 5 minutos, aguecer em banho-
maria durante 3 minutos. Os &lcoois primarios ndo reagem.

OBS: E indicado apenas para alcoois sol(iveis em agua.

e Aldeidos e cetonas

1. Teste com 2,4- dinitrofenilidrazina

Dissolver 1 ou 2 gotas da amostra( ou cerca de 100mgdo s6lido) em 2 mL de etanol e adicionar
2 mL da solucdo de 2,4-dinitrofenilidrazina. Agitar fortemente. Caso nao haja precipitagédo
imediata, deixar em repouso por 15 minutos e se ainda assim ndo ocorrer a precipitacao,
aquecer ligeiramente e deixar em repouso por mais 15 minutos. Um precipitado amarelo-
avermelhado é resultado positivo.

2. Ensaio de Tollens

Dissolver uma pequena quantidade de amostra em algumas gotas de agua ou etanol. Gotejas
esta solucdo, com agitacdo constante, sobre cerca de 0,5mL do reagente de Tollens. Caso a
reacdo ndo ocorra imediatamente, aquecer o tubo levemente, em banho-maria. A formacdo de
um precipitado escuro de prata ou a formacao do espelho de prata sdo resultados indicativos da
presenca de aldeido ou outro grupo redutor.

OBS: Este ensaio permite a distincdo entre aldeidos e cetonas. As cetonas ndo reagem.
3. Teste do lodoformio

Dissolver uma pequena quantidade da amostra em algumas gotas de dioxano ( se amostra ndo
for solivel em &gua), em um tubo de ensaio. Adicione 1mL da solucdo de hidroxido de sédio a
10% e depois uma peguena quantidade de uma solucdo de iodo em iodeto de potéssio, agitando
sempre até que tenha um ligeiro excesso evidenciando a coloragdo tipica do iodo. Colocar o
tubo de ensaio em um banho de agua a 60 °C. Quando o ligeiro excesso de iodo for descorado,
deve-se continuar a adi¢ao da solucao de iodo, mantendo o aquecimento e a agitacéo, até que se
manifeste novamente o excesso de iodo. A adi¢do deve continuar até que a coloragéo escura ndo
desapareca depois de 2 minutos de aquecimento no banho de agua. Ao final dessa etapa, o
excesso de iodo € removido pela adigdo de algumas gotas de hidroxido de sodio a 10%. Enche-
se 0 tubo de agua e deixa em repouso por 15minutos. O resultado positivo é indicado através da
formagao de um sélido amarelo de odor caracteristico (iodoformio).

4. Teste de Fehling ou Benedict

Colocar cerca de 4mL do reagente de Benedict ou de Fehling recentemente preparado (através
da mistura de volumes iguais da solucdo A ( solucdo de sulfato de cobre) e da solucdo B
(solucdo alcalina de citrato ou tartarato), em um tubo de ensaio. Adicionar 2 a 3 gotas da



amostra e ferver a solucdo. A formacdo de um precipitado vermelho de 6xido cuproso é um
resultado positivo.

e Esteres
1. Teste com Cloreto de Hidroxilamonio

Teste preliminar: dissolver cerca de 50 mg da substancia a ser analisada em 1 ml de etanol e
adicionar 1 ml de &cido cloridrico 1 mol/L. Adicionar 1 gota de solugdo aquosa de cloreto
férrico 5% e observar o aparecimento de cor laranja, vermelha ou violeta. Se isso acontecer,
o teste ndo podera ser realizado.

Colocar em um tubo de ensaio cerca de 50 mg da substancia a ser analisada, 1 ml de solugdo
etandlica de cloreto de hidroxilaménio 0,5 mol/L e 0,2 ml de hidréxido de sodio a 20%.
Aquecer a mistura até ebulicdo, esfriar um pouco e adicionar 2 ml de acido cloridrico 1
mol/L. se houver turvagdo, adicionar cerca de 2 ml de etanol. Adicionar 1 a 2 gotas de
solucdo aquosa de cloreto férrico a 5% e observar o aparecimento de cor. Comparar com a
do teste preliminar. A cor vinho ou violeta, comparada com a coloragdo amarelada do teste
preliminar confirma a presenca do grupo éster.

e Acidos Carboxilicos
1. Teste de pH:

Deve-se dissolver uma pequena por¢cdo da amostra em 1 mL de agua e testar o pH da
solugdo com um papel indicador. Os acidos carboxilicos sollveis em agua sdo ionizados,
assim, apresentam pH menor que 7.

e Nitrocompostos
1. Teste com sulfato ferroso amoniacal:

Deve-se misturar, em um tubo de ensaio, uma pequena por¢do da amostra e 1,5 mL da
solucdo 5% de sulfato ferroso amoniacal. Adicionar, também, uma gota de acido sulfdrico 3
mol/L e 1 mL de solu¢do metandlica de hidréxido de potassio 2 mol/L. O tubo deve ser
arrolhado, em seguida agitado. O teste é positivo quando ha a mudanca da coloracdo azul
para marrom.

e Aminas
1. Teste de pH:

Dissolve-se uma pequena quantidade da amostra em agua e pH deve ser medido com papel
indicador de pH. Aminas sdo substancias que em meio aquoso apresentam carater basico. O
pH da solugdo deve ser maior que 7.

2. Teste do acido nitroso:

Deve-se dissolver a amostra, em tubo de ensaio, utilizando 2 mL de acido cloridrico 2
mol/L e resfriar a solucdo até temperatura entre 0 e 5 °C em banho de gelo. Adiciona-se,
também, cinco gotas de solucéo fria de nitrito de sédio a 20 %.

i) Se houver a liberagdo imediata de gas incolor, nitrogénio, a amina é priméaria e
alifatica;



i) Caso ocorra a liberacéo de nitrogénio, adicionar algumas gotas de uma solugéo fria
contendo 50 mg de 2-naftol em 2 mL de hidroxido de sodio 2 mol/L. A formagao de
coloracdo vermelha ou laranja indica a presenca de amina aromatica;

iii) Caso ocorra a separagdo de um liquido amarelo pouco soltvel, sem liberacdo de
gas, a substancia pode ser uma amina secundaria alifatica ou aromatica;

iv) Se ndo ocorrer reacdo, a amostra é uma amina terciéria alifatica;

3. Teste com p-N,N-dimetilaminobenzaldeido:

Adiciona-se, em um cadinho de porcelana, uma pequena por¢do da amostra a ser analisada e
algumas gotas solugdo saturada de p-N,N-dimetilaminobenzaldeido em &cido acético
glacial. A formacéo de coloragdo laranja avermelhada indica a presenca de aminas primarias
aromaticas.

e Aminoéacidos
1. Teste com ninidrina:

Adiciona-se, em tubo de ensaio, 2 mg da amostra a ser analisada e 1 mL de solucdo aquosa
de ninidrina. A mistura deve ser aquecida até a ebulicdo por trinta segundos e observar o
aparecimento de cor. O teste é positivo quando ha o aparecimento de cor azul-violacea que
determina a presenga de aminoacidos a-amino livres. Qualquer outra cor que porventura
aparega constituem resultado negativo.

2.3 pH

A solucdo amostra pode ter seu pH determinado utilizando um milivoltimetro que converte
0 potencial medido em unidades de pH. Ou em medidas menos rigorosas, pode-se utilizar 0s
papéis de pH. Como é residuo, ndo se aconselha mergulhar o eletrodo nesta solugéo antes de
medir com o papel. Papel de pH vai de 1 em uma unidade e sim é mais do que suficiente.

2.4 Preparo da Solucao
Colocar % do s6lido em um tubo de ensaio

e Seaagua for o solvente escolhido, adicionar aproximadamente 5 mL, dissolver o s6lido
com o auxilio de um bastdo de vidro e completar com agua até aproximadamente a
capacidade do tubo.

e Se o solvente escolhido for diferente de agua (acido), adicionar gota a gota e agitar com
0 auxilio de um bastdo até o solido ser solubilizado. Completar com agua até
aproximadamente a capacidade do tubo.

e Lembrar que um solvente diferente de 4gua pode adicionar um novo anion na amostra.

3.Provas Diretas

Algumas reacdes de identificagdo de ions pode ser realizada diretamente na amostra,
por isso sdo chamadas de provas diretas. Podem ser realizados testes diretos nos anions acetato,
carbonato, borato, fluoreto (HsCOO",COs*, BOs*, F’, respectivamente). Assim como 0 ion
amonio NHs".

3.1 Teste do ion amobnio



O ion amonio é identificado convertendo este em amdnia por meio da adicdo da amostra
em um excesso de base forte.

e Testar a presenca do ion amdnio seguindo o roteiro do quinto grupo de cétions. Caso o
teste seja positivo, o cation ja sera determinado.

3.2 Teste do ion carbonato

Sais que contém ions carbonato sdo tratados com &cidos nota-se a formacdo de gas
carbonico da amostra.

e Adicionar uma pequena quantidade da amostra sélida em um vidro de reldgio e gotejar
HCI 6 mol L™. A ocorréncia forte efervescéncia indica a presenca do &nion carbonato.
Teste positivo indica a determinag&o direta de carbonato.

3.3 Teste do fon acetato

Sais com ion acetato sdo tratados com acido sulfirico concentrado ha a formacgédo de
acido acético que pode ser identificado pelo seu odor caracteristico de vinagre.

e Adicionar uma pequena quantidade do sal a ser analisado em um tubo de ensaio e
adicionar 3 ou 4 gotas de &cido sulfdrico concentrado. Ao aquecer o tubo
cuidadosamente devera se notar um odor de vinagre no vapor formado.

3.4 Teste do fon borato

Os boratos sdo derivados de trés acidos béricos: acido ortobérico (HsBOs), acido
tetraborico (H2BsO7) e 4cido metabdrico (HBO,). Compostos volateis de boro produzem uma
chama de cor verde ao serem inflamados.

e Colocar a amostra a um tubo de ensaio e adicionar 10 gotas de etanol e 3 gotas de &cido
sulfarico concentrado. Deve-se agitar o tubo de ensaio e aguecer este, com bastante
cuidado, diretamente na chama do Bico de Bunsen até ferver. Logo depois deve-se levar
a boca do tubo préximo da chama a fim de que os gases se inflamem. A formacéo de
uma chama verde indica a presenca de borato.

Vale ressaltar que a chama de cor verde deve aparecer imediatamente, a sua auséncia
logo de imediato é um indicativo do teste negativo. (BACCAN, 1991)

3.5 Teste do ion fluoreto

Este teste é baseado na propriedade do 4cido fluoridrico que é a possibilidade de atacar
0 vidro, mais precisamente os silicatos em geral.

e Colocar uma pequena quantidade da amostra em um cadinho e 10 gotas de acido
sulfarico concentrado. Deve-se, entdo, tampar o cadinho com uma lamina de vidro. O
cadinho deve ser aquecido numa tela de amianto, aquecer e observar se esta ocorrendo a
corroséo do vidro.

3.6 Presenca de sulfetos

Os sulfetos podem ser identificados pelo seu odor caracteristico e pela coloracdo negra
de um papel de filtro umedecido com acetato de chumbo.

2H" (e + S — HaS(g
H2S(g + Pb(C2H30,), — 2CH3COOH g + PbS(s) (s6lido preto)

Obs.: Outra forma possivel poderia ser observada pela colocaragdo amarela de um papel de
filtro de uma solucédo de acetato de Cadmio (CdS — Amarelo).



ATENCAO: Se metais e anions interferentes estiverem ausentes. Preparar a solugdo e usar
diretamente para analise dos cations e dos anions.

4. Determinacéo do anion

N&do hd na determinagdo de anions métodos sistematicos, como na determinacdo de
cations. E possivel dividir os processos empregados em duas classes: Classe A - identificacdo
por meio da formacdo de produtos volateis obtidos por tratamento com &cidos; Classe B - 0s
que dependem de reacdes em solucdo. A Classe A é subdividida em: | — gases desprendidos

com HCI ou H,SO4 diluidos; Il — gases desprendidos com H,SO4 concentrado. A Classe B é
subdividida, também, em duas subdivisdes: | — reacdes de precipitacdo; Il — oxidacao e reducao
em solucéo.

e Classe A

Anions da subdivisdo I: carbonato, bicarbonato, sulfito, tiossulfato, sulfeto, nitrito, hipoclorito,
cianeto e cianato.

Anions da subdivisdo 11: anions da subdivis&o I, fluoreto, hexafluorsilicato, cloreto, brometo,
iodeto, nitrato, clorato (PERIGO), perclorato, permanganato (PERIGO), bromato, borato,
hexacianoferrato (I1), hexacianoferrato (II1), tiocianato, formiato, acetato, oxalato, tartarato e
citrato.

e Classe B

Anions da subdivisdo I: sulfato, persulfato, fosfato, fosfito, hipofosfito, arseniato,
arsenito, cromato, dicromato, silicato, hexafluorsilicato, salicilato, benzoato e succinato.

Anions da subdivisdo II: manganato, permanganato, cromato e dicromato.

Ferro e estanho, bem como outros metais interferem em alguns testes de eliminacdo e de
identificacdo de anions (como apresentado pelo manual de praticas — DQAFQ 2017). A
presenca de metais deve ser testada com o ENSAIQO, descrito abaixo, porque eles interferem,
formando precipitados ou reacdes coloridas, nos testes de elimina¢do; caso o ensaio dé positivo,
proceder entdo a eliminacdo do metal, como transcrito na TRANSPOSICAO e, como a solugéo
resultante, proceder entdo a analise dos anions através dos TE's (testes de eliminacdo) e TI's
(Testes de Identificacdo).

ATENCAO: em caso de divida sobre nomenclatura de anions, consultar anexo I11.
5. Determinacao do Cétion

A fim de classificar os diferentes tipos de céations, dividem-se estes em 5 grupos na
analise qualitativa sistematica. As divisGes sdo feitas tomando por base as reagdes que ocorrem
num grupo de cations com um reagente especifico. Sdo os chamados reagentes de grupo e a
partir destes pode-se chegar a conclusfes quanto a presenca ou auséncia de grupos de cations,
assim como separar tais conjuntos para uma analise posterior.

Os reagentes utilizados na classificacdo dos cations sdo o acido cloridrico, sulfeto de
hidrogénio, sulfeto de aménio e carbonato de amoénio. A classificagdo é baseada na maneira
como os cations reagem formando ou ndo precipitados.

Agentes redutores tais como os ions sulfito, sulfeto, nitrito e iodeto podem interferir na
determinacao de alguns cations, como o Ni e K, entre outros e devem ser eliminados. Proceder
como descrito abaixo para eliminagdo dos mesmos, e usar a solugdo para os testes de cations.

Remogao do SOz e NO;

Colocar 10 mL da solugdo amostra em cadinho, acidificar com HCI 2 mol L™ e ferver
por alguns minutos.



SOSZ-(aq) + 2 H"™> SOy + H20q)
2 NO + 02> 2 NOyg

Remocéo do I~

Colocar 10 mL da solugio amostra em cadinho e acidificar com HNO3z 16 mol L™,

Evaporar préoximo a secura. A liberacdo de uma fumaca violeta e uma cor marrom da solucéo
indicam a remocdo do ion iodeto. Repor o volume perdido com agua destilada, transferir para
tubo de ensaio e centrifugar, se necessario. Abandonar o precipitado, se houver.

8 H'(ag) + 2 NOs'(ag) + 6 I'ag) = 3 lz(g) + H20(1) + 2 NOy

ATENCAO: Se for feita a eliminacdo do anion, lembrar de preparar solucdo suficiente para
utilizar na identificacéo do cation.

OBSERVACOES

Caso tenha obtido metal interferente, seguir, rigorosamente a ordem dos grupos.
Observar a cor do precipitado, principalmente na precipitacdo do segundo e terceiro
grupo, pois etapas poderdo ser omitidas e até mesmo o cation identificado, somente na
etapa inicial de precipitacdo do grupo.

ATENCAO: Consultar anexo IV, para a realizacio dos testes diretos.

Caso ndo haja metais interferentes, e 0 ion aménio também estiver ausente, o cation é o
Na ou o K.

Lembrar que, se 0 ion amonio esta ausente, a evaporacdo prévia com HNO; antes da
identificacdo de sbdio e potassio ndo precisa ser efetuada. Os dois testes podem ser
feitos diretamente com a adicdo dos respectivos agentes precipitantes.

Potassio em grande quantidade (>50 mg/mL) também precipita com o acetato de
uranilo e magnésio, assim, deve-se fazer primeiro o teste de identificacdo para o K. Se o
teste der positivo o POTASSIO esta presente. Se o teste para potassio der negativo,
fazer o teste do sddio. Se este der positivo, 0 SODIO esté presente.

Lembrar também que Na e K tem tendéncia a supersaturar. Nao diluir muito a amostra,
colocar bastante reagente de precipitacdo, agitar bastante e, se necessario, colocar
alguns cristais da propria amostra para induzir a precipitacéo.

O QUE FAZER COM O PASSIVO?
Adotar, inicialmente, os procedimentos:

Selecionar um local do laboratério que permita isolar todos os passivos, evitando, com
esta medida, que misturas de frascos de natureza desconhecida sirva de ponto de
gerador de mais passivo.

Para os PASSIVOS IDENTIFICADOS

Procurar esgotar as possibilidades de aplicagdo dos 3Rs (recuperar, reutilizar, reciclar).
Colocar a disposigao para outros laboratorios, dentro e fora da instituicéo.

Colocar a disposi¢do em bolsas de residuos para doacdo, permuta etc.

Submeter a tratamento quimico para a eliminacdo da periculosidade ou encaminhar para
descarte (incineracdo, aterro industrial, etc ) .

Rotular conforme tépico 7. Consultar anexo VI em caso de maiores ddvidas.

Para os passivos NAO IDENTIFICADOS

Tentar identifica-los



e Apos identificacdo, seguir as recomendagOes fornecida aos passivos identificados, caso
seja viavel, em funcdo da quantidade, aparéncia, estado de conservacdo, tipo de
embalagem etc.

e Se for impossivel qualquer tipo de acio, agrega-los como NAO IDENTIFICADOS.

e Encaminhar para descarte (incineracao, aterro industrial etc).

Para os PASSIVOS MISTURADOS/CONTAMINADOS
Separéa-los nos dois grupos propostos e aplicar as a¢cdes que forem mais convenientes:
7. ROTULAGEM

A rotulagem é indispensavel, pois minimiza o risco de contaminacdo e acidentes
quimicos, facilita a destinacdo final ou a reutilizacdo do passivo, além de fornecer informacgdes
sobre a composicdo quimica do residuo e a unidade geradora do mesmo.

Portanto, o rétulo deve conter informacdes claras, sem generalizagdo ou abreviagdes, a
respeito da composicdo quimica e alertas dos perigos do composto quimico que contém no
frasco, o departamento gerador, o responsavel pela analise de identificacdo e a data a qual o
rétulo foi afixado.

A partir da metodologia aplicada podem-se classificar os passivos de trés formas:

1. Totalmente identificados
2. Parcialmente identificados
3. Nao identificados

Para os passivos totalmente identificados a rotulagem é de acordo com a Rotulagem da
Norma Brasileira 14725 da Associacdo Brasileira de Normas técnicas que tem como titulo
“Produtos quimicos —Informa¢des sobre seguranga, sade e meio ambiente” com algumas
modificacBes que serdo descritas a seguir e ilustrada na tabela 3.

a) O rotulo levara a identificacdo do PET Quimica que analisou e identificou o passivo,
pois os rétulos dos fabricantes ndo estdo legiveis em muitos residuos.

b) Na se¢do “Outras informagdes” estardo contidas as informagdes do rétulo original, se
legivel, caso esse passivo ainda o possua.

c) Adicdo do Diagrama de Hommel nesse roétulo, por se tratar de uma forma rapida na
identificacdo das informacdes dos passivos.

Tabela 3: Correlacdo entre as informacgdes da FISPQ - Ficha de Informacdo de Seguranca para Produtos
Quimicos e da rotulagem de produto quimico analisado pelo PET Quimica

Elementos do rétulo Correla(;ao com as se¢des da FISPQ

Identificagdo do PET Quimica

Composigao quimica Secéo 3 — Composicéo e informacéo sobre os
ingredientes

Pictograma de perigo (GHS) e Diagrama | Se¢éo 2 — Identificagdo dos perigos

de Hommel Secdo 14 — Informagdes sobre transporte
Palavra de adverténcia Secdo 2 — Identificacdo dos perigos

Frase de perigo Sec¢do 2 — Identificagdo dos perigos

Frases de precaucao Secdo 2 — Identificacdo dos perigos

Outras informacdes Informagdes adicionar contidas no rétulo

original (caso possua)




Para os passivos parcialmente identificados o rétulo deve seguir as orientacdes citadas
acima, contendo a observacao a respeito da identificacdo parcial e as informacges a respeito da
espécie quimica encontrada. JA o rétulo para os passivos ndo identificados conterd a

metodologia aplicada, o departamento gerador, o responsavel pela conclusdo da “ndo
identifica¢do” e a data a qual o rotulo foi afixado ao frasco.

ATENCAO: em caso de divida sobre rotulagem, consultar anexo V.
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ANEXO |
TECNICAS EM ANALISE SEMI MICRO
T-1. AMOSTRAGEM

E essencial que a amostra tomada para anélise de uma grande quantidade de material seja
representativa, ou seja, ela deve conter todos os constituintes da amostra. No caso de uma
solucdo basta somente misturar bem antes de a amostra ser retirada. Se ele contiver material em
suspensdo, agitar vigorosamente e remover a amostra rapidamente antes dos soélidos
sedimentarem. Materiais s6lidos podem ndo ser homogéneos. Mesmo ap6s cuidadosamente
misturados, 0s constituintes podem voltar a se separar, se as suas densidades forem muitos
diferentes. Examinar o material com uma lente manual para verificar a ndo homogeneidade e
misturar antes de tomar uma amostra.

T-2. DISSOLVENDO A AMOSTRA

Serdo consideras aqui apenas as situag@es mais simples. Maiores detalhes serdo fornecidos em
capitulos posteriores. O solvente mais desejavel é a dgua. Testar a solubilidade de uma pequena
quantidade (menos de 20 mg) em varias gotas de agua. Se a dissolucdo ndo se efetuar
prontamente, a temperatura ambiente, ap6s agitada com um bastdo, acrescentar mais agua e
agitar. Se ndo der resultado, tentar aquecé-la durante alguns minutos em banho-maria. Se ficar
algum residuo insollvel na agua, testar a solubilidade em écido nitrico ou cloridrico 6 mol.L™1.
Dar tempo suficiente para a dissolucdo se processar. Alguns sais hidrolisam-se em agua
formando precipitados. Dissolver esses sais diretamente em acidos.

T-3. MEDINDO QUANTIDADES

A quantidade de solucBes é medida em gotas ou mL. Uma gota padrdo corresponde a 0,05 mL,
dessa forma, 20 gotas correspondem a 1 mL.

A quantidade de solidos ¢ tomada com uma espatula ¢ “a grosso modo” , podemos considerar
que o equivalente a uma pitada € suficiente para a analise semi micro.

T-4. ADICIONANDO REAGENTES

E imperiosa a preservacio dos reagentes contra perigos de contaminagdo. Os gotejadores dos
fracos de reagentes devem ser mantidos acima dos demais frascos e ndo se deve deixar toca-los.
Manter o bulbo do conta gotas descomprimindo e remover qualquer fracdo de gota, primeiro
para um bastao limpo e, em seguida, para a solucdo

T-5. MISTURANDO

Em analise quimica os resultados satisfatérios podem, muitas vezes, depender do simples ato de
agitar. Quando se misturam duas solugdes, elas ndo difundem rapidamente, por isso, a menos
que seja dito o contrario, TODAS as solucdes devem ser agitadas com bastdo de vidro quando
ocorrer adicao de reagente. NAO UTILIZAR O DEDO PARA TAMPAR O TUBO E AGITAR,
pois pode contaminar a solucdo e a vocé. As seguintes regras sao mais adequadas:

Se a solugdo ocupar menos da metade do tubo de ensaio, vocé pode golpear a base do tubo com
0 dedo indicador, usar um bastdo de vidro ou usar uma pipeta capilar, sugando a solucéo e
expelindo-a no fundo do tubo, pelo menos duas vezes.

Se a solucdo ocupar mais da metade do tubo de ensaio, transferir o liquido par a outro tubo, e
vice-versa, pelo menos duas vezes.

T-6. AQUECENDO SOLUCOES:

Solugdes contidas em cacarolas ou cadinhos podem ser colocadas, diretamente sobre uma
chama ou chapa de aquecimento. Uma solucdo contida em um pequeno tubo de ensaio ndo pode
ser aguecida, com seguranca, diretamente na chama ou chapa de aquecimento. Solu¢des em



tubo devem ser aquecidas em banho-maria, devido a uniformidade do aquecimento e evitar a
formacéo de bolhas de vapor na parte inferior do tubo, as quais tendem a projetar o material
quando elas sobem e véo crescendo e, consequentemente, perda de parte ou de todo o liquido.
Manusear os recipientes quentes com uma pinga.

T-7. EVAPORANDO SOLUCOES

Os recipientes mais adequados para evaporacfes sdo os cadinhos ou cacarolas de porcelana. As
evaporacdes devem ser efetuadas sem projecfes do material (salpicos), para evitar perdas ou
acidentes. Um superaquecimento deve ser evitado, pois pode haver volatilizagdo do analito de
interesse ou ele mudar para uma forma menos soltvel durante a calcinacdo. A medida que a
evaporacao vai prosseguindo, a parte central contida no centro do cadinho ou cacarola tende a
secar primeiro, assim sendo, fazer movimentos giratérios e inclinados para uniformizar o
contetido do recipiente. ANTES DE SER COMPLETADA A SECURA, retire o recipiente da
fonte de aquecimento e deixe o calor absorvido completar a evaporacao.

T-8. CENTRIFUGACAO

Quando se deseja separar um solido de um liquido comumente pode-se filtrar ou centrifugar.
Para pequenas quantidades a centrifugacdo € uma operacdo mais rapida do que a filtracao.
Quando uma solucdo que contém o solido é centrifugada, o sélido é forcado para o fundo do
tubo de centrifuga em uma forma compacta. O liquido é denominado de solucdo sobrenadante e
0 solido é o precipitado. Uma centrifuga submete um objeto a uma forca superior a da
gravidade. Fazendo com que o precipitado sedimente mais rapido. Ao se usar uma centrifuga,
obedecer rigorosamente 0s seguintes pontos:

(@) Contrabalancear o tubo que contém a amostra com outro contendo igual volume de agua,
colocando-o0 no lado oposto da centrifuga, para que o cabecote da centrifuga fique equilibrado,
pois uma centrifuga desbalanceada trepidara “passeara” na bancada, podendo até “voar”, o que
podera danifica-la e por em perigo a seguranca das pessoas.

(b) Centrifugar sé durante alguns segundos para dar chances a outras pessoas.
T-9. SEPARANDO A SOLUCAO SOBRENADANTE DO PRECIPITADO

A solucdo sobrenadante pode ser separada do precipitado através do uso de uma pipeta capilar, a
qual deve ser comprimida ANTES da introducdo no tubo contendo a solucdo sobrenadante para
expelir o ar e ndo dispensar o precipitado; € melhor fazer varias retiradas de solu¢do do que
drenar uma sé vez e a ponta da pipeta deve penetrar o mais possivel a cada vez. Se o precipitado
estiver bem sedimentado, vocé pode simplesmente verter o liquido para outro tubo. Precipitados
aderidos a parede ndo sedimentardo e ndo tem problema, podendo ser descartados. Alguns
precipitados sdo leves e flutuam, devendo-se entdo retird-los com um bastdo ou tentar deixa-los
aderidos a parede do tubo ou usar um pouco de algoddo na ponta da pipeta.

T-10. LAVANDO PRECIPITADOS

Apos a remocdo da solucdo sobrenadante, a separacdo nunca € perfeita, pois o precipitado
remanescente no tubo estd “molhado” com a solucdo original e, consequentemente, estd
contaminado com os ions da solugdo remanescente. Tais ions podem causar interferéncias na
analise do precipitado e sdo comumente removidos por lavagem. A lavagem é efetuada
adicionando-se a quantidade requerida de solugdo de lavagem e agitando-se o sélido e a solucao
com um bastdo de vidro. A mistura é, entdo, centrifugada e o liquido de lavagem é removido
com uma micropipeta. Como regra geral é mais eficaz fazer a lavagem com duas pequenas
porcdes da solugdo de lavagem do que uma com o mesmo volume total. Duas lavagens de 10
gotas removem trés vezes mais contaminantes do que uma com 20 gotas, uma vez que a
lavagem é simplesmente uma questao de diluic&o.



T-11. TRANSFERINDO PRECIPITADOS

Se for necessario transferir o precipitado para outro tubo, como, por exemplo, na reunido de dois
ou mais precipitados, adicionar agua ao precipitado, dispersar com uma pipeta, sugar varias
vezes, levando para outro tubo, a cada vez.

T-12. VERIFICANDO A ACIDEZ

Muitas vezes o pH da solucdo é de vital importancia para o éxito de determinada etapa da
analise sistematica. A técnica em escala semi micro utiliza o papel de tornassol para acerto de
acidez ou basicidade. O papel de tornassol é um papel de filtro impregnado com uma mistura de
indicadores e exibem coloracdo diferente, dependendo do pH da solugdo testada. Solucdes
aquosas acidas tornam VERMELHO o papel de tornassol. As solugdes aquosas alcalinas tornam
AZUL o papel de tornassol. Quando a solugdo estiver em um tubo de ensaio ou em outro
pequeno recipiente ndo é conveniente mergulhar o papel na solugdo, porque a mesma ou 0
precipitado podem mudar de cor e interferir na andlise. Para tanto recomenda-se colocar
pequenos pedacos de papel tornassol azul e vermelho sobre um vidro relégio e testar o pH da
solucéo da seguinte maneira: AGITAR a solugdo com um bastdo de vidro e encostar o bastdo no
papel, umedecendo-o, e observar se hda mudanca de coloracdo. Tomar cuidado para ndo encostar
0 bastdo nas paredes internas do tubo.

T-13. PRECIPITACAO COMPLETA

Se duas solucdes forem misturadas e houver formacdo de um sélido, o processo é denominado
precipitacdo. Em escala semimicro as precipitacdes sdo efetuadas em tubo de centrifuga. Os
reagentes devem ser adicionados lentamente (gota a gota) e a solugdo resultante deve ser
homogeneizada, sob agitacdo, com bastdo de vidro. Nas reacbes de precipitacdo devemos
executar testes para verificar se as precipitacbes foram completas. O sucesso de analises
sistematicas depende da precipitacdo completa. Isso é obtido adicionando-se o reagente
precipitante gota a gota observando-se se ha turvacdo da solucdo apo6s cada adigdo. No caso de
ocorrer turvacdo é necessario centrifugar e, logo apds, adicionar mais uma gota de reagente.
Quando a adicdo dessa gota ndo provocar mais precipitacao (solucdo sobrenadante limpida) diz-
se que a precipitacdo esta completa.

Fonte: KING, E. J., Analise Qualitativa, Reacbes, SeparacBGes e Experiéncias. Rio de Janeiro:
Interamericana, 1981.



ANEXO I1: SUMARIO DE SOLUBILIDADE DOS SAIS EM AGUA A 25°C

‘ Regra

1.0s nitratos e acetatos sdo geralmente solUveis.

Excecdes

Ndo existe excecdo comum. O acetato de prata é
moderadamente insolvel.

2.0s compostos dos metais alcalinos e do ion aménio séo
geralmente solUveis.

Ndo existe excegdo comum. Alguns que sdo
moderadamente insolUveis sdo formados no 5° grupo.

3.0s fluoretos sdo geralmente insolUveis.

Fluoretos dos metais alcalinos, ion aménio, Ag, Al, Sn e
Hg.

4.0s cloretos,
solliveis.

brometos e iodetos sdo geralmente

Os haletos de Ag(l), Hg(l), Pb(ll), Hglz, BiOCI e SbOCI.

5.0s sulfatos sdo geralmente solUveis.

PbSOs, SbSOs, BaSOs, sdo

moderadamente insolGveis.

CaSOs e HQg2SO04

6.0s carbonatos e os sulfitos sdo geralmente pouco
solUveis.

Os de metais alcalinos e amonio.

7.0s sulfetos sédo geralmente pouco solUveis.

Os de metais alcalinos e de amdnio. Os sulfetos dos metais
alcalinos terrosos e Cr2Ss e Al2S3 sdo decompostos pela
agua.

8.0s hidroxidos sao geralmente pouco solUveis.

Os de metais alcalinos. Os hidréxidos de Ba, Ca e Sr séo
moderadamente solUveis.




ANEXO I11: RELACAO DE ANIONS MAIS COMUNS

Carbonato, COs*

Cloreto, CI’

Persulfato, S,0s*

Perclorato, ClO4

Bicarbonato, HCO3

Brometo, Br

Silicato, SiOs*

Oxalato, C,0,* ou (COO),*

Cianato, OCN’

Bromato, BrOsz

Ortoborato, BOs*

Silicofluoreto, [SiFs]*

Cianeto, CN’

Clorato, CIO3

Metafosfato, PO3’

Salicilato, CgH4(OH)COO
ou C7HsO3"

Cromato, CrO4*

Sulfato, SO

Ditionito, S,04*

Benzoato, C¢HsCOO™ ou
C/HsCOy

Dicromato, Cr,O+*

Arsenito, AsOs*

Tetraborato, B,O+*

Citrato, C6H5073-

Hipoclorito, OCI

Arseniato, AsOs>

Metaborato, BO,

Acetato, CH3;COO" ou OAcC
ou C;H30,

Permanganto, MnO,’ Nitrito, NO,’ Pirofosfato, P,O7* | Succinato, C4H40,”
Sulfeto, S Nitrato, NOz Ortofosfato, PO,> | Ferrocianato, [Fe(CN)s]*
Sulfito, SOs* lodeto, I’ Fosfito, HPOs* Ferricianato, [Fe(CN)e]*
Tiocianato, SCN lodato, 1035 Hipofosfito, H.PO, | Formiato, HCOO"
Tiosulfato, S,05” Fluoreto, F Tartarato, CsHsOs”




ANEXO IV: TESTE DE IDENTIFICAGAO DE CATIONS

O tempo destinado a avaliar os resultados do exame inicial dos testes de solubilidade e dos
testes preliminares é mais bem gasto que o tempo despendido nas tentativas aleat6rias dos testes
de identificacdo que se seguem. Em alguns casos, uma identificaco posterior pode se tornar tao
desnecessaria ou supérflua quanto, por exemplo, usar suspensoérios e cinto, a0 mesmo tempo,
para segurar as calgas.

Os ions sdo listados alfabeticamente pelo nome e ndo pelo simbolo. Por exemplo, o antiménio
(Sb) vem antes do arsénio (As). Para cada ion, apresenta-se um sumario das indicacOes
preliminares de sua ocorréncia, descreve-se um teste de identificacdo e sdo mencionados alguns
possiveis problemas ou confusGes que podem conduzir a uma falsa identificagdo. Se um teste de
identificacdo der resultados dubios, faga-o com uma solucdo verdadeira do ion para efeito de
comparacdo. Procure fazer testes decisivos e ndo cores débeis ou precipitados quase
imperceptiveis.

ION ALUMINIO (111)

(a) IndicacBes preliminares: Os sais de aluminio sdo incolores a menos que o anion seja
colorido. O precipitado branco gelatinoso AI(OH)s; forma-se em presenca de uma base e
é redissolvido em NaOH 6M (mas ndo em NHs) na forma do ion aluminato AI(OH)4.

(b) Teste de identificagdo: A algumas gotas de uma solucdo de sal, adicione algumas gotas
do reagente Aluminon (um corante) e cinco gotas de soucdo de NH4OAc. Teste o pH
com um papel de faixa larga — ele deve situar-se entre 5 e 7. Se estiver baixo demais,
acrescente mais acetato de amonio. Uma cor vermelha denota a presenga de aluminio.
Em seguida, torne a mistura ligeiramente alcalina com NH3 6M e centrifugue para
sedimentar o precipitado de hidréxido de aluminio que adsorveu o corante (formando
uma “laca”).
A|3+ + 3NH3 + 3H,O = Al(OH)3(s) + 3NH4+

(c) Possiveis causas de confusdo: Outros fons metalicos como Fe®*, Cr** e Pb ?* dio
hidroxidos insoliveis em solucdo amoniacal e podem também formar uma laca.
Observe bem as indicacGes destes ions nos testes preliminares.

iON AMONIO

(a) IndicacBes preliminares: Os sais de amonio sdo incolores e sollveis em agua. Se o ion
amonio estivesse presente, notariamos a liberacdo do pungente gas amoniacal (NHs)
guando NaOH 6M fosse adicionado a amostra:

NH.* + OH = NHs; @ T H.,O

(b) Teste de identificacdo: Coloque uma pequena quantidade de amostra solida em um
béquer de 5 ml. Corte um pedaco de papel de tornassol, menor que o didmetro do
béquer, umedeca-o e fixe-o no lado convexo do vidro de reldgio. Adicione varias gotas
de NaOH 6M ao béquer, tomando cuidado para que nenhuma delas escorra pelas
paredes superiores e, imediatamente cubra com o vidro de reldgio. Se o papel de
tornassol ficar azul, dentro de dois minutos, registre presenca de amdnio. A reagdo no
béquer, ele podera fluir para o vidro de relégio. Se o papel de tornassol fica azul dentro
de dois minutos registre a presenca de aménio. A reacdo no béquer é a mesma de (a).
No papel de tornassol tmido, ocorre a reagao inversa.

(c) Possiveis causas de confusdo: Se o NaOH for adicionado sem cuidado nas paredes
superiores do béquer, ele podera fluir para o vidro de reldgio e azular o papel de
tornassol. O ar do laboratério pode conter amdnia suficiente para, vagarosamente, tornar
o0 papel de tornassol azul — o que limitaria o tempo de teste.



{ON ANTIMONIO (l11)

(@) IndicacGes preliminares: Teste de chama branco-azulada. O 6xido de antiménio (1) ou
o0 oxicloreto (SbOCI) é branco e solivel em NaOH em excesso. O alaranjado Sh,Ss é
solivel em KOH 0,5M em HCI diluido.

(b) Teste de identificacdo: Nenhum teste adicional é necessario.

(c) Causa de confusdo: O sulfeto de cddmio pode, algumas vezes, apresentar-se mais
alaranjado que amarelo, mas nao é soltvel em KOH 0,5M.

ION ARSENICO

(@) IndicacgBes preliminares: Teste de chama branco-azulada. As,Ss, amarelo, sollvel em
KOH 0,5M e em NH3 6M, mas ndo em HCI diluido.

(b) Teste de identificacdo: Em geral, ndo é necessario qualquer teste adicional. Caso se
deseje, 0 As,S3 pode ser dissolvido em NH3; e H,0,, formando o ion arsenato que, a
principio, é um precipitado branco, cristalino — o0 MgNH.AsO4 e, em seguida, passa a
AgsAsOs, que é castanho-avermelhado (veja o Esquema 4 no Cap. 8).

(c) Causas de confusdo: O CdS, amarelo, ndo € solivel em KOH 0,5M; o amarelo SnS; é
solivel em HCI diluido.

ION BARIO (11)

(a) IndicacGes preliminares: Teste de chama verde. Precipitado branco, BaSO. com H,SO..

(b) Teste de identificacdo: Nenhum teste adicional é necessario, mas veja (c).

(c) Causas de confusdo: Os outros sulfatos insolGveis sdo prontamente confundidos com o
BaSO., ¢ soluvel em NH,OAc ou em NaOH. O teste da chama diferencia bario do
estroncio e do célcio.

{ON BISMUTO (I11)

(a) IndicacBes preliminares: Bi(OH)s branco gelatinoso, insolivel em NaOH ou em NHs,
em excesso. Obtém-se, em solucéo &cida, 0 marrom-escuro BiSs.

(b) Teste de identificacdo: Prepare o reagente estanito de sodio pela adicdo de NaOH gota a
gota, a uma gota de reagente SnCl,. Misture cuidadosamente, ap6s cada gota, e prossiga
com a adicdo até o Sn(OH), redissolver-se:

Sn** + 20H > Sn(OH)z(s)

Sn(OH)ys + OH™ &> Sn(OH)s

Deveriam ser necessarias, pelo menos, duas gotas de NaOH. Acrescente , em seguida,
solucdo de estanito, recentemente preparada, a um precipitado de Bi(OH)s. Uma
imediata mudanca de cor preto-azeviche indica a presenca de Bi(lll):

30H + 3Sn(OH)s” + 2Bi(OH)3s = 2Biw) + 3SI’1(OH)52'

(c) Causas de confusdo: Assegure-se primeiro de que o mercurio (I1) esta ausente porque
ele também é reduzido a um metal preto.

ION CADMIO

(@) IndicacBes preliminares: O branco Cd(OH),, insoltvel em NaOH, solivel em NHs. O
amarela a laranja CdS, insoltvel em KOH 0,5M, soltvel em HCI diluido.

(b) Teste de identificagdo: Nenhum teste adicional deveria ser necessario, mas veja (c). um
teste microscopico é dado na Secdo 6.6.

(c) Causas de confusdo: O sulfeto de cadmio é o mais solivel dos que precipitam em
solucéo 4cida e se a solucédo &cida ndo for ajustada adequadamente pode ser que ela ndo
apareca até que a solugdo seja alcalinizada. Os amarelos As,Sz e SnS; e 0 alaranjado
Sb,S3 sdo sollveis em KOH 0,5M.



fON CALCIO (I1)

(@)

(b)
(©)

IndicacOes preliminares: Teste de chama vermelho-alaranjado. O CaS04.2H:0,
moderadamente soluvel.

Teste de identificagcdo: Em geral, ndo se faz necessario nenhum teste adicional.

Causas de confusdo: O sulfato de chumbo é também branco mas se dissolve em
NH4OAc ou em NaOH. Os sulfatos de estroncio e de bario formam cristais granulares
distintos dos de CaS0..2H.0 que crescem em forma de agulha.

ION CHUMBO (1)

(@)

(b)

(©)

IndicacOes preliminares: Teste de chama azul pélida. Hidréxido branco, solivel em
excesso de NaOH, ndo em NHs. PbSO. branco insolavel. PbCl,, branco e
moderadamente solGvel. PbS, preto, obtido em solucGes acidas.

Teste de identificacdo: O sulfato de chumbo pode ser dissolvido em acetato de amonio
ou em hidrdxido de sédio. O cloreto de chumbo é solavel em agua quente. A adicdo de
cromato de potéassio a qualquer uma das solugbes precipita o cromato de chumbo
amarelo:

PbSOss + 30AC = Pb(OAC); + SO~

PbSO4s + 30H > Pb(OH); + SO/~

Pb(OAC)s + CrOss = PbCrO4s + 30AC

Causas de confusdo: Bario, estréncio e calcio também formam sulfatos insollveis, mas
eles também ndo sdo solliveis em NH4OAc e em NaOH. Os cloretos de prata e de
mercurio (1), que também sdo brancos e insollveis, ndo se dissolvem em agua quente.
Aluminio, estanho e zinco também formam hidréxidos brancos e sollveis em excesso
de NaOH, mas os sulfetos ndo séo pretos.

{ON COBALTO (I1)

(a) IndicacBes preliminares: Sais hidratados com coloracdo variando de vermelha e
laranja-avermelhado escuro, solugbes vermelhas, ou algumas vezes azuis.
Hidroxidos rdseos ou azuis, algumas vezes, soliveis em excesso de NaOH, sollveis
em NHs;, dando solucdo amarelo castanho. O hidréxido e a solu¢do amoniacal
escurecem com o tempo, devido a oxidagdo a Co (111) pelo oxigénio do ar. Forma-se
CoS, de coloracéo preta, em solucdes basicas ou fracamente acidas.

(b) Teste de Identificacdo: A uma gota de solucdo do sal, adicione algumas gotas de
agua e varios cristais de NHsSCN. Em seguida, coloque diversas gotas de NH,SCN
dissolvido em uma mistura alcool-éter e agite. Uma camada superior azul, contendo
Co(SCN).%, indica a presenca de cobalto

(c) Causas de confusdo: Os sais de manganés (Il) sdo réseos mas muito palidos. O
Mn(OH); € insoldvel em NaOH e NH3 e 0 MnS € preto. No teste de extracao, tracos
de Fe** , uma impureza comum, podem dar uma cor vermelha intensa com o
tiocianato, que poderia obscurecer o azul do complexo de cobalto. Uma pequena
quantidade de NaF solido pode ser adicionada a solugdo para mascarar o ferro na
forma de complexo incolor, FeFs* , fracamente dissociado.

{ON COBRE (I1)

(@)

(b)

IndicagBes preliminares: As solucBes e os sais hidratados séo azuis devido ao Cu(H-
,0)4** . Teste de chama verde. Hidréxido azul, um pouco solivel em NaOH, soliivel em
NH;, formando uma solucdo azul forte de Cu(NHs)s* . O sulfeto preto pode ser
precipitado de uma solucéo &cida.

Teste de identificacdo: Em geral, as identificagbes preliminares sdo suficientes. Um
teste microscopico é dado na Secdo 6.6.



(©)

Causas de confusdo: Os sais anidros variam do branco CuSQOg , aos pretos CuBr. e CusS.
Suas solugdes sdo azuis. O niquel forma um complexo azul, Ni(NH3)s** , cuja cor ndo é
tdo intensa quanto a do complexo de cobre. Além disso, o hidroxido de niquel é verde.

ION CROMIO (I1)

(@)

(b)

(©)

IndicacGes preliminares: Cristais cuja coloracdo varia de verde a violeta-escuro (quase
preto) e solugbes que variam de verde a violeta. O Cr.0O; hidratado varia de verde a
verde-cinza, insoltvel em NHjs e solivel em NaOH, formando ion cromita Cr(OH)4 .
Teste de identificacdo: A algumas gotas de solu¢do-problema, numa cacarola, adicione
varias gotas de HNO3 16 M e aqueca até a ebulicdo (T-6). Acrescente alguns cristais de
KCIOs. Uma coloracdo alaranjada, devido ao ion dicromato, indica a presenca de
crémio:

H.O + 6CIOs + 2Cr** = Cr,07 + 6ClO;g + 2H"

Faca a solucéo ficar alcalina com NaOH 6 M (T-12). A cor laranja deveria mudar para
um amarelo brilhante, devido ao cromato:

Cr,07 + 20H > 2Cf042_ + H0

Causa de confusdo: Os sais sdlidos sdo fortemente coloridos que se torna facil
confundi-los com um composto preto como, por exemplo, um sulfeto. A cor violeta do
Cr(H20)s*" é inconfundivel em solucdo. Os sais verdes de cromio (I1) costumam conter
ions tais como CrCly(H.0)* .

fON ESTANHO (1) E ESTANHO (1V)

(@)

Indicacgdes preliminares: O hidréxido branco, Sn(OH)., e 0 6xido SnO, sdo sollveis em
NaOH mas ndo em NHa:

Sn(OH)s + OH > Sn(OH)*

SnOys + 2HO + OH > Sn(OH)s

SnS marrom e SnS; amarelo, precipitados em solugdes acidas, soltveis em HCI e em KOH
diluidos (o SnS menos do que 0 SnSy).

(@)

(b)

Teste de identificacdo: As indicacdes preliminares serdo suficientes. O seguinte teste de
chama, embora ndo seja muito sensivel, pode ajudar na confirmacdo. Misture num
cadinho ou num pegueno béquer, uma gota de solucdo-problema com 10 gotas de HCI
12 M. Adicione alguns grdos de zinco metalico. Introduza o fundo de um tubo de
ensaio, cheio de agua fria, na mistura e, em seguida, cologue-o no cone interno de uma
chama a gas (zona redutora). Uma luminescéncia azul na parede externa do tubo indica
presenca de estanho.

Causas de confusao: O amarelo SnS,, ao contrario do CdS, é solivel em KOH 0,5 M.
Diferentemente do amarelo As,Ss, 0 SnSs, € solivel em HCI 6 M mas ndo em NHa.
*SnS

[ON ESTRONCIO (I1)

(@)
(b)
(©

IndicagBes preliminares: Chama carmim. Sulfato branco, insolivel em agua, NH4OAc
ou NaOH.

Teste de identificacdo: Nenhum teste adicional seria necessario. Uma diferenciagao
microscopica entre sulfatos de estroncio e de célcio é dada na Se¢éo 6.6.

Causas de confusdo: Os ions chumbo, bario e calcio também dao sulfatos brancos,
insollveis. O sulfato de chumbo é soldvel em NH4sOAc ou em NaOH. Os testes de
chama ajudam a distinguir os outros dois cations do Sr?* . Tente com amostras
conhecidas de sais de calcio e de estréncio e compare, entdo, com o resultado da
amostra desconhecida.



[ON FERRO (I1) E FERRO (111)

(@)

(b)

IndicacBes preliminares: As soluces de Fe?* e seus sais hidratados s&o, comumente,
verdes. Os sais solidos de ferro (I11) variam de amarelo FeCls.6H,O ao violeta
Fe(NOs3)3.9H,0. Em solucdo, o ferro (111) forma complexos amarelos ou marrons:

Fe’ + CI' o FeCl*

Fe’ + HO ~ oBeOH* + H’

O castanho-avermelhado Fe(OH); ou o 6xido hidratado, insolivel em NaOH ou em
NHs. O hidréxido de ferro (Il) varia de branco a preto, dependendo do grau de
contaminacdo com ferro (11). Ambos os ions ddo FeS no tratamento com tiocetamida.
Teste de Identificagdo: (1) Teste para Fe**. Dissolva um pequeno cristal de KsFe(CN)s
em cerca de 20 gotas de dgua. Adicione uma gota desta solucdo problema. Uma cor azul
ou precipitado de KFe[Fe(CN)¢] indica a presenca de ferro (I1). Se a cor é verde, pode
ser que o reagente esteja demasiadamente concentrado. Dilua-o e repita o teste.

(2) Teste para Fe**. Dissolva alguns cristais de NH4SCN num pouco d’agua e acrescente
algumas gotas deste reagente a solucdo-problema. Uma cor vermelho densa, ndo um
precipitado, devido ao FeSCN#, indica a presenca de ferro (I11).

(c) Causas de confusdo: No teste para ferro (Il), outros ions dardo precipitados
coloridos com ferrocianeto, mas s6 o Fe?* forma cor azul. No teste para o Fe**, bastam
quantidades-traco de ferro (I11), uma impureza comum em reagentes, para formar
coloracdo résea discernivel. Além disso, todas as solucGes envelhecidas de sais de ferro
(1) dao um teste para ferro (I11) porque este é lentamente oxidado pelo oxigénio do ar:

4H' + O +4Fe®* > 2H,0 +4Fe*

N&o registre tracos. Havendo duvida se a cor é suficientemente forte, faca o teste com
algumas gotas de uma solucdo preparada com uma gota de solucdo-padrdo de Fe* dilua em
5 ml de agua (agite bem).

ION MAGNESIO

(a) Indicac@es preliminares: Mg(OH),, branco, gelatinoso, insoltvel em excesso de base.
(b) Teste de identificacdo: A uma gota de solucdo-problema, adicione uma gota de solucéo

(©

NH.CI, e em seguida, NH; 6 M, até ela se tornar alcalina. Nao deveria se formar
precipitado, uma vez gue a concentragdo de ion hidréxido é mantida baixa pela presenca
de sal de amonio (Se¢do 2.7). Em seguida, acrescente algumas gotas de solucdo de
Na;HPO.,. Agite e friccione as paredes internas do tubo. O precipitado branco cristalino
MgNHsPO4.6H,0, muitas vezes, forma-se lentamente. Se for necessaria uma
confirmacdo adicional, veja o Esquema 7, Cap.11.

Causas de confuséo: O hidréxido de magnésio pode ser confundido com os hidréxidos
brancos gelatinosos de chumbo, cadmio, estanho, aluminio e zinco. Contrariamente a
estes, ele ndo se dissolve em NaOH ou em NHj3 e a sua precipitacdo fica inibida pelo
cloreto de amonio.

[ON MANGANES (11)

(a) IndicacBes Preliminares: Sais hidratados roseo-palido. SolucBes aquosas diluidas

praticamente incolores. Compostos anidros brancos. Mn(OH), branco, insolivel em
NaOH e NHs, escurece com o tempo [Secdo 6.4(a)]. MnS branco-rosado a laranja-claro
precipita s6 em solugdes bésicas.

(b) Teste de identificacdo: Teste uma gota de solucdo da amostra com relagdo a cloreto,

pela acidificagdo com HNO;3 e adicionando solugdo de nitrato de prata. Se ndo tiver
presente cloreto, acrescente uma gota de HNO; 16 M e bismuto de sddio (uma quarta
parte de espatula). Centrifugue para assentar o excesso de bismuto e deixar a mostra a
cor purpura do MnOg :



(©)

AMn* +5Bi0s + 18H" & 4 MnO4 + 10Bi** + 9H,0

Se um precipitado branco tiver sido obtido no teste de cloreto, coloque solucdo de
AgNO3; até ndo se formar mais AgCl. Retire o precipitado; acidifique a solu¢cdo com
acido nitrico e adicione o bismutato.

Causas de confusdo: Se a cor purpura do permanganato ndo se formar ou desaparecer
tdo rapidamente quanto aparece, o cloreto provavelmente esta presente

fONS MERCURIO (1) E MERCURIO (11)

(@)

(b)

(©)

IndicagBes preliminares: O cloreto de mercurio (I) é insoltvel em agua; o cloreto de
mercurio (I1) é razoavelmente soluvel. O 6xido amarelo ou laranja, HgO, € insoluvel em
agua e em alcalis.

ng+ + 20H > HgOy + H0

Hg,** + 20H > Hg(l) + HgO + H20

O sulfeto HgS ocorre nas formas branca e preta.

Teste de identificacdo: O cloreto de mercurio (1) precipita quando HCI é adicionado a
uma solucdo de um sal de mercurio (). E insolivel em 4gua quente e torna-se preto
guando tratado com aménia.

2NHs; + Hg:,Clysy = Hg(l) + HgNH:Cl) + NH," + CI

O cloreto de mercurio (I1) é reduzido por cloreto de estanho (I1) ao branco Hg.Cl, ou a
uma mistura, entre preto e cinza, deste sal com o mercurio:

2HgC|2 + Sn** 4CIF > SnClg + ng(:'z(s)

Hg.Clys + Sn** + 4CIT = SnClg + 2Hg(l)

Causas de confusdo: Dos outros dois cloretos brancos insolGveis, comuns, o PbCl,
dissolve-se em &gua quente e 0 AgCI dissolve-se em amonia. A reducdo de Hg(ll) a
estanho(ll) fica inibida se a concentracdo de cloreto for elevada demais.

fON NIQUEL (11)

(@)

(b)

(©

IndicacBGes preliminares: Sais hidratados e solucdes, ambos verdes. Sais anidros,
normalmente amarelos, excetuando-se NiBr,, que é marrom-escuro, € o Nil, e 0 NiS,
que sdo pretos. Hidroxido verde-claro, insoldvel em NaOH, solivel em NHs, formando
o jon-complexo Ni(NHz)e?*. O seu sulfeto é precipitado em solucdes bésicas ou muito
fracamente acidas.

Teste de identificacdo: A uma gota de solucdo-problema, adicione algumas gotas de
adgua e NH; 15 M. A solucdo deveria ficar alcalina e azul, sem precipitado em
suspensdo. Coloque algumas gotas de solucdo de dimetilglioxima (Secdo 9.5). Um
precipitado vermelho forte de dimetilglioxima-niquel indica a presenca de niquel:
Ni(NH3)52+ + 2C4H/N,Oy > Ni(C4H7Oz)2(5) + 6NH3

Causas de confusdo: Outros ions metalicos podem formar hidréxidos insollveis ou ions
complexos estaveis com aménia, mas s6 o Ni(Il) d& o complexo escarlate caracteristico

ION POTASSIO

(@)

(b)

(©

IndicagBes Preliminares: Teste de chama violeta a olho nu, ou vermelha quando vista
através de vidro azul de cobalto. Nenhum precipitado com NH3, NaOH, HCI, H.SO, ou
tioacetamida.

Teste de identificacdo: A uma gota de solucdo-problema neutra ou fracamente acida,
adicione uma gota de HOAc 6 M e algumas gotas de solu¢cdo NasCo(NO,)s. Um
precipitado amarelo indica a presenca de potassio:

2K + Na* + CO(NOz)sS_ - KzN&CO(NOz)e(s)

Para um teste com microscoépio, veja a Secéo 6.6.

Causa de confusdo: A cor da chama ndo é duradoura e é facilmente obscurecida pelo
amarelo intenso do sodio até mesmo quando presente em quantidades-traco. O vidro de
cobalto bloqueia 0 amarelo. O reagente cobaltonitrito é instavel, podendo apresentar-se



numa coloracdo vermelho-a&mbar intensa. Despreze qualquer coloracdo amarelo-palido
ou rosea. O reagente &, também, decomposto por acidos ou bases fortes. Os sais de
amonio ddo precipitados amarelos com cobalto nitrito. Prove que o ion amonio esta
ausente antes de fazer o teste com potéssio. O composto de amonio, (NH4)2NaCo(NOx)s,
é decomposto quando o tubo que o contém é aquecido em agua fervente: é visivel a
liberacdo de gas e a cor da solugdo esmaece para amarelo ou réseo.

[ON PRATA (1)

(@)

(b)

(©)

IndicagBes preliminares: Cloreto branco, insolivel em agua, solivel em aménia, na
forma de Ag(NHs).. O 6xido marrom, precipitado por NaOH.

2Ag" + 20H > Ag:0 + H0

E insoldvel em excesso de base, soltvel em NHs. Sulfeto de prata, Ag,S, precipitado em
solucdo acida.

Teste de identificacdo: Faca o cloreto e verifique se ele é solivel em NH3; 6 M. Quando
a solugdo do complexo é acidificada com HNOs, o AgCl deveria reprecipitar:
Ag(NH3)2+ + Clh+ 2H"> AgC|(5) + 2NH.*

Causas de confusdo: O cloreto de chumbo (1) é solavel em agua quente e o cloreto de
mercurio (1) é enegrecido pela amonia, mas ndo dissolvido. O insucesso em se obter
novamente o AgCl, quando a solu¢cdo do complexo €é acidificada, é muitas vezes
decorréncia da utilizacdo de uma quantidade insuficiente de acido. Teste com tornassol
(T-12)

ION SODIO (i)

(@)
(b)

(©)

IndicacGes preliminares: Chama de um amarelo persistente e forte. Nenhum precipitado
com NHs, NaOH, H>SO,, HCI ou tioacetamida.

Teste de identificacdo: A uma gota da solucdo-problema, que ndo deve estar muito
acida, adicione seis gotas do reagente acetato de magnésio e uranila. Friccione as
paredes internas do tubo com o bastdo. Deixe o tubo em repouso durante cinco minutos,
mexendo ocasionalmente para destruir a supersaturacdo. A formacdo de um precipitado
amarelo-esverdeado palido, NaMg(UO-)3(OAC)e.9H,0, indica a presenca de sédio. Um
teste com microscopio é dado na Se¢édo 6.6.

Causas de confusdo: O teste de chama é extremamente sensivel: quantidades-traco de
sddio dardo a chama uma coloracdo amarela intensa, embora momentanea. A chama do
teste deveria ser mais duradoura. Para comparacdo, dilua uma gota de solucdo-padrao
de Na* com 1 ml de HCI 6 M e 4 ml de 4gua num pequeno béquer ou frasco e faca o
teste com esta amostra. O precipitado acetato de sédio, magnésio e uranila sdo
ligeiramente sollveis. Se ndo consegue obté-lo, a despeito do teste positivo da chama,
tente evaporar a solugdo da amostra até o volume ficar reduzido & metade ou a sua
quarta parte. Elevadas concentracdes do ion K* produzem um precipitado amarelo com
0 reagente, que é mais palido que o precipitado de sédio. Isso requer 50 mg de K™ por
ml, teor que estd muito distante do da solucdo que vocé preparou. Outros fons: Ag”,
Hg?", Sr**, Sb(lIl), Sn(1V) e Bi*- reagem também com o reagente acetato de magnésio
e uranila.

fON ZINCO (I1)

(@)

(b)

IndicagBes preliminares: O branco Zn(OH),, soluvel tanto em NH3 quanto em NaOH:
Zn(OH)ys + 20H > Zn(OH)4+

Zn(OH)xs + 4NH3z = Zn(NH3)** + 20H

O branco ZnS, precipitado em solucGes basicas ou fracamente cidas.

Teste de identificagdo: A uma gota de solucdo-problema, adiciona NaOH 6 M até a
solucdo tornar-se basica (T-12); acrescente, entdo, uma ou duas gotas em excesso.
Encoste a ponta da pipeta nesta mistura, sem comprimir o bulbo. Parte da solucéo subira



através da ponta por efeito de capilaridade. Retire a pipeta e encoste sua ponta no centro
de um papel de ditizona. Uma mancha vermelho-purpura indica a presenca de zinco
(Secdo 9.5):
Zn(OH)s + 2 C13HuNsS™ > Zn(C13H11N4S), + 40H

(c) Nao tem “causas de confusido”

Fonte: VOGUEL, A. I, 1905. Quimica Analitica Quantitativa. 5° ed. Revisado por G.
Swehla. S&o Paulo: Mestre Jou, 1981.



ANEXO V: REGRAS DE ROTULAGEM

Normas da rotulagem da ABNT NBR 7500, Identificacdo para o transporte terrestre, manuseio,
movimentagdo e armazenamento de produtos e as outras partes da ABNT NBR 14725:

ABNT NBR 14725-1, Produtos quimicos — InformacOes sobre seguranca, salide e meio
ambiente — Parte 1: Terminologia

ABNT NBR 14725-2, Produtos quimicos — Informacbes sobre seguranca, salide e meio
ambiente — Parte 2: Sistema de classificacdo de perigo

ABNT NBR 14725-4, Produtos quimicos — InformacOes sobre seguranca, salide e meio
ambiente — Parte 4: Ficha de informacgdes de seguranga de produtos quimicos.

Sobre a rotulagem, a ABNT NBR 14725-1, Produtos quimicos — Informag@es sobre seguranca,
salde e meio ambiente — Parte 3: Rotulagem, diz:

“5) Informagdes de seguranga para a rotulagem de produto quimico perigoso

5.1) Rotulagem de produto quimico classificado como perigoso de acordo com a ABNT NBR
14725-2

A rotulagem de produto quimico classificado como perigoso deve conter as seguintes
informacGes que contém obrigatoriamente na FISPQ (Ficha de informacfes de seguranca de
produtos quimicos) de um

a) identificacdo do produto e telefone de emergéncia do fornecedor;
b) composicao quimica;

c) pictograma(s) de perigo;

d) palavra de adverténcia;

e) frase(s) de perigo;

f) frase(s) de precaucéo;

g) outras informacGes.

Os topicos acima podem ser usados como titulos no rétulo, porém isso ndo € obrigatorio.”

Tabela: Correlacdo entre as informagdes da FISPQ e da rotulagem de produto quimico

Elementos do rétulo Correlacdo com as se¢bes da FISPQ

Identificacdo do produto e telefone de | Se¢cdo 1 — Identificacdo do produto e da

emergéncia do fornecedor empresa

Composicdo quimica Secdo 3 — Composicéo e informacdo sobre
0s ingredientes

Pictograma de perigo (GHS) Sec¢do 2 — Identificagdo dos perigos
Sec¢do 14 — Informagdes sobre transporte

Palavra de adverténcia Secdo 2 — Identificacdo dos perigos

Frase de perigo Sec¢do 2 — Identificagdo dos perigos

Frases de precaucao Secdo 2 — Identificagdo dos perigos

Outras informagdes Quaisquer outras informacBes disponiveis
na FISPQ ndo citadas anteriormente







