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Experimento 1: Introducdo ao Laboratdrio quimico e
Técnicas de transferéncia de solidos e liquidos

O Laboratorio Quimico é um lugar de experimentacdo onde vocés terdo a oportunidade de
aprender Quimica sob um ponto de vista diferente do que poderiam atingir por intermédio de livros,
demonstracdes ou filmes; € a possibilidade de alcancar maior compreensdo da Quimica e a
oportunidade de ver e trabalhar com as proprias méos. Para tal, sdo necessarias qualidades tais
como dedicagéo, interesse, curiosidade, pontualidade, disciplina, entre outros.

A significagdo dos resultados obtidos dependera muito do cuidado com que se
desenvolverdo as operacOes de laboratorio. Boa técnica € mais do que uma questdo de habilidade
manual; requer uma atencao total aos propositos essenciais da experiéncia.

No entanto, técnicas de Quimica ndo sdo objetivos, mas sim 0s instrumentos que nos
permitem atingir a meta final, de extrair informacdes Uteis a partir de observacbes pessoais.
Aprender 0 manuseio de compostos e a manipulacao de aparelhos é obviamente uma parte essencial
a formacado inicial de futuros professores de Quimica.

Nunca se esqueca que ndo se deve comecar uma pratica sem antes compreendé-la
totalmente, isto significa estudar o experimento antes de entrar no laboratorio.

1.1 Manuseio de liquidos e solidos

Antes de retirar liquidos ou sélidos de um frasco, deve-se tomar alguns cuidados:

a) Ler o rotulo do frasco pelo menos duas vezes para se assegurar de que se tem em maos,
realmente, o liquido ou sélido desejado;

b) Se o liquido ou sélido que estiver manuseando for corrosivo, certifique-se que o frasco
ndo esteja externamente umedecido; caso esteja, limpe-o com papel-toalha imido e seque-o;

c) Para verter um liquido de um frasco, faca-o sempre no lado oposto ao rétulo; isto evita
que o liquido escorra externamente sobre o rétulo, danificando-o e podendo, futuramente, impedir a
identificacdo do liquido;

d) Ao retirar uma tampa plastica rosqueavel de um frasco, nunca a cologue sobre a bancada
com o lado aberto tocando a bancada. Deste modo, evita-se que o liquido, eventualmente, escorra
da tampa para a bancada e, também, que a tampa se contamine por contato com a bancada;

e) Sob nenhuma hipdtese, coloque objetos sujos no interior de um frasco, pois isto
contaminaria a substéncia nele contida. Somente retorne uma substancia ao seu frasco original se
tiver certeza absoluta que ela ndo foi contaminada durante o seu manuseio;

f) Sempre que algum liquido ou solido entrar em contato com as suas maos, lave-as
imediatamente com muita agua e sabao.

g) Se a substancia que se esta manuseando é volatil, isto €, se ela evapora facilmente a
temperatura ambiente (como € o caso de algumas substancias nesta experiéncia), nunca cheire uma
substancia diretamente na boca do frasco, pois ela pode ser muito toxica. Para evitar intoxicagdes
graves, cheire as substancias através do deslocamento de seus vapores, conforme ilustrado a seguir.
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1.2 Técnicas de Volumetria

A prética de analise volumétrica requer a medida de volumes de liquidos com elevada
precisdo. Para efetuar tais medidas sdo empregados varios tipos de aparelhos, que podem ser
classificados em duas categorias: a) Aparelhos calibrados para dar escoamento a determinados
volumes; b) Aparelhos calibrados para conter um volume liquido. Na classe a estdo contidas as
pipetas e as buretas e, na classe b, estdo incluidos os balGes volumétricos.

A medida de volumes liquidos com qualquer dos referidos aparelhos esta sujeita a uma serie
de erros devido as seguintes causas:

a) Acdo da tensdo superficial sobre as superficies liquidas.

b) DilatacGes e contracfes provocadas pelas variacdes de temperatura.

c) Calibracédo imperfeita dos aparelhos volumétricos.

d) Erros de paralaxe.

Medir volumes de liquidos em um recipiente significa comparar a sua superficie com a
escala descrita no recipiente utilizado. Essa superficie € denominada menisco.

Os liquidos tém a propriedade de reduzir ao maximo a sua superficie. Esta propriedade
denomina-se tensdo superficial e esta relacionada com a forca na qual as moléculas de um liquido se
atraem mutuamente. Se no interior de um liquido as forgas de atracdo estdo saturadas, na superficie
esta compensada sé uma parte delas. Por isso as moléculas da superficie sofrem uma atracdo
reciproca especialmente forte, € como se o liquido estivesse coberto por uma pelicula autotensora.
Essa forca que contrai a superficie do liquido € o que chamamaos de tensdo superficial e varia para
cada liquido, dependendo do caréater da interacdo intermolecular.

Para a agua, a forca de coesdo entre as
moléculas é parcialmente superada pelas de
adesdo entre ela e o vidro, e 0 menisco é céncavo,
sendo que sua parte inferior (vértice) devera
coincidir com a linha de afericdo.

No mercurio, ao contrario, as forcas de
coesdo sdo maiores que as de adesdo entre o
mercUrio e o0 vidro, e 0 menisco é convexo, sendo
considerado para leitura sua parte superior.

Outra técnica importante é a posi¢do do
= olho do observador. Este devera estar sempre no
4 mesmo nivel da marca de afericdo do recipiente.
A Se 0 observador estiver olhando por cima do
i menisco, observara um valor superior ao
j verdadeiro. Se estiver olhando por baixo do

menisco, observara um valor inferior. Estes erros
séo conhecidos como erros de paralaxe.

demasiado acima

demasiado abaixo
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De um modo geral, para medidas aproximadas de volumes de liquidos, usam-se provetas;
para medidas precisas, usam-se pipetas, buretas e baldes volumétricos, que constituem o chamado
material volumétrico. Aparelhos volumétricos sdo calibrados pelo fabricante a uma temperatura
padrdo de calibracédo de 20° C.

Em trabalhos de laboratorio, as medidas de volume aproximadas sdo efetuadas, na quase
totalidade dos casos, com provetas graduadas, as medidas grosseiras, com béqueres com escala e as
medidas volumétricas, chamadas precisas, com aparelhos volumétricos.

Aparelhos VVolumétricos

a) Balbes volumétricos: Os balGes volumétricos sdo baldes de fundo chato e gargalo
comprido, calibrados para conter determinados volumes de liquidos.

Os baldes volumeétricos sdo providos de rolhas esmerilhadas de vidro ou de polietileno. O
traco de referéncia marcando o volume pelo qual o baldo volumétrico foi calibrado é gravado sobre
a meia-altura do gargalo (bulbo). A disténcia entre o traco de referéncia e a boca do gargalo deve
ser relativamente grande para permitir a facil agitacdo do liquido depois de ser completado o
volume até a marca (a solugdo deve ser bem homogeneizada). O traco de referéncia é gravado sob a
forma de uma linha circular, tal que, por ocasido da observacdo, o plano tangente a superficie
inferior do menisco tem que coincidir com o plano do circulo de referéncia. Os baldes volumétricos
séo construidos para conter volumes diversos; 0os mais usados sdo os de 50, 100, 200, 500 e 1000.

Os balBes volumétricos sdo especialmente usados na preparacdo de solucdes de
concentracdo conhecida. Para se preparar uma solu¢do em um baldo volumétrico, transfere-se ao
mesmo, 0 soluto ou a solucdo a ser diluida. Adiciona-se, a seguir, solvente até cerca de 3/4 da
capacidade total do baldo. Misturam-se os componentes e deixa-se em repouso até atingir a
temperatura ambiente, tendo-se o cuidado de ndo segurar o baldo pelo bulbo. Adiciona-se solvente
até “acertar o menisco”, isto ¢, até o nivel do liquido coincidir com a marca no gargalo. As ultimas
porcdes do solvente devem ser adicionadas com um conta-gotas, lentamente, e ndo devem ficar
gotas presas no gargalo. O ajustamento do menisco ao traco de referéncia devera ser feito com a
maior precisdo possivel. Fecha-se bem o baldo e vira-se 0 mesmo de cabeca para baixo, varias
vezes, agitando-o, para homogeneizar o seu conteldo.

b) Pipetas: Existem duas espécies de pipetas:

e Pipetas volumétricas, construidas para dar escoamento a um determinado volume.
e Pipetas graduadas ou cilindricas que servem para escoar volumes variaveis de liquidos.

As pipetas volumétricas sdo constituidas por um tubo de vidro com um bulbo na parte
central. O traco de referéncia é gravado na parte do tubo acima do bulbo. A extremidade inferior é
afilada e o orificio deve ser ajustado de modo que o escoamento ndo se processe rapido demais, o
que faria com que pequenas diferencas de tempo de escoamento ocasionassem erros apreciaveis. As
pipetas volumétricas sdo construidas com as capacidades de 1, 2, 5, 10, 20, 50, 100 e 200 mL, sendo
de uso mais frequente as de 25 e 50 mL.

As pipetas graduadas consistem de um tubo de vidro estreito, geralmente graduado em
0,1mL. Sdo usadas para medir pequenos volumes liquidos. Encontram pouca aplicacdo sempre que
se quer medir volumes liquidos com elevada precisdo. Tém a vantagem de se poder medir volumes
variaveis.
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Quanto ao modo de operagdo, ha dois tipos de pipetas em uso atualmente:
) Pipetas de esgotamento total: contém duas faixas na parte superior, indicando que as mesmas sdo
calibradas para liberar sua capacidade total, assoprando-se até a ultima gota.
ii) Pipetas de esgotamento parcial: contém na parte superior uma faixa estreita que as diferencia
das pipetas de escoamento total. N&o precisa ser assoprada
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Para se encher uma pipeta, coloca-se a ponta da mesma no liquido e faz-se a suc¢do com a
péra de succdo (ndo use a boca para pipetar em laboratorios). Deve-se ter o cuidado em manter a
ponta da mesma sempre abaixo do nivel da solucdo do liquido. Caso contréario, ao se fazer a succao,
o liquido alcanca a péra de succdo ou a boca. A succdo deve ser feita até o liquido ultrapassar o
traco de referéncia. Feito isto, tapa-se a pipeta com o dedo indicador (ligeiramente imido), caso ndo
se esteja usando a péra de succgdo, e deixa-se escoar o liquido lentamente até o traco de referéncia
(zero). O ajustamento deve ser feito de maneira a evitar erros de paralaxe.

Wik wir ki du e e
728 B it gou de asirern

Para escoar os liquidos, deve-se colocar a pipeta na posicao vertical, com a ponta encostada na
parede do recipiente que vai receber o liquido; caso esteja usando a boca na pipetagem (técnica
desaconselhavel), levanta-se o dedo indicador até que o liquido escoe totalmente. Esperam-se 15 ou
20 segundos e retira-se a gota aderida a ponta da pipeta, encostando-a a parede do recipiente.
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c) Buretas

As buretas servem para dar escoamento a volumes variaveis de liquidos. S&o constituidas de
tubos de vidro uniformemente calibrados, graduados em 1mL e 0,1 mL. S&o providas de
dispositivos, torneiras de vidro ou polietileno entre o tubo graduado e sua ponta afilada, que
permitem o facil controle de escoamento

As buretas podem ser dispostas em suportes universais contendo mufas. As buretas de uso
mais constantes sdo as de 50 mL, graduadas em décimos de mL; também sdo muito usadas as de 25
mL. Nos trabalhos de escala semimicro, séo freqlentemente usadas as buretas de 5 e 10 mL,
graduadas em 0,01 ou 0,02 mL.

Para 0 uso com solucbes que possam sofrer o efeito da luz, sdo recomendadas buretas de
vidro castanho.

As torneiras das buretas, quando forem de vidro, devem ser levemente lubrificadas para que
possam ser manipuladas com mais facilidade. Serve para este fim uma mistura de partes iguais de
vaselina e cera de abelhas; misturas especiais sdo encontradas no comércio.

Recomendacdes para uso da bureta

a) A bureta limpa e vazia deve ser fixada em um suporte na posicao vertical.

b) Antes de se usar um reagente liquido, deve-se agitar o frasco que o contém, pois ndo é raro haver
na parte superior do mesmo, gotas de 4gua condensada.

c) A bureta deve ser lavada, pelo menos uma vez, com uma porcdo de 5 mL do reagente em
questdo, o qual devera ser adicionado por meio de um funil, em buretas que ndo possuam gargalo
especial; cada porcdo é deixada escoar completamente antes da adi¢do da seguinte.

d) Enche-se entdo a bureta até um pouco acima do zero da escala e remove-se o funil.

e) Abre-se a torneira para encher a ponta ou expulsar todo o ar e, deixa-se escoar o liquido, até que
a parte inferior do menisco coincida exatamente com a divisdo zero. Quando se calibra a bureta
(acerto do zero) deve-se tomar o cuidado de eliminar todas as bolhas de ar que possam existir.

f) Coloca-se o frasco que vai receber o liquido sob a bureta e deixa-se o liquido escoar, gota a gota,
geralmente a uma velocidade ndo superior a 10 mL por minuto. Controla-se a torneira da bureta
com a méao esquerda. Apbs 0 escoamento da quantidade
necessaria de liquido, espera-se de 10 a 20 segundos e 1é-se o0 volume retirado.
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1.3 Técnicas de Pesagem

A determinacdo de massa ou “pesagem” ¢ uma das operagdes de laboratério mais
importantes que é realizada com a utilizacdo de balancas.

H& uma grande variedade de balancas de laboratorio, desde as mais grosseiras até as de mais
alta sensibilidade.
Balancas de mola: S&o balangas de um prato fixado em uma mola: A extensdo da mola indica o
peso.
Balancas de dois pratos: dois pratos sdo fixados nas pontas de uma alavanca. Em um deles a
amostra é colocada, no outro contrapesos de massas definidas equilibram o brago da balanca. Se as
duas partes do braco da balanca tiverem comprimentos iguais, a massa dos contrapesos sera igual a
massa da amostra.
Balancas Elétricas/Eletronicas: Sao balancas de um Unico prato assentado sobre um cristal
piezoelétrico (cristais que apresentam uma diferenca de potencial elétrico entre faces
perpendiculares a direcdo de uma forca aplicada). O peso se Ié diretamente numa escala digital.
Essas balancas podem ser chamadas de semi-analiticas (precisdo de cerca de 0,1g) ou analiticas
com maior precisao.

Cuidados Gerais com Balangas de Laboratorios

O manejo de qualquer balanga requer cuidados especiais por ser um instrumento de grande
sensibilidade e alto custo. A confiabilidade de um instrumento de medida depende sempre do seu
uso e trato corretos. Cuidados particulares devem ser tomados ao lidar com balancgas de laboratérios
particularmente com as balancas analiticas.

1) A balanca deve ser colocada em lugar apropriado onde ndo ha correntes de ar, incidéncia de
luz solar, vibragdes ou intenso movimento de pessoas.

2) A balanca deve ser equilibrada. Muitas balancas possuem um nivel de &dgua para facilitar
essa operacao.

3) Nunca cologue a mdo numa balanca analitica (o fluxo de ar e a temperatura da mao,
diferente da temperatura do interior da balanca interferem na precisdo da medida): usar
sempre pingas para introduzir a amostra nessas balancas.

4) A amostra deve ser sempre colocada sobre um vidro de relégio, um béquer, papel manteiga
ou em um pesa-filtro.

5) N&o pegar o suporte da amostra com as maos, principalmente quando pesagens
comparativas sdo realizadas (impressoes digitais ou impureza pesam...).

6) Nunca fazer transferéncias de substancias dentro de uma balanca analitica ou com o suporte
da amostra sobre o prato da balanca: alguma coisa pode cair fora do suporte sujando ou
danificando o equipamento.

7) N&o colocar na balanca nenhuma substancia que néo esteja a temperatura ambiente.

8) Conservar a balanga sempre limpa, retirando qualquer respingo, particulas ou poeira de seus
pratos com a escova que se encontra na balanca ou do lado dela.

9) Liquidos e sélidos, em po ou granulado, devem ser mantidos em algum recipiente seco,
previamente pesado e a temperatura ambiente.

10) Se, durante a pesagem, o material for passivel de interagir com a atmosfera (evaporacéo,
oxidacéo, absorcdo de umidade), o frasco deve ser fechado.

11) Toda transferéncia de amostra deve ser feita somente quando os pratos estivem travados.
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12) Usar pingas e espatulas, nunca usar os dedos para manusear objetos e substancias que estéo
sendo pesadas;

13) Ao terminar seu trabalho, remover todos os pesos e objetos da balanca, verificar a sua
limpeza, mantendo-a coberta ou fechada. Zerar a balanca, se for o caso. Desligar as
balancgas elétricas.

2. Pré-exercicios de laboratorio (PEL)

a) Por qual motivo existem dois tipo de pipetas? Como elas se diferenciam?

b) Para preparar uma solugdo estoque a partir de um padrdo, € mais aconselhdvel usar uma
pipeta volumétrica ou graduada?

c) Para preparar uma solucdo que posteriormente tera sua concentracdo determinada por
titulacdo, qual pipeta é a mais adequada?

d) O que pesa mais: 1 kg de chumbo ou 1 kg de algoddo? E se colocarmos estas amostras
dentro de um balde com &gua, elas ocupardo o mesmo volume? Por qué?

e) Faca, em seu caderno, um fluxograma com todo o procedimento experimental que seréa
realizado no laboratério. Elabore também um fluxograma dos dados que serdo coletados,
deixando prontas em seu caderno de laboratério as tabelas que serdo usadas.

As respostas das questdes e os fluxogramas deverdo ser apresentados no dia do experimento. Além
disso, prepare-se para ser arguido sobre o experimento no dia da aula.

3. Objetivos

Possibilitar que os alunos conhecam técnicas basicas de laboratério como o manuseio de
balanca, balGes volumétricos e pipetas, além de introduzir os fundamentos sobre propagacdo de
erros e escolha de materiais no laboratorio quimico.

4. Parte experimental
4.1 Materiais e reagentes

Cloreto de sédio (NaCl) Balancas Analitica e semi-analitica
Espatula Vidro de relégio

Béquer de 50mL Provetas de 25, 50 e 100 mL
Erlenmeyer de 125 mL Pipetas volumétrica de 10 e 20 mL
Pipeta graduada de 5 mL Bureta de 25 mL

TermOmetro BalBes volumétricos de 25, 50 e 100 mL

4.2 Procedimentos
4.2.1 Uso de balancgas
Efetue as operacOes de pesagem descritas a sequir:
a) Pesagem de um composto soélido.
al. Pese, numa balanga analitica, 1 béquer de 50 mL. Anote o resultado com todas as casas
decimais significativas. Repita esse procedimento 5 vezes com o mesmo béquer. Calcule a
média e o0 desvio.
a2. Anote o resultado que é a tara do bequer.
a3. Pese cerca de 2,0 g de NaCl usando um vidro de reldgio (balanca semi-analitica). Transfira
esse NaCl para o béquer ‘tarado’.
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ad. Pese o béquer contendo o NaCl. Anote o resultado com todas as casas decimais
significativas. Repita esse procedimento 5 vezes com a mesma amostra de NaCl. Calcule a
média e o desvio.

4.2.2 Medidas de volume

a) Comparacéo entre proveta e béquer

Preencha a proveta de 25mL com agua destilada e acerte o traco de aferi¢do. Transfira esse volume
cuidadosamente para um béquer de 50mL. Compare o volume final. Anote suas observacfes na
tabela de resultados.

b) Comparacdo entre proveta e erlenmeyer

Preencha uma proveta de 50mL com &gua destilada e acerte o trago de aferi¢do. Transfira para um
erlenmeyer de 125mL limpo e seco. Compare o volume final. Anote suas observacdes na tabela de
resultados.

c) Comparagao entre béquer e erlenmeyer
Adicione 200mL de &gua destilada num béquer de 250mL. Transfira para um erlenmeyer de 250mL
limpo e seco. Compare o volume final. Anote suas observacdes na tabela de resultados.

d) Comparacao entre proveta e baldo volumétrico

Preencha uma proveta de 100mL com agua destilada e acerte o traco de afericdo. Transfira para um
baldo volumétrico de 100mL limpo e seco. Compare o volume final. Anote suas observacdes na
tabela de resultados.

e) Comparagcao entre bureta e baldo volumétrico

Fixe uma bureta de 50mL no suporte. Feche a torneira de controle de escoamento. Coloque um
béquer de 100mL embaixo da bureta. Encha a bureta com &gua destilada e observe se ha
vazamentos e se ha bolhas entre a torneira e a extremidade inferior da bureta. Caso tenha bolhas,
abra a torneira rapidamente até remové-las. Em seguida, encha a bureta com agua destilada e acerte
0 menisco com o traco de aferi¢do (zero), que fica na parte superior. Segure a torneira com a mao
esquerda e usando os dedos polegar e médio dessa méo, inicie o escoamento. Transfira 50mL de
agua da bureta, para um baldo volumétrico de 50mL limpo e seco. Compare o volume final. Anote
suas observacges na tabela de resultados.

f) Comparacao entre pipeta graduada e volumétrica

Meca 5mL de agua destilada em uma pipeta volumétrica de 5mL e transfira para uma proveta de
10mL limpa e seca. Meca 5mL de agua destilada em uma pipeta graduada de 5mL e transfira para
uma outra proveta de 10mL limpa e seca. Compare os volumes. Anote suas observagdes na tabela
de resultados.

g) Técnica de pipetagem
Pipete, com pipeta graduada, e transfira para os tubos de ensaio, 0s seguintes volumes:
Tubo de ensaio 1 2 3 4 5

Volume de 4gua (mL) 1,0 5,0 2,7 3,8 4,5
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Tabela . Resultados das comparagdes das medida de volume.
Procedimento Observagdes
a

- D | Q|0 |T

Ainda sobre o assunto ...

A) Leia abaixo uma noticia que trata de um assunto pertinente ao experimento que vocé realizara e
responda ao que segue

“Fiscalizagdo apreende balancas por erro na pesagem”

“Quatro balancas apreendidas. Esse foi o saldo inicial da fiscalizacdo desta terca-feira, em feiras
livres de Goiania. Na primeira feira, a Dom Bosco, localizada no Setor Oeste, os fiscais da
Superintendéncia do Instituto Nacional de Metrologia, Normalizacdo e Qualidade Industrial
(INMETRO) encontraram erros que lesam o consumidor e que ocorrem, em alguns casos, por falta
de manuteng¢ao no instrumento...”

Publicado no Portal do INMETRO de Goias, na pagina do Governo Federal, em 07/03/2006
[http://www.inmetrogo.gov.br/?pagina=16&id=104]

O texto cita um motivo comum para erros de medida em instrumentos, que € a falta de manutencéo
(descalibragem). Procure explicar o que é o ato de calibrar um equipamento e pesquise quais sao
outras causas comuns que geram erros em equipamentos. Diga que implicacdes praticas e que
consequéncias esses problemas trariam, na sua opinido, em atividades importantes do cotidiano,
como por exemplo a fabricacdo de um remédio.

B) Arquimedes e a coroa do Rei

Havia, em Siracusa, um rei que decidiu um dia oferecer aos deuses uma coroa de ouro, cuja
confeccdo foi ordenada a um artesdo da cidade, que recebeu uma boa quantidade de ouro puro para
tal finalidade. A data combinada, o artesdo a entregou ao rei. Este, desconfiado de que a coroa nio
tinha ouro puro, apesar da aparéncia impecavel, e sim prata misturada, chamou Arquimedes, um
cidaddo de destacada inteligéncia, que ficou incumbido da missdo de descobrir se a coroa era
fraudulenta ou ndo, sob a condicdo de ser punido caso ndo o fizesse. Preocupado com isso, decidiu
um dia tomar banho e, ao entrar na banheira, comecou a gritar e pular: Eureka, Eureka!, certo de
que havia solucionado o problema.

Esta é uma conhecida histéria que circula na Internet, em revistas, livros e que é passada adiante ha
anos. Explique, do ponto de vista quimico, como Arquimedes pdde solucionar o problema da
falsificacdo da coroa, evidenciando como e que propriedade da matéria foi usada nesse caso.
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