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      Conteúdo
    

    
      	
        
          Introdução e manual de uso deste livro
        

      

    

    
      O ensino básico, técnico e tecnológico (EBTT) é uma opção muito procurada pelos jovens no Brasil, pois é de bom renome devido às instituições de ensino de reputação consolidada. A base legal do EBTT são:
    

    
      	
        Lei n°9.394, de 20 de dezembro de 1996, que estabelece as diretrizes e bases da educação nacional
      

      	
        Lei nº 12.772, de 28 de dezembro de 2012, que dispõe sobre a estruturação do Plano de Carreiras e Cargos de Magistério Federal e dá outras providências.
      

    

    
      A procura é constantemente alta, durante os últimos 20 anos, o que fez necessário um mecanismo de seleção, largamente conhecido como “Vestibular”. Neste, somente um a cada 13 candidatos consegue a entrada, devido ao número limitado de vagas nas escolas. Esse valor orientador foi observado sendo a taxa média de aprovação, no Centro Federal de Educação Tecnológica de Minas Gerais (CEFET-MG) para o curso integrado de Química.
    

    
      O vestibular como ferramenta de seleção faz com que o nível intelectual dos alunos de Química fique acima da média, como os resultados no ENEM (= prova para os alunos em fase final do EBTT) mostram todos os anos. 
      
        [1]
      
    

    
      Uma capacidade cognitiva elevada dos alunos, por sua vez, acarreta exigências ao nível das aulas, tanto no que diz respeito à seleção dos conteúdos específicos, como na profundidade da discussão de cada tópico. O aluno interessado espera do professor 
    

    
      	
        Ser introduzido à nova matéria, de maneira adequada e compreensível;
      

      	
        Receber um material de estudo suficientemente detalhado, contendo gráficos e figuras que facilitam a compreensão;
      

      	
        Ganhar uma impressão do desenvolvimento tecnológico no tópico apresentado;
      

      	
        Conhecer exemplos importantes e atuais da produção industrial;
      

      	
        Estimar a posição do país e da região, dentro do cenário mundial;
      

      	
        Saber das fontes dos textos apresentados pelo professor;
      

      	
        Obter indicações de literatura para estudos mais aprofundados.
      

    

    
      
    

    
      Essas prerrogativas se diferenciam notavelmente do ensino médio tradicional, onde o conteúdo específico muitas vezes se limita aos livros didáticos, promovidos pelo Governo. As restrições nas disciplinas de “Formação Geral” vão até além: Os conteúdos das avaliações formativas se limitam ao livro didático oficial. Tudo além do livro não deve fazer parte das provas – sob a pena de reclamações por alunos esclarecidos nos regimentos escolares.
    

    
      “Ensino integrado” significa: formação geral do aluno para receber maturidade de fazer estudos superiores (universidade, faculdade) e, ao mesmo tempo, ensino reforçado em uma área específica para obter conhecimentos profissionalizantes básicos. Essa dupla exigência certamente é um desafio para o aluno; ao mesmo tempo, implica para os professores de fazer concessões no nível das avaliações e, especialmente, nas tarefas de casa – visto que o aluno do curso integrado tem uma carga horária semanal de 37 horas!
    

    
      Dentro do ensino integrado, as escolas geralmente ponderam os dois blocos de ensino, formação geral e formação específica, conforme a progressão do aluno. Provou-se vantajoso ofertar mais aulas da formação geral no primeiro ano e mais aulas de conhecimento específico-profissional no terceiro ano. Os volumes das duas áreas no segundo ano, consequentemente, são aproximadamente equiparados. Para o professor das matérias específicas, isso acarreta a vantagem de lidar com alunos mais maduros e preparados, com melhores capacidades na gramática, na fala e nos cálculos. Além disso, nos estágios mais avançados do curso os alunos já se adaptaram ao ritmo do ensino e às convenções e normas da escola. A maioria das disciplinas técnicas exige competências matemáticas que o aluno ingressante no curso ainda não tem. Exemplos importantes são o logaritmo e função exponencial, a representação gráfica de funções e significado / técnicas no cálculo diferencial e integral. Com essas habilidades o nível do ensino no bloco específico pode ser escolhido mais alto. Ao mesmo tempo, estes privilégios têm seu preço, no que diz respeito à qualidade do ensino (vide lista de exigências logo acima). O professor do ensino específico deve possuir, por esse motivo, um elevado grau de conhecimento, muita segurança e rotina nas matérias ensinadas, tanto nas aulas teóricas como no laboratório. Dado isso, ele pode dedicar-se aos assuntos pedagógicos, escolha da metodologia, como transferir esses conhecimentos de maneira mais adequada e suave à turma.
    

    
      As abordagens dos assuntos de química, apresentadas nos roteiros a seguir, jamais devem ser interpretadas como tentativa de aumentar o conhecimento específico do professor. Em vez disso, os artigos devem ser vistos como sugestões, como assuntos e conhecimentos químicos bastante complexos podem ser apresentados ao aluno da faixa etária de 15 a 18 anos, de forma compreensível e eficaz. O autor espera ter satisfeito, com seus artigos, os critérios de qualidade listados acima.
    

    
      Existem poucas referências cruzadas entre os roteiros, portanto, cada um pode ser visto sendo um tratado fechado e independente. Por outro lado, ele pode ser acompanhado por um artigo na monografia 
    

    
      
    

    
      Isenmann, A
      . 
      Meus 
      
      artigos – Material didático para o EBTT em química
      , Ed. UFV, 2025.
    

    
      
    

    
      Se isso for o caso, uma referência cruzada indicará o artigo relacionado. Ainda é indicado onde foi usado no EBTT, em qual disciplina, e qual item programático da ementa foi atendido.
    

    
      
    

    
      Boa leitura!
    

    
      
    

    
      
    

    
      Meus roteiros de aulas práticas
    

    
      As aulas práticas perfazem aproximadamente 55% das aulas específicas, no EBTT em Química. Vários artigos apresentados na parte "Meus artigos" (livro indicado no cap. 1) são acompanhados por ensaios práticos, onde se aplica os princípios abordados em sala de aula, em forma de uma experiência de execução fácil e segura. Observe as referências cruzadas, no início de cada roteiro. Mas vamos começar com dois documentos generalizados, que fazem referência aos perigos, acoplados inevitavelmente com o manuseio de produtos químicos.
    

    
      	
        
          Avisos de segurança e primeiras orientações para o aluno
        

      

    

    
      Descrição das normas do Laboratório Químico e do comportamento adequado dos seus usuários. Seguindo certas rotinas laboratoriais, é possível manter os riscos a um nível mínimo e tornar o trabalho eficaz e seguro.
    

    
      
    

    
      Conheça os riscos
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      Riscos Físicos
      : radiação (UV, radiação 
      α, β, γ
      , Laser, microondas); temperaturas extremas; pressões extremas (vácuo, autoclaves, reatores sob pressão). 
    

    
      Riscos Químicos
      : reagentes, solventes (especialmente aqueles que penetram a borracha das luvas e a pele), ácidos, bases, sais solúveis de metais pesados, gases tóxicos e/ou agressivos, etc. 
    

    
      Riscos Biológicos
      : microorganismos (bactérias, fungos, vírus etc.); OGM 
      
        [2]
      
      ; tecidos humanos e animais; sangue; etc. 
    

    
      Riscos de Acidente
      : ergometria; arranjo do local (estante alto; reagentes em local impróprio, passagens estreitas, vidraria solta ou não fixada no suporte, vidraria quebrada, juntas e torneiras agarradas, etc.).
    

    
      Caso exista um plano de emergência para o laboratório em uso, o Professor deve apresentá-lo na primeira aula. Não deve faltar indicar os locais e explicar o funcionamento de ducha e lava-olhos, do extintor de fogo, do kit de primeiro socorro e das rotas de fuga.
    

    
      	
        
          Comportamento adequado no Laboratório
        

      

    

    
      Antes de começar os trabalhos práticos no laboratório, o Professor ou supervisor costuma dar as devidas orientações. Em casos de sínteses orgânicas também podem ser discutidos o mecanismo da reação e possíveis reações paralelas, pois essas informações proporcionam ao aluno pleno entendimento e consciência na escolha dos parâmetros (quantidades relativas dos reagentes, concentrações, temperatura, agitação, etc.). Esse momento exige, portanto, a concentração máxima do aluno. 
    

    
      Dessa forma, não converse desnecessariamente nem distraia seus colegas. Aja com calma e cautela em situações de emergência. Evite atos de heroísmo e não se afaste do local quando estiver esperando que uma reação acabe, pois podem ocorrer acidentes.
    

    
      Abaixo estão reunidas outras recomendações importantes a serem seguidas durante o trabalho:
    

    
      	
        Não fume, não coma nem beba nas dependências do laboratório.
      

      	
        Entre no laboratório de calça comprida, tênis fechado, jaleco (obrigatórios). Opcionais ou ocasionais são óculos de proteção e luvas descartáveis que podem ser providenciados pela escola.
      

      	
        Não faça brincadeiras (acertar colegas com a pisseta, empurrar ou segurar alguém, jogar objetos, etc.)
      

      	
        Atender “visitantes” fora do laboratório.
      

      	
        Não é permitido o trabalho no laboratório para somente uma pessoa. Deve haver sempre ao menos duas (02) pessoas e no mínimo uma pessoa graduada no laboratório.
      

      	
        Não coloque alimentos ou bebidas nas bancadas, armários e geladeiras dos laboratórios.
      

      	
        Não pipete nenhum tipo de produto com a boca, use pipetas automáticas ou peras de aspiração.
      

      	
        Trabalhe sempre com jaleco abotoado (fechado).
      

      	
        Use calçados fechados ou tênis, nunca chinelos ou sandálias.
      

      	
        Evite usar roupas de tecido sintético ou outro material facilmente inflamável.
      

      	
        Não deixe de usar óculos de segurança nos laboratórios onde seu uso é obrigatório. Use-os quando for executar uma operação que apresenta riscos.
      

      	
        Não coloque materiais de laboratório em roupas ou gavetas de uso pessoal.
      

      	
        Não leve as mãos à boca ou aos olhos enquanto estiver manipulando produtos químicos.
      

      	
        Lave cuidadosamente as mãos com bastante água e sabão antes de cada lanche ou refeição. Tire o jaleco fora do Laboratório. Jamais entre na cantina de jaleco ou outro EPI (= Equipamento de Proteção Individual)!
      

      	
        Jamais toque na maçaneta da porta com luvas contaminadas de substâncias químicas.
      

      	
        Não utilize vidraria de laboratório como utensílios domésticos (por exemplo, beber do béquer). O inverso, a dizer, usar material alternativo no experimento químico, deve ser autorizado pelo Professor.
      

      	
        Não se recomenda usar lentes de contato, elas podem ser danificadas por produtos químicos causando graves lesões.
      

      	
        Não se exponha às radiações ultravioleta, infravermelho ou luminosidade intensa sem proteção adequada (óculos com lentes filtrantes).
      

      	
        Feche todas as gavetas e portas antes de sair. Mantenha as gavetas fechadas, também durante os trabalhos.
      

      	
        Reagentes sólidos não devem ser jogados na pia. Soluções ácidas ou básicas devem ser devidamente neutralizadas antes do descarte. Metais pesados devem ser precipitados, decantados da solução sobrenadante e descartados no “lixo sólido” do laboratório.
      

      	
        Especial cuidado ao mexer com cianetos: o contato com ácidos libera HCN que pode matar. Nunca descarte as sobras na pia.
      

      	
        Solventes orgânicos e soluções contendo material orgânico em grande quantidade devem ser descartados nos frascos de lixo líquido (atenção: separar os organoclorados dos não clorados!).
      

      	
        Substâncias com cheiro ou fumegantes devem ser manuseadas sempre que possível na capela de exaustão em pleno funcionamento. 
      

      	
        Mantenha as bancadas e capelas de exaustão sempre limpas e livres de materiais estranhos. Qualquer substância derramada deve ser removida imediatamente.
      

      	
        Sujeiras nas balanças devem ser removidas imediatamente. Isso se refere a substâncias sólidas, pois líquidos, em geral, não devem ser manuseados na balança! Para limpeza nas proximidades do prato da balança, use um pincel macio.
      

      	
        Espátulas, vidraria volumétrica e termômetros devem ser limpados e colocados para secar (no galinheiro ou na estufa de secagem), logo após seu uso. Não deixe o equipamento sujo em cima da bancada ou dentro da capela.
      

      	
        Sempre coloque as tampas e/ou contra tampas dos frascos das substâncias químicas viradas em cima da mesa, nunca a parte contaminada para baixo.
      

      	
        Evite um estoque demasiado de soluções em balões volumétricos. Além de ocuparem muito espaço, a maioria dos laboratórios de ensino tem um número bastante limitado destas vidrarias, elas sempre fazem falta.
      

      	
        Ao esvaziar um frasco de reagente, limpe-o com água, tire o rótulo e deixe virado para secar.
      

      	
        Rotule imediatamente todo e qualquer preparado, reagente, solução ou amostras coletadas. O rótulo deve ter as seguintes informações:
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        Se não tiver um rótulo adesivo, ele pode ser em forma de uma ficha de papel sobre o qual se coloca o recipiente, adequadamente fechado.
         O rótulo não precisa ter avisos tais como “não mexer”, “cuidado” etc.
      

      	
        Todos os experimentos em andamento nos laboratórios que não estejam sendo acompanhados continuamente deverão ser identificados, para que outras pessoas sejam informadas de eventuais perigos e possam tomar providências caso seja necessário. Indicar data e hora do começo do ensaio. Experimentos que envolvam riscos e perigos devem ser devidamente identificados e alertados.
      

      	
        Mantenha seu caderno de laboratório em dia. Já um dia depois você pode ter esquecido detalhes, tais como quantidades usadas, concentrações, tempos de reação, temperaturas, etc. O caderno de laboratório não precisa ser bonito – é exclusivamente para seu uso pessoal. Pode conter cálculos e observações que te parecem notáveis, rascunhos de reações, fórmulas estruturais, etc.
      

      	
        Retire da bancada os materiais, amostras e reagentes empregados no trabalho logo após terminar o experimento. Produtos acabados podem ser armazenados em frascos adequados e rotulados, na prateleira da bancada.
      

      	
        Jogue papeis e materiais usados no lixo somente quando não apresentarem riscos.
      

      	
        Use pinças de tamanho adequado em perfeito estado de conservação.
      

      	
        Limpe imediatamente todo e qualquer derramamento de produtos e reagentes.
      

      	
        Em caso de derramamento de líquidos inflamáveis, faça o seguinte:
      

    

    
      	
        Interrompa o trabalho.
      

      	
        Avise as pessoas próximas sobre o ocorrido.
      

      	
        Solicite ou efetue a limpeza imediatamente.
      

      	
        Alerte o responsável pelo laboratório.
      

      	
        Verifique e corrija o problema.
      

    

    
      	
        
          Referências
        

      

    

    
      RUSSELL, J.B
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      Química Geral 
      vol.1, São Paulo: Pearson Education do Brasil, Makron Books, 1994.
    

    
      FELTRE, R.
      ; 
      Fundamentos da Química
      , vol. único, Ed. Moderna, São Paulo, SP, 1990.
    

    
      HARRIS, D.C.
      ; 
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      , Ed. LTC, Rio de Janeiro, RJ, 1999.
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      . 
      Química Geral
      , Ed. LTC, Rio de Janeiro, RJ,  2000.
    

    
      	
        
          Essencial para um trabalho com sucesso e com segurança
        

      

    

    
      Antes de começar um experimento: “saber o que vai fazer” (ler roteiro antes!)
    

    
      Dados físicos, periculosidade e toxidez de todos os reagentes e solventes: essas informações se encontram, por exemplo, 
    

    
      	
        Nos catálogos dos fornecedores de reagentes (
        Merck
        , 
        Sigma-Aldrich
        , etc.); 
      

      	
        Nos frascos originais dos reagentes comercializados;
      

      	
        Nas fichas técnicas que os fornecedores dos reagentes emitem, em formato pdf;
      

      	
        Na Wikipédia, procurando pela substância (dica: procure pelo nome em inglês, pois esta coleção de dados é mais completa do que em português).
      

    

    
      Outras fontes são indicadas no final deste roteiro. Nestes locais são descritos: fórmula e estrutura do reagente, às vezes os usos principais em reações químicas e, isso é importante neste contexto, uma série de 
      
      frases R e S
       (Risco e Segurança; 
      inglês:
       
      Risk and Safety; alemão: Risiko und Sicherheit
      ), que descrevem os riscos à saúde e as cabíveis medidas de segurança, respectivamente. Eles seguem um padrão internacional e podem ser descodificados através de tabelas, disponíveis, por exemplo, em 
    

    
      http://schoolscout24.de/cgi-bin/keminaco/hppinput.cgi 
    

    
      Em 2015 as frases R & S foram substituídas pelas 
      frases H & P
      , o que significa declarações de perigo e recomendações de precaução (do inglês: 
      Hazard & Precautionary Statements
      ). São descritas, por exemplo, na página https://de.wikipedia.org/wiki/H-_und_P-Sätze (em alemão 
      
        [3]
      
      ). Sendo assim, a maioria das descrições de substâncias químicas na Wikipedia já seguem essa nova norma e indicam somente as frases H & P. Todavia, para nossa finalidade essas normas, R & S  e  H & P, são sinônimas.
    

    
      Antes de começar quaisquer trabalhos práticos, o aluno deve assumir a rotina de copiar e descodificar as frases H & P (alternativa: frases R & S) das substâncias em uso, no seu caderno, descrito logo abaixo.
    

    
      Entender bem o procedimento (“o que está acontecendo”).
    

    
      Cada aluno deve protocolar suas ações minuciosamente e anotar as condições aplicadas (quantidades, temperatura, pressão, concentrações, tempo de reação, etc.) e observações durante o experimento, no seu 
      Caderno de laboratório
      . Não use folhas soltas, mas sim, um caderno fixo em formato A5 ou A4.
    

    
      Indicar a equação da reação e medidas de segurança quando deixar o experimento desacompanhado (reagentes, solventes, nome seu, fone etc.).
    

    
      Rotular adequadamente produtos, co-produtos, misturas, soluções, conforme indicado acima. Faça essa referência também no caderno de laboratório.
    

    
      Além destas atitudes, cada aluno deve saber onde se encontram e como funcionam: 
    

    
      	
        Extintor de incêndio, 
      

      	
        Chuveiro e lava-olhos, 
      

      	
        Interruptor geral do laboratório (parada de emergência, geralmente um botão vermelho). 
      

      	
        Trabalhar sempre quando necessário na capela e usar EPIs adequados.
      

    

    
      	
        
          Diagrama de 
          Hommel
        

      

    

    
      Simbologia de risco do NFPA (
      National Fire Protection Association
      ), dos EUA, também conhecida como diagrama de 
      Hommel
      . Nesta simbologia, cada um dos losangos expressa um tipo de risco, a que será atribuído um grau de risco variando entre 0 e 4, conforme mostrado na Figura 1 ou nos endereços: 
    

    
      	
        http://www.orcbs.msu.edu/chemical/nfpa
      

      	
        www.jtbaker.com
      

    

    
      Os códigos NFPA nos sites recomendados referem-se a substâncias puras. Na rotulagem dos resíduos deverão ser utilizados os códigos das substâncias com características mais importantes:
    

    
      	
        Danos à saúde (
        azul
        ), 
      

      	
        Inflamabilidade (
        vermelho
        ) 
      

      	
        Reatividade (
        amarelo
        ).
      

    

    
      
    

    
      Exemplo:
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          Algumas fontes de informação sobre produtos químicos
        

      

    

    
      1. Rótulo do produto comercial
    

    
      Merck, Baker, Aldrich, Mallinckrodt: frases de segurança (R&S ou H&P)
    

    
      2. The Merck Index e “Handbooks”
    

    
      3. Sites com MSDS (
      Material Safety Data Sheets
      ); FISPQ (Ficha de Informação de Segurança para Produtos Químicos)
    

    
      http://ecdin.etomep.net/
    

    
      http://msds.pdc.cornell.edu/msds/hazcom/
    

    
      http://www.ilpi.com/msds/index.chtml/
    

    
      4. Sites de Universidades
    

    
      http://lqes.iqm.unicamp.br/canal_cientifico/lqes_responde/lqes_responde_recomendações_segurança.html
    

    
      http://www.sc.usp.br/residuos/rotulagem/downloads/normas_seg.pdf
    

    
      
    

    
      	
        
          Técnica de purificação de produtos sólidos
        

      

    

    
      No artigo sobre o comportamento de misturas físicas (cap. 5 do livro indicado no cap. 1) já foi mencionado que a maioria dos produtos sólidos mostra severas restrições quanto à sua mistura homogênea com outras substâncias sólidas. O que parece inicialmente como desvantagem, no entanto, se revela logo como vantagem em tais situações onde o químico visa produzir uma substância pura. Uma sequência simples de etapas providencia o método padrão para a purificação de produtos sólidos que, por sua vez, é mais simples, barato e eficaz do que os métodos para purificar líquidos ou até gases.
    

    
      O seguinte ensaio pode ser aplicado em diversas disciplinas do EBTT em Química: Laboratório de Química Básica; Introdução à Química Experimental; Química Orgânica Laboratório e semelhantes.
    

    
      
    

    
      
    

    
      Recristalização
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          Introdução
        

      

    

    
      Substâncias sólidas raramente são puras quando obtidas a partir de uma reação química (“precipitação”). Consequentemente, desde a época dos primeiros alquimistas, substâncias sólidas têm sido purificadas por recristalização, a partir de um solvente adequado. A recristalização é o método mais comum de purificação de substâncias sólidas. 
    

    
      O processo envolve as seguintes etapas: 
    

    
      	
        Escolha do solvente (mistura de solventes) adequado.
      

      	
        Dissolução da substância impura e/ou má cristalizada, a uma temperatura próxima do ponto de ebulição do solvente.
      

      	
        Remoção de impurezas apolares e solúveis, por meio de adsorção em carvão ativado.
      

      	
        Filtração à quente da solução de modo a eliminar qualquer material insolúvel.
      

      	
        Resfriamento lento do filtrado.
      

      	
        Separação dos cristais formados, por filtração (funil de Büchner, Kitassato).
      

      	
        Lavagem dos cristais retidos (com pouco solvente gelado).
      

      	
        Secagem do material.
      

    

    
      A purificação de substâncias sólidas através de recristalização baseia-se nas diferenças em suas solubilidades em diferentes solventes e no fato de que a maioria das substâncias sólidas é mais solúvel em solventes quentes que em frios. A solubilidade de um soluto corresponde à sua quantidade máxima que se dissolve, numa dada quantidade de solvente dada a temperatura. Isso se percebe quando no fundo ainda há cristais que não se dissolvem – nem mesmo sob agitação e aquecimento prolongado. À medida que a temperatura diminui, a solubilidade da substância diminui ocasionando um estado meta-estável conhecido como "super-resfriamento" ou supersaturação (cap. 7.3 do livro indicado no cap. 1). Em certo momento (difícil de prever) se inicia a cristalização. As impurezas solúveis tendem a permanecer na solução, ou então, em nenhum momento do processo se dissolveram. 
    

    
      O sólido cristalino pode ser separado da água-mãe por filtração em seguida, lavado e secado. Se uma única operação de recristalização não levar à substância pura, o processo pode ser repetido com o mesmo ou com outro solvente. Uma das razões do bom funcionamento do método de recristalização é que o crescimento de cristais em uma solução supersaturada é extremamente seletivo. Isto é, em geral somente um mesmo tipo de substância se incorpora ao cristal em crescimento. A cristalização de diferentes substâncias num mesmo cristal é muito rara (”cristais mistos”). 
    

    
      Muitas vezes, no intuito de facilitar a cristalização da substância, pequenos cristais são introduzidos na solução levemente supersaturada (“Semeadura”= cap. 7.6.6, no livro indicado no cap. 1; nota de rodapé 
      
        [4]
      
      ). Isso se deve ao fato que a nucleação é um processo mais difícil do que o crescimento, muitas vezes é cineticamente inibido. Esses pequenos cristais servirão como núcleos iniciais em cima dos quais ocorre espontaneamente o crescimento para cristais macroscópicos.
    

    
      	
        
          Escolha do solvente
        

      

    

    
      Na seleção de um solvente adequado para o processo de recristalização, ainda vale o chavão utilizado pelos alquimistas: “semelhante dissolve semelhante”. Em geral, um solvente polar irá dissolver substâncias polares ou iônicas, e um solvente apolar somente substâncias apolares. Assim, no caso da água, a sua alta constante dielétrica e a sua grande capacidade de formar pontes de hidrogênio tornam-a um bom solvente para sais, mas também a torna um solvente ruim para compostos apolares. 
    

    
      Alguns pontos devem ser considerados para a escolha do solvente mais adequado:
    

    
      	
        O solvente deve dissolver grande quantidade da substância de valor em temperatura elevada e pequena quantidade em temperaturas baixas.
      

      	
        O solvente deve dissolver as impurezas mesmo a frio, ou então, não dissolvê-las, mesmo a quente.
      

      	
        Em caso de mistura de vários solventes deve-se assegurar miscibilidade completa, sobre todo o intervalo térmico do procedimento.
      

      	
        Ao ser resfriada, a solução deve produzir cristais bem formados; vestígios de solvente (na filtração permanecem cerca de 3 a 7% do solvente na torta) devem ser de remoção fácil da superfície dos cristais.
      

      	
        O solvente não deve reagir com o sólido.
      

      	
        Outros fatores como a facilidade de manipulação, volatilidade, toxidez, inflamabilidade e custos também devem ser levados em conta.
      

    

    
      Em casos onde não há dados sobre a solubilidade do composto a ser cristalizado, podemos testar a solubilidade da substância em pequena escala, fazendo uso de tubos de ensaio. A princípio testa-se 0,1 g de amostra (a ponta de uma espátula) e 1,0 mL do solvente. Caso a substância seja solúvel à temperatura ambiente, este não é um solvente adequado para a recristalização. Em caso contrário, aquece-se o tubo numa placa de aquecimento até a ebulição. Se a substância dissolver totalmente a quente, então o solvente pode ser utilizado na recristalização. Caso não dissolva, pode-se completar o volume para 3,0 mL e aquecer novamente. Se não dissolver tudo, significa que o solvente não é bom para a recristalização, pois seria necessário o uso de grande quantidade do solvente para a completa dissolução, e consequentemente haveria grande perda do material sólido – além das despesas com o solvente. 
    

    
      	
        
          Aquecimento
        

      

    

    
      Se a substância ou solvente são inflamáveis, então se impede de usar qualquer tipo de chama aberta. Nesses casos, utiliza-se placa quente ou banho-maria.
    

    
      Todo o processo de recristalização deve ser efetuado em 
      Erlenmeyer
      , para reduzir as perdas do solvente por evaporação. 
    

    
      O sólido a ser purificado é inicialmente transferido para um 
      Erlenmeyer
       e adicionada pequena quantidade do solvente à temperatura ambiente, levando-se então a aquecimento em placa. Não se deve aquecer o sólido a seco, pois o mesmo pode fundir ou se decompor, prejudicando a sua qualidade. 
    

    
      Em outro 
      Erlenmeyer
       é colocado o solvente puro e levado à ebulição. Adicionam-se ao sistema pequenas porções do solvente em ebulição até completa dissolução do material sólido, de forma a saturar o sistema. Note que deve ser utilizada a menor quantidade possível do solvente, para assim minimizar as perdas do material sólido na água-mãe. Um erro muito comum nesta etapa é a adição de quantidades muito grandes do solvente. Isso ocorre muitas vezes devido ao solvente não estar suficientemente aquecido, portanto, para minimizar isto devemos sempre levar o sistema a ebulição após a adição de outra porção de solvente. Impurezas insolúveis eventualmente presentes no sólido podem nos enganar nessa etapa, pois a tentativa contínua de dissolver essas impurezas leva à adição desnecessária de solvente. Caso a adição de pequenas porções de solvente não dissolvam o restante do material, não adicione mais solvente. 
    

    
      Se por algum motivo for adicionado excesso de solvente, este pode ser eliminado por evaporação aquecendo a mistura até a sua ebulição. A turvação da mistura indica que esta já ultrapassou seu ponto de saturação, sendo necessária a adição de pequena quantidade do solvente para que esta se torne transparente novamente.
    

    
      	
        
          Descoloração da solução 
        

      

    

    
      Algumas vezes a solução saturada obtida após a dissolução a quente apresenta coloração diferente da esperada para o produto. Esta cor é devido à presença de pequenas quantidades de impurezas coloridas, geralmente de natureza apolar. Elas podem ser removidas com o uso de um adsorvente, sendo o mais utilizado para este fim o carvão ativado (
      Norit
      ). 
    

    
      Atenção
      : não acrescente o carvão ativado na solução em ebulição – perigo de erupção de espuma que pode causar queimaduras graves!
    

    
      Adiciona-se pequena quantidade de carvão ativado em pó (uma ponta de espátula). Após a adição leve a solução novamente à ebulição. Ferva a mistura por alguns minutos e em seguida filtre-a conforme descrito a seguir. Note que o carvão pode adsorver tanto as impurezas quanto a substância de interesse, portanto, o uso de grandes quantidades não é recomendado. 
    

    
      	
        
          Filtração
        

      

    

    
      Esta etapa só deve ser efetuada caso a solução apresenta impurezas insolúveis, ou caso tenha sido necessário efetuar a etapa de descoloração. Para evitar uma cristalização precoce e mal controlada recomenda-se aquecer o conjunto de papel, funil e 
      Erlenmeyer
      , na estufa até a temperatura logo abaixo do ponto de ebulição do solvente. Para este procedimento é necessário um segundo 
      Erlenmeyer
      , melhor um béquer, para receber o filtrado, um funil de colo curto ou onde tenha o seu colo removido (colo quebrado), papel de filtro pregueado. 
    

    
      O papel pregueado aumenta a superfície de contato com a solução, permitindo uma filtragem mais rápida, o que é fundamental para evitar resfriamento com consequente cristalização do sólido no papel. De forma semelhante, o colo curto do funil impede que a amostra cristalize no colo, entupindo o funil. O segredo da filtração a quente é a rapidez.
    

    
      Algum material cristalizado dentro do funil ou no filtro pregueado é normal; somente se for excessivo, este pode ser removido adicionando pequena quantidade do solvente em ebulição. Também normal é a passagem de vestígios de carvão ativado, usado na etapa da descoloração. Geralmente essa "impureza" não míngua a qualidade do produto recristalizado. Se for sim, há duas opções: em vez de usar carvão ativado comercial em pó, usar um pedacinho de carvão vegetal e triturar grosso no gral (mais fácil), ou então escolher um filtro de poros mais finos (mais difícil, pois isso pode tornar o processo da filtração mais demorado).
    

    
      	
        
          Resfriamento e cristalização
        

      

    

    
      Esta é a etapa fundamental da técnica, pois é nela onde ocorre a cristalização e efetivamente o sólido é purificado. A solução deve permanecer em repouso e o resfriamento deve ocorrer lentamente até atingir a temperatura ambiente. Mais completo fica o processo ao continuar o resfriamento na geladeira – em geral, até uma temperatura logo acima do ponto de congelamento do solvente em uso. 
    

    
      Pequena parte do solvente pode e até deve evaporar, pois isso ainda aumenta o rendimento em produto cristalino, mas nunca deve evaporar por completo, pois nesse caso não haverá purificação já que as impurezas irão aderir à superfície dos cristais. O resfriamento brusco ocasiona a má formação dos cristais, muitas vezes em forma de dendritos de agulhas longas e finas, retendo impurezas em seu interior e/ou de má processabilidade em seguida (filtragem, lavagem, secagem). Ideal é um resfriamento lento e controlado, permitindo que cresçam poucos cristais maciços, formando uma rede cristalina perfeita que não armazena em seu interior a água-mãe contendo as impurezas solúveis. 
    

    
      Caso a solução chegue a uma temperatura de ~20 ° abaixo da ebulição da solução 
      sem ocorrer uma cristalização visível
      , faz-se necessária induzir a nucleação. Há duas possibilidades: fazer uma nucleação heterogênea ou homogênea. A primeira consiste em atritar um bastão de vidro nas paredes internas do béquer, entrando e saindo da solução. Os motivos para a nucleação induzida são vários: 
    

    
      	
        O atrito introduz uma pequena quantidade de energia – o suficiente para vencer a barreira de ativação da nucleação.
      

      	
        Movimento gera flutuações em concentração e densidade na solução supersaturada, o que torna o evento da nucleação mais provável.
      

      	
        A ranhura libera uma superfície livre de moléculas estranhas (sujeira) em cima das quais a formação do embrião ficou impedida. 
      

      	
        Arranhar solta micropartículas de vidro e/ou arranhões na parede do recipiente, em cima das quais um cristal pode começar a crescer.
      

    

    
      A segunda técnica é a mais aplicada em escala industrial, denominada semeadura, e consiste na adição de pequenos cristais ou grãos da substância pura, que servem de sementes para o crescimento dos demais cristais. 
    

    
      Caso as duas técnicas falhem, isso se deve a um excesso de solvente; a solução a quente, evidentemente não tinha sido saturada. Neste caso faz-se necessário evaporar parte do solvente, para depois tentar novamente resfriar e cristalizar.
    

    
      	
        
          Remoção do solvente frio a vácuo
        

      

    

    
      Após a cristalização, a água-mãe contém as impurezas solúveis, juntamente com parte do material de interesse disolvido (solução saturada). Para eliminar a água-mãe é feita uma filtração à vácuo da mistura resfriada. Os cristais ficam retidos no papel de filtro e a água-mãe passa. Para efetuar a filtração a vácuo pode-se utilizar um 
      Kitassato
       com funil de 
      Büchner
       para quantidades maiores, ou em menor escala um funil de 
      Hirsch
      . 
    

    
      	
        
          Lavagem dos cristais 
        

      

    

    
      Os cristais recolhidos na filtração a vácuo contêm parte da água-mãe aderida em sua superfície. Para removê-la juntamente com as impurezas deve-se efetuar uma lavagem no final da filtração a vácuo, utilizando o solvente gelado em pequena quantidade. O uso do solvente gelado evita a dissolução demasiada do produto. O excesso de solvente deve ser removido deixando o vácuo ligado por mais 5-10 min, o que facilita a próxima etapa que é a secagem.
    

    
      	
        
          Secagem dos cristais 
        

      

    

    
      Os cristais recolhidos após a lavagem contêm ainda solvente em sua superfície. Para remover este solvente é necessário efetuar uma secagem. A secagem pode ser feita ao ar, deixando o filtro em cima de papel toalha. Evite a deposição de poeira em cima dos cristais. Uma alternativa é secar em estufa numa temperatura ligeiramente elevada, nunca chegando perto do ponto de fusão dos cristais. Sólidos que sublimam facilmente não devem ser secados em estufa. Mais segura é a secagem final do material pré secado a vácuo, em dessecador na presença de agentes secantes (no caso de água: sílica, zeólito, P
      4
      O
      10 
      ou os sais anidros de CaCl
      2
       ou Na
      2
      SO
      4
      ).
    

    
      	
        
          Determinação do ponto de fusão 
        

      

    

    
      O melhor teste de pureza do material recristalizado é via ponto de fusão, à pressão de 1 atm (o ponto de fusão é muito pouco afetado por variações de pressão). Para este procedimento deve-se escolher um cristal bem formado e registrar a temperatura onde sua fusão estiver 
      completa
      . Ideal é sua deposição entre duas lamínulas limpas de microscopia, colocá-lo em cima de uma mesinha termostatizável e observá-lo, sob boa iluminação, através de uma lupa. A rampa de aquecimento pode ser alta até chegar a ~15 ° abaixo da 
      T
      fus
       esperada. O restante do aquecimento deve ser lento, de 5 a 10 ° por minuto. 
    

    
      Um composto cristalino puro tem, em geral, um ponto de fusão bem definido, isto é, o intervalo de ponto de fusão (a diferença entre a temperatura na qual os cristais começam a fundir e aquela na qual tudo se tornou líquido) não passa de 1,0 °. Um ponto de fusão que fica > 3 ° abaixo do valor da literatura indica pureza insuficiente ou, o que na maioria dos casos é mais provável, um grau de secagem insuficiente. 
    

    
      	
        
          Proposta para a aula prática
        

      

    

    
      Dentro dos inúmeros produtos sólidos, oferece-se especialmente o 
      alúmen de alumínio e potássio
       – barato, de fácil acesso e não tóxico. Uma quantidade adequada seriam 30 g. 
    

    
      O aluno deve achar o solvente ideal, por meio de testes no tubo de ensaio. A serem testados: 
    

    
      Etanol 92 °; etanol / água = 70 : 30; etanol / água = 30 : 70; água destilada.
    

    
      O ensaio pode ser estendido em direção à produção artística, como se segue:
    

    
      	
        O alúmen forma cristais especialmente grandes, perfeitos e cúbicos. Se for mergulhado um fio de cabelo ou uma corda fina dentro da solução supersaturada, os cristais crescem em volta deste suporte. O processo fica mais fácil quando mergulhar um fio onde já tem um cristalito crescido. Já foram produzidos cubos de alguns centímetros de extensão desta maneira...
      

      	
        Uma bonita coloração os cristais de alúmen recebem pela presença de permanganato de potássio, na solução a ser recristalizada.
      

      	
        Geralmente, quanto mais lento o processo de cristalização, mais uniforme e bonito é o cristal. Uma maneira de cristalização especialmente lenta e uniforme pode ser alcançada ao deixar uma solução ligeiramente supersaturada no dessecador, tampado, em cima de sílica-gel. Em intervalos de 4 dias substituir o sílica-gel (rosa = úmido) por outra porção (azul = seca).
      

    

    
      
        [image: ]
      
    

    
      Figura 3-1  Cristal de alúmen, criado num fio mergulhado na solução supersaturada.        
      Fonte: https://www.chemieunterricht.de/dc2/kristalle/alaun.htm
    

    
      Dica para o Professor:
    

    
      Enquanto os alunos estão seguindo o roteiro, o professor pode preparar um ensaio impressionante, de cristalização rápida a partir de uma solução de acetato de sódio extremamente supersaturada, descrita na nota de rodapé 58, na p. 269 do livro indicado no cap. 1. A serem mostrados dois fenômenos importantes: crescimento rápido dos cristais em hábito de dendritos (o que deve ser evitado na recristalização, vide acima) e o caráter exotérmico da cristalização (o copo se esquenta bastante). Esse último aspecto, aliás, indica o princípio de funcionamento de almofadas aquecedoras, usadas em casos de reumatismo.
    

    
      Checklist para o relato:
    

    
      	
        Pesquise sobre fórmula química, estrutura cristalina e o ponto de fusão do alúmen de alumínio e potássio. 
      

      	
        Pesquise o consumo anual, os setores industriais consumidores e as funcionalidades do alúmen.
      

      	
        Descreva as propriedades do solvente ideal para uma recristalização. Qual é o solvente da sua escolha?
      

      	
        Quais são os procedimentos experimentais para se induzir a formação de cristais (= nucleação)?
      

      	
        Anote as etapas da recristalização.
      

      	
        Pesquise produções industriais onde se aplica uma etapa de semeadura.
      

      	
        Calcule o rendimento da sua experiência. Discute as causas principais de um rendimento baixo. 
      

      	
        
          Estime a pureza do seu produto, à base do ponto de fusão. Discute as causas principais de um grau de pureza baixo.
          

          (valor da literatura: 
        
        T
        fus
         = 89 °C).
      

      	
        Observa-se uma solubilidade muito maior do alúmen em água quente, do que em água fria. Qual conclusão pode-se tirar acerca da entalpia de dissolução?
      

      	
        A partir do habitus dos cristais de alúmen obtidos, o que você pode concluir acerca da dissipação de calor durante a cristalização? (procure a resposta na p. 285, do livro indicado no cap. 1)
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          Preparo de soluções e indicação da concentração
        

      

    

    
      O químico geralmente prefere lidar com soluções, em vez de substâncias nítidas (e sólidas). Isso tem sua explicação no
    

    
      	
        Melhor controle da dosagem; certa diluição facilita um acréscimo controlado, do reagente à mistura reacional.
      

      	
        Menor perigo de a cinética da reação andar fora do controle (visto que um grão sólido causa inomogeneidades no meio reacional, pois reage de fora para dentro).
      

      	
        Maior conforto e segurança na medição, manuseio e na dosagem, uma vez que existe vidraria especialmente simples para soluções (ou reagentes líquidos em geral). São as pipetas, balões volumétricos, buretas e provetas, através das quais a solução pode ser acrescentada com a devida exatidão.
      

    

    
      O ensaio a seguir pode ser considerado elementar, em todos os trabalhos no laboratório de Química. Quase todas as sub-áreas são contempladas com esse conhecimento. Portanto, faz parte da disciplina "Introdução à Química Experimental".
    

    
      
    

    
      
    

    
      
    

    
      Soluções e concentrações
    

    
      
        [image: Concentração de soluções - O que é, tipos e conceitos]
      
    

    
      
    

    
      	
        
          Parte teórica: sobre soluções e medidas da concentração 
        

      

    

    
      Definição
      : Solução é chamada a distribuição uniforme de uma substância (soluto) dentro de um excesso de outra substância (solvente). Neste estado o soluto tem outras propriedades físico-químicas do que na sua forma isolada, onde se apresentou como sólido, líquido ou gás.
    

    
      Soluções são de suma importância na química preparativa e analítica, por vários motivos:
    

    
      1) O soluto se distribui uniformemente, então pode ser facilmente dosado, em função do volume da solução aplicado.
    

    
      2) O soluto pode ser dosado com mais exatidão, pois na medição de um grande volume da solução se comete um erro relativo menor do que na pesagem ou na volumetria do soluto puro.
    

    
      3) Dentro da solução dois reagentes podem misturar-se mais uniformemente, assim fornecem um produto de reação mais uniforme, quer dizer, mais limpo. Há restrições: em casos onde o solvente entra de forma ativa no acontecimento químico se espera produtos paralelos.
    

    
      4) A reatividade do soluto fica moderada quando estiver presente em menor concentração (a velocidade da reação depende da concentração do reagente!). 
    

    
      5) O transporte de calor e o controle da temperatura é muito mais fácil, na presença de um solvente líquido. O solvente pode absorver ("dissipar") o excesso de calor que uma reação do soluto libera. Assim a reação fica segura e controlável.
    

    
      	
        
          Concentrações
        

      

    

    
      O parâmetro mais significativo de uma solução é a concentração do soluto. Principalmente na indústria de alimentos é bastante comum indicar a concentração em por cento (%). Esta indicação deve ser especificada e discriminada conforme a Tabela 4.1.
    

    
      Tabela 4.1  Diferentes formas de indicar a porcentagem do soluto.
    

    
      
        	
          
            Símbolo completo
          

        
        	
          
            Definição e unidade
          

        
        	
          
            Uso e exatidão
          

        
        	
          
            Equação
          

        
      

      
        	
          
            % (m/m)
          

          
            Porcentagem mássica
          

        
        	
          
            gramas de soluto em 100 gramas de solução
          

        
        	
          
            com substâncias sólidas; definição exata. Inconveniente é o manuseio de líquidos na balança.
          

        
        	
          
            
          

        
      

      
        	
          
            % (m/v)
          

        
        	
          
            porcentagem de soluto (em gramas) na solução (Litros)
          

        
        	
          
            soluto sólido, solvente e solução líquidas. Varia com a temperatura (conforme a dilatação térmica da solução). Preparo confortável 
          

        
        	
          
            
          

        
      

      
        	
          
            % (v/v)
          

        
        	
          
            porcentagem de soluto (em Litros) na solução (em Litros)
          

        
        	
          
            soluto líquido, solvente e solução líquidas. Não muito exata por que os dois volumes variam com a temperatura (dilatação térmica, tanto do soluto quanto da solução).
          

        
        	
          
            
          

        
      

    

    
      
    

    
      A última indicação da concentração é, portanto, a mais afetada por incertezas e variações com a temperatura. Além disso, os volumes e então as densidades nem sempre são aditivos. Adivinhe qual volume resulta ao se misturar 1 L de água com 1 L de etanol (resposta vide mais abaixo).
    

    
      Uma notação muito difundida, especialmente para indicar baixas concentrações, é 
      ppm
       (= partes por milhão). O significado desta grandeza é miligramas de soluto por quilograma de mistura ou então gramas de soluto por tonelada de mistura. No caso especial de soluções em água fria pode-se também interpretar como miligramas de soluto a cada litro de solução (devido à densidade 
      d
       = 0,999975 ≈ 1 g
      .
      cm
      -3
      , a 4 °C). 
    

    
      Atenção: muitas vezes a grandeza ppm se refere apenas a uma parte da substância disolvida, por exemplo: indicado são 36 ppm de Na
      +
       (M = 23 g
      .
      mol
      -1
      ). Essa solução contém então 36 mg de sódio por quilograma de mistura. Isso corresponde a 1,57
      .
      10
      -3
       mol. Seu preparo a partir de sal de cozinha (M = 58,5 g
      .
      mol
      -1
      ), no entanto, requer de 1,57
      .
      10
      -3 .
       58,5 = 91,6 mg de NaCl. Resumimos os cálculos: para o preparo de 500 mL de uma solução aquosa de Na
      +
       de 36 ppm é necessário pesar 
      
       de sal, transferir a um balão volumétrico de 500 mL e encher com água até a marca no pescoço.
    

    
      	
        
          Molar: a concentração preferida do químico
        

      

    

    
      No laboratório químico geralmente se usa uma indicação da quantidade molar do soluto. Por ser mais conveniente trabalhar com soluções, na maioria das vezes usamos a unidade mol·L
      -1
      , chamado de "
      molar
      " que pode ser indicado pelos seguintes símbolos: 
    

    
      0,3 molar    ou   0,3 M   ou   0,3 mol·L
      -1
      ; a substância soluta costuma-se indicar entre colchetes, por exemplo, [NaCl], alternativas são como 
      c
      NaCl
       ou 
      c
      (NaCl).
    

    
      Significa 0,3 mols de soluto, a cada litro de solução pronta. A mesma concentração se obtém, naturalmente, quando dissolver apenas 0,15 mols de soluto em 500 mL de solução ou 0,03 mols de soluto em 100 mL de solução. Esta indicação, porém, não é muito exata, pois a densidade da solução geralmente é desconhecida e ainda depende da temperatura.
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