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Aula

SEGURANCA E PROPRIEDADES
FISICAS

META

Introduzir o aluno ao laboratério de quimica organica.
Familiarizar o aluno com as técnicas de determinacéo de propriedades fisicas.

OBJETIVOS

Ao final desta aula, o aluno devera:
saber se portar num laboratério, trabalhando de maneira segura. O aluno devera ser capaz de medir o
ponto de fuséo de sélidos e o ponto de ebuli¢cdo, indice de refracdo e densidade de liquidos.

PRE-REQUISITO

Nomenclatura dos compostos orgénicos. Propriedades fisicas.

)
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(Fonte: http:/ /www.qca.ibilce.unesp.br)
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INTRODUCAO

Ol4, hoje ¢ o nosso primeiro dia de aula num laboratério de quimica
organica. O curso de quimica organica experimental tem como objetivo
familiariza-lo com as técnicas de uso comum num laboratério de quimica
organica, como determina¢dao de propriedades fisicas (ponto de fusio,
ponto de ebuli¢do, indice de refracio e densidade) e as técnicas de separagao
e purificagao de compostos organicos (destilagoes simples, fracionada, a
Vacuo, e por arraste a vapor, recristaliza¢ao, extragao e cromatografia). Voce
também ira aprender métodos de identificagio de compostos organicos
através da analise por via imida. Numa segunda etapa, quando vocé esti-
ver ja familiarizado com estas técnicas basicas de laboratorio, ira executar
alguns métodos de preparagao de compostos organicos. Essas prepara¢des
estardo de acordo com o aprendido nas aulas tedricas, e tém como objetivo
ilustrar as reagoes ja estudadas.

Como hoje é nosso primeiro dia, precisamos ser apresentados ao labo-
ratotio e saber como nos portar em seu interior. Um laboratério de quimica é um
ambiente de risco, pois nele entramos em contato com substancias inflamaveis,
explosivas, toxicas, corrosivas e irritantes. Mas calma, ndo € preciso ter medo!
Saber lidar com essas substancias e as possiveis situagdes de risco que possam
surgir num laboratério ¢ fundamental para o um futuro quimico. Apds apre-
ndermos as normas de seguranga, vamos iniciar nossos primeiros experimentos
simples, aprendendo a determinar as propriedades fisicas em micro-escala. Sao
elas o ponto de fusio para os sélidos e o ponto de ebulicao, densidade e indice
de refracao para os liquidos. Entao, vamos comegar? Maos a obral

Quimico trabalhando no laboratério.
(Fonte: http://blog.empregosdeptimeira.com.br)
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NORMAS DE SEGURANCA

O laboratério de quimica é um ambiente de risco, pois nele sao ma-
nipuladas substancias toxicas, inflamaveis, corrosivas, volateis e explosivas.
Para reduzir este risco e evitar acidentes ¢ necessaria uma postura séria e
responsavel por sua parte e maxima concentra¢ao naquilo que esta fazendo.
As normas basicas de seguranca em laboratério estio resumidas abaixo.
O objetivo dessas normas nao ¢ amedronta-lo. O medo contribui para a
formacao de profissionais sem criatividade e de baixa qualificagao, além de
aumentar o risco no laboratorio.

1. Evite trabalhar sozinho.

2. 86 realize experimentos autorizados e seguindo rigorosamente o roteiro
de pratica.

3. Use sempre guarda-po, 6culos de seguranga e sapato fechado, antider-
rapante e isolante.

4. Manipule cuidadosamente todo e qualquer produto quimico, nao provar ou
cheirar qualquer substancia (salvo quando autorizado), incluindo alimentos.
5. E expressamente proibido fumar no laboratério.

0. Pipetar sempre com os bulbos de suc¢iao adequados (péras ou seringas).
7. Evite inalar vapores organicos ou inorganicos.

8. Nunca aquega sistema fechado.

9. Identifique com atengao os rétulos de reagentes e solugdes.

10. Evite o contato de substancias quimicas com a pele ou a roupa.

11. Nao utilize lentes de contato no laboratério.

12. Nao manipule ou aquega qualquer substancia préxima ao rosto.

13. Utilize a capela para manipular substancias volateis ou corrosivas.

14. Nio utilize solvente volatil ou inflamavel proximo de chamas.

15. Observe o procedimento correto para descarte de substancias.

16. Em caso de acidentes, de qualquer tipo, independentemente da gravi-
dade, informe o professor e siga as suas instrucdes.

Por que nio devemos trabalhar sozinhos? Alguns alunos podem
argumentar que trabalham melhor sozinhos. Entretanto, no ambiente
do laboratério pequenas distragdes podem gerar acidentes, e o professor
nao tem como prestar aten¢ao a todos os alunos individualmente. Um
colega ao lado pode perceber pequenos erros que vocé nao notou,
como: o liquido que vocé derramou na bancada e pode te queimar ou
o sistema de destilacao que vocé esta aquecendo fechado, correndo
risco de explodir. Uma pessoa ao lado sempre pode te prestar ajuda
ou chamar por socorro se necessario.
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Por que s6 devemos seguir o que esta no roteiro? Muitas vezes ao
final da pratica sobram reagentes, muitos dos quais serdo descartados,
e o aluno fica tentado a misturar pra ver o que acontece. Nao faca
isso! Misturar reagentes ao acaso pode gerar reagoes potencialmente
perigosas. Pode ocorrer uma explosao, podem ser liberados vapores
toxicos, pode pegar fogo. As praticas dos roteiros sio exaustivamente
testadas e por isso sdo seguras para voce realizar. Nao realize
experimentos ndo autorizados.

Por que devemos utilizar equipamento de protegaor Por mais cuidadoso
que seja o aluno, ele esta sujeito a acidentes, ou a que alguma substancia
respingue em seu corpo. Se voce esta de sapato fechado um acido ira
pingar no seu sapato, que pena, vai furar o sapato, mas nao setia pior
queimar o seu pé? Sapatos fechados, calca comprida e o guarda-po
protegem seu corpo do contato com substancias perigosas e previnem
acidentes. Os 6culos de seguranca sio uma preocupacgao adicional.
Nem sempre usados, eles sao fundamentais para resguardar seus olhos.
Pois uma queimadura na pele deixa uma cicatriz, mas uma queimadura
nos olhos ¢é algo muito mais sério, podendo levar a cegueira.

A manipulacao cuidadosa evita acidentes. Evite principalmente o
contato de qualquer substancia com a sua pele. A ingestao de alimentos
no laboratério é proibidal Pense um pouco, vocé esta trabalhando
num ambiente de risco controlado, a0 seu redor existem substancias
toxicas. Sera que € seguro ingerir ou manipular alimentos no interior
de um laboratério? Vocé confia seriamente que suas maos nao estao
contaminadas, ou que o ambiente a0 seu redor nao ird contaminar o
seu alimento? Isto vale principalmente se o alimento em questao for
o objeto de sua analise. Se vocé esta estudando a composicao de uma
fruta, sera que ¢ seguro ingeri-la? Nao coma nada no laboratério!
Por que ndo devemos fumar no laboratério? Além de ser um péssimo
habito e incomodar as pessoas ao lado, o cigarro é uma fonte de ignicao,
e como estamos trabalhando com substincias volateis e explosivas,
nao ¢ uma boa ideia ter por perto uma fonte de igni¢ao. Vocé fumaria
num posto de gasolina, durante o abastecimento?

Para fazer uso da pipeta utilize sempre os materiais de sucgao
adequados. Parece brincadeira, mas eu ja vi aluno pipetar acido
sulfurico com a boca. Como se fosse um canudo! O que aconteceria
se ele puxasse demais? Queimaria a lingua? Engoliria acido sulfarico?
Mesmo substancias aparentemente inofensivas podem causar sérios
danos se ingeridas. Entdo use sempre péra ou seringa para sucgao.
Vapores emitidos no laboratério podem ser toxicos. Sempre que for
trabalhar com um sistema que exale vapores prefira utilizar a capela.
Cheirar qualquer substancia apenas quando recomendado no roteiro ou
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pelo professor. Mesmo assim, existe uma técnica correta para cheirar
compostos. Abra o frasco, e, com a mao, traga um pouco do vapor
para o seu nariz. Nunca cheire o frasco diretamente.

Por que nao devemos aquecer sistema fechado? Sistemas fechados ao
serem aquecidos sofrem expansao dos gases com aumento de pressao.
Se a pressio aumentar muito o seu sistema que em geral ¢ de vidro
pode explodir.

Identificar os rétulos com atencao pode evitar acidentes. Muitas
substancias possuem nomes semelhantes. Usar uma substancia errada
pode desde estragar seu experimento até provocar um sério acidente
no laboratério. Por isso preste sempre atengao aos rotulos.

Nao devemos deixar que as substancias entrem em contato com nossa
pele ou roupa, mas caso aconte¢a, devemos lavar o local com bastante
agua corrente ¢ informar ao professor para que ele possa tomar as
medidas adequadas.

Por que nao usar lentes de contato no laboratério? As lentes sio uma
superficie fria, que pode propiciar a condensagao de alguma substancia.
Além disto, vapores organicos podem atacar as lentes tornando-as
opacas, dissolvendo-as parcialmente ou até mesmo grudando elas nos
olhos. Prefira sempre os 6culos no ambiente do laboratorio.

Nio devemos aquecer nada proéximo ao rosto, pois sempre existe
o risco de superaquecimento com proje¢ao de liquido, o qual pode
queima-lo.

A capela, com o seu sistema de exaustdo é o ambiente ideal para
manipular qualquer substancia que exale vapores toxicos. Sempre ligue
a capela antes de abrir o frasco e mantenha-a ligada por 15 minutos
apos seu uso.

Devemos ficar atentos se as substancias que estamos trabalhando
sao inflamaveis. Caso um solvente seja volatil e inflamavel nés nunca
devemos trabalhar com ele proximo a chama ou a qualquer fonte de
ignicao, pois seus vapores podem atingir a chama e causar um incéndio
ou explosao.

Por que ndo podemos descartar tudo na pia? Muitas substancias sao
toxicas, e se sdo toxicas para voce, também serdo nocivas para o meio
ambiente. Substancias organicas devem ser armazenadas e rotuladas
como residuo organico, para depois serem enviadas para descarte
adequado. Acidos e bases podem ser lancados no esgoto desde que
neutralizados antes ou diluidos com bastante agua corrente. Metais
pesados como Pb, Cu, Cd, Hg nunca devem ser langados a pia, devem
ser armazenados e identificados como residuo de metais pesados.

Por ultimo, qualquer que seja o acidente ou incidente ocorrido no
laboratério informe ao professor. Ele possui o conhecimento para
julgar a gravidade do acidente e tomar as precaucoes adequadas.

1
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PROCEDIMENTOS EM CASO DE ACIDENTE

Em caso de acidentes de qualquer espécie informe imediatamente
o professot, e siga rigorosamente as suas recomendacoes. Localize os
equipamentos de seguranca: extintores, chuveiros, lava-olhos e saidas de
emergencia. Todos devem conhecer os tipos de extintores e suas finalidades.
No caso de cair algum reagente nos olhos lavar com bastante agua corrente,
e em seguida lavar com solu¢ido de bicarbonato a 5% no caso de ser um
acido, ou solugao de acido borico a 2% no caso de ser uma base. Se algum
reagente respingar em outra parte do corpo lave o local com bastante agua
corrente e informe o professor. Acidos na pele podem ser tratados lavando
com solucao de bicarbonato de sédio a 5%, bases na pele com solugao
de 4cido acético a 5% ou acido borico a 2%. Nunca neutralize utilizando
um acido ou base forte, mesmo diluido. Notifique o centro médico no
caso do aparecimento de algum sintoma. Jamais utilize solvente organico
para remover qualquer substancia que tenha caido sobre a pele, pois eles
somente irao espalha-la e ajudar na absorc¢ao. Use sempre agua e sabdo. As
queimaduras deverao ser lavadas com agua fria, e aplicada pomada adequada
apos enxugar o local. Queimaduras mais graves deverdo ser cobertas com
gaze limpa e encaminhadas a um posto médico.

EQUIPAMENTO DE PROTECAO INDIVIDUAL
(EPI)

Os Equipamentos de Protecao Individual (EPI) devem ser utilizados
sempre que necessario pelos alunos. Os EPI sdao de uso individual, e ¢ respon-
sabilidade do aluno adquiri-los e usa-los sempre que necessario. Todo aluno
deve primeiramente se trajar adequadamente para o ambiente do laboratério:
utilizar sapatos fechados antiderrapantes e calca comprida (ndo ¢ permitido o
uso de bermudas, shorts, saias, sandalias e sapatos abertos). Os EPI principais
sao: guarda-po, também denominado de jaleco ou bata a depender da regiao
do Brasil, avental que pode substituir o guarda-p0, luvas, mascaras e 6culos de
seguranca.

O aluno deve sempre vestir o guarda-po, o qual deve cobrir a roupa
até abaixo do joelho e ter manga curta ou comprida. O guarda-pé deve
ser feito preferencialmente de algodao ou linho. A maioria dos guarda-pés
vendidos no mercado ¢ de tecido sintético, pois sao menos quentes € mais
leves. Este tipo ¢ ideal para a area de satude, pois protege de sangue ou re-
siduos biolégicos, entretanto sao péssimos para um laboratério de quimica,
pois sao mais inflamaveis e tendem a aderir a pele em caso de incéndio.
Além disto, muitos tecidos sintéticos podem ser atacados por solventes ou
reagentes organicos.
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Oculos de seguranca
(Fonte: FIESER, L. F, WILLIAMSON, K. L. Organic Experiments. 8th Ed, Houghton Mifflin
Company, Boston, USA, 1998, pg. 20).

O aluno deve sempre trazer seus 6culos de seguranga, os quais serdo
utilizados quando necessario. Os 6culos podem ser mais simples, como
6culos normais, até mais elaborados com protecao lateral ou que cubram
boa parte do rosto, podendo ser utilizados por cima dos 6culos do aluno.

As luvas podem ser de diferentes materiais e espessuras. Existem luvas
especificas para manipular materiais quentes, como luvas de amianto. Luvas
plasticas grossas sdo utilizadas para lavar vidraria e materiais do laboratério.
Luvas plasticas finas, em geral de latex, nao reduzem a sensibilidade das maos
e sao opcionais, podendo ser utilizadas na manipulagao de acidos ou bases.
Luvas de latex nao devem ser utilizadas quando for realizada manipulagao
de substancias organicas ou materiais quentes.

As madscaras de seguranga sao opcionais, pois uma mascara eficiente
para solventes e vapores organicos ¢ muito cara, € seu uso nao se justifica,
pois o tempo de exposi¢ao num laboratério de aula é pequeno. Para lidar
com silica é recomendavel o uso de mascara de poeira, pois estas impedem
a inalacao do po6 de silica. A inalagao sistematica ou diaria do pé de silica
pode causar uma doenga chamada silicose com endurecimento dos pulmoes
e dificuldades respiratérias. As mascaras de poeira sao descartaveis e baratas.

EQUIPAMENTOS DE PROTECAO COLETIVA (EPC)

Um laboratério deve possuir Equipamentos de Protecao Coletiva (EPC).
E obrigacio da Instituicio instalar e garantir o bom funcionamento dos
EPC. F obrigacio do aluno localizar os EPC no laboratétio e se familiarizar
com o seu uso. Todo laboratério deve, primeiramente, ser um lugar arejado
e possuir duas saidas para o caso de uma ser obstruida durante um acidente.
As portas devem abrir para fora, para que nao sejam emperradas por um
grande numero de pessoas tentando sair. Além disto, o laboratério deve ter:
chuveiro de emergéncia, lava-olhos, capela, extintores de incéndio, descarte
para residuos, além de ser recomendavel um kit de primeiros socorros e
solucoes neutralizantes.

13
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Chuveiro de emergéncia
(Fonte: FIESER, L. E, WILLIAMSON, K. L. Organic Experiments. 8th Ed, Houghton Mifflin
Company, Boston, USA, 1998, pg. 24).

O chuveiro de emergéncia deve ser utilizado caso vocé venha a der-
ramar alguma substancia corrosiva ou muito téxica em seu corpo. Deve-se
remover o guarda-po e a parte da roupa atingida pela substancia e entrar de
corpo inteiro sob o chuveiro de emergéncia. No caso da substancia ter sido
derramada apenas na mao ou no brago, deve ser utilizada a pia, e informar
o professor imediatamente.

O lava-olhos possui dois jatos d’agua direcionados diretamente para
os olhos da pessoa. E utilizado caso alguma substancia atinja o olho ou
ambos os olhos da pessoa. Deve-se lavar os olhos com agua corrente por
alguns minutos. Caso o laboratério nao possua lava-olhos, pode-se utilizar
uma pia com torneira alta, que permita lavar os olhos da vitima do acidente.

A capela deve ser utilizada para manipulacao de substancias volateis
toxicas ou corrosivas. O uso adequado da capela ¢ muito importante. A
protecao frontal deve estar abaixada, estando apenas cerca de 30% levantada.
Deve-se ligar a capela antes da manipulaciao do material, e ap6s a utilizagao
ela deve ser mantida ligada por no minimo 15 minutos. Nao se deve utilizar
a capela como depésito, deixando vidrarias e reagentes desnecessariamente
em seu interior. Qualquer derramamento de substancia na capela deve ser
imediatamente limpo para evitar acidentes.

Os extintores de incéndio podem ser divididos em quatro classes e
s6 devem ser utilizados os extintores adequados para cada caso. Sdo eles:
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Tabela 1 — Extintores de incéndio

Classe Conteudo Serve para apagar
incéndios em:

CLASSE A Agua pressurizada Papel, madeira, tecidos,
fibras, e 2 maioria dos ma-
teriais solidos.

CLASSE B Gas carbonico Gas (ex. metano, butano,

pressurizado hidrogénio, etc.) ou liquidos
infamaveis (6leos, gasolina,
alcool, éter, etc.).

CLASSE C P6 quimico (talco, sulfato | Equipamentos elétricos

de aluminio, grafite, bicar- | ligados.
bonato de sodio, etc.)

CLASSE D Materiais solidos Materiais piroféricos que
inflamam espontaneamente
como litio, sédio, potassio,
magnésio, aluminio em po,
fosforo, etc.

As solucoes neutralizantes devem estar num local a vista de todos.
S0 elas: bicarbonato de sédio 5%, acido acético 5%, acido bérico 2%. E

recomendavel ter no laboratério um kit de primeiros socorros.

CADERNO DE LABORATORIO E RELATORIOS

O caderno de laboratério deve conter, de forma organizada, todas as
informacdes que o aluno ira necessitar para a realizagao do experimento.
Ele deve ser preparado previamente e trazido ao laboratério em todas as
praticas. Por ser um caderno utilizado em laboratoério ele deve ser utilizado
apenas para essa finalidade, deve ter capa dura para protegé-lo de algum
acidente. De preferéncia ndo deve ter espiral. O aluno também deve tomar
cuidado para nio derramar substancias em seu caderno, o que pode vir a

estraga-lo. As informagoes que devem constar no caderno sao:

1. data e titulo do experimento;

2. objetivos (experimentais e nao didaticos);

3. reagdo principal e secundaria (caso haja);

4. mecanismo das reagoes (caso ajam reagoes);

5. procedimento em fluxograma;

0. relagao de material necessario: deve ser dividida em vidrarias, reagentes

e diversos;

15
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7. desenho da aparelhagem utilizada (deve ser desenhado no laboratério)
8. tabela de propriedades fisicas das substancias utilizadas e dos produtos
de reacdo (massa molecular, ponto de fusdo, ponto de ebuli¢do, indice de
refracdo, densidade e solubilidade). Lembre que tanto a densidade quanto
o indice de refra¢do sao dependentes da temperatura, devendo esta ser
indicada em sobrescrito.
9. tabela contendo as propriedades toxicologicas das substancias utilizadas.
Pode ser dividida em colunas com: nome da substancia, riscos por inalagao,
riscos por contato com a pele, riscos por ingestdo, além do antidoto na
ultima coluna.

O aluno devera anotar no caderno de pratica todos os resultados ob-
tidos, e utiliza-los na confec¢ao do relatério. O relatério digitado devera
conter os itens do caderno e mais:

10. rendimentos: Teorico (RT), Indicado (RI), Obtido (RO) e Percentual
(R%), acompanhados dos calculos quando necessario (item valido apenas
para as sinteses);

11. observacoes, resultados e calculos;

12. discussao dos resultados;

13. consideracdes finais;

14. referéncias bibliograficas (Nas normas da ABNT).

DETERMINACAO DE PROPRIEDADES FISICAS

PONTO DE FUSAO

Fusio ¢ o processo pelo qual um sélido se torna liquido pela adigao de
calor, enquanto o processo inverso de solidificagao implica num liquido se
tornando solido pela retirada de calor. Como o processo nao ¢ instantaneo,
durante a fusao as fases solida e liquida da substancia coexistem em equilibrio
sob a pressao de uma atmosfera. Durante a fusio de uma substincia pura
a temperatura deve permanecer constante enquanto a substancia passa do
estado solido para o estado liquido, sendo aceitavel uma variacao de =1 °C,
na faixa de fusdo. A temperatura de fusdo a 1 atm é denominada de ponto
de fusao. O objetivo deste experimento é aprender a determinar o ponto
de fusdo de um sélido.

O ponto de fusiao pode ser determinado com apenas poucos cristais
de substancia sélida. A maioria dos compostos organicos funde ou se de-
compde em temperaturas inferiores a 300°C. Para determinarmos o ponto
de fusdo s6 precisamos de um tubo capilar fechado em uma das pontas,
uma placa de aquecimento, um termometro com escala até 300°C, um 6leo
que atinja altas temperaturas, como o 6leo de silicone, e um anel de bor-
racha. A substincia deve ser inserida no fundo do capilar, e este preso ao
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termometro com a borracha, de forma que o bulbo do termémetro fique
da mesma altura que a substancia. Em seguida o termometro é preso com
uma garra e mergulhado seu bulbo no 6leo de silicone. Todo o sistema ¢é
aquecido lentamente enquanto observamos a substancia. A temperatura na
qual o primeiro cristal liquefaz deve ser anotada, assim como a temperatura
em que toda a substancia se torna liquida. O aquecimento deve ser lento
e gradual para evitar perder o ponto de fusdo, e uma substancia sé sera
considerada pura se a varia¢ao de temperatura na sua fusao for de até 2°C.

A S S S—
i inidiant™ D

Rolha de borracha
com um furo e
corte lateral

y

Elastico de borracha

Amostra no
tubo capilar ‘}

Bico de
Bunsen

Ponto de fusdo em micro-escala (Tubo de Thiele)
(Fonte: PAVIA, D. L., LAMPMAN, G. M., KRIZ, G. S., ENGEL, R. G. Quimica Organica Experi-
mental: Técnicas em escala pequena. 2°. Ed. Bookman, 2009, pg. 565.

Alternativamente ao uso do béquer, pode-se utilizar um frasco de
Kjeldahl ou um tubo de Thiele, ambos proporcionando um aquecimento
mais uniforme. Hoje em dia existem aparelhos para a medida do ponto
de fusao, que nio utilizam 6leo e sim placa de aquecimento com registro
eletronico de temperatura.

ATIVIDADES

1. Determina¢ao do ponto de fusao

Materiais: Reagentes:
- Capilares - Utrela
- TermOmetro - Naftaleno

- Bequer de 100 mL

17
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- Placa de aquecimento

- Oleo de silicone

- Anéis de borracha de silicone
- Suporte e garra

Procedimento

Preparar alguns capilares no bico de Bunsen, seguindo a orienta¢ao do pro-
tessor. Fechar os capilares em uma das pontas na chama. Recolher alguns cristais
da substancia a ser analisada e colocar em um tubo capilar fechado em uma das
extremidades. Prender o capilar a um termometro com o auxilio de um anel de
borracha, de forma que a substancia fique na mesma altura do bulbo do termé-
metro. Colocar a placa de aquecimento sobre um suporte e o béquer de 100 mL
com 6leo de silicone sobre a placa de aquecimento, e prender o termometro com
uma garra de forma que o bulbo e a substancia fiquem mergulhados no éleo.
Aquecer lentamente esse conjunto e anotar a temperatura em que 0s primeiros
cristais se fundem e aquela em que toda a substancia passou para o estado liquido.
Determinar o ponto de fusao também no aparelho de ponto de fusao. Comparar
o valor observado com o registrado na literatura e tirar conclusées sobre a pureza
do solido. Repetir este procedimento para a outra substancia.

COMENTARIO SOBRE AS ATIVIDADES

Se a temperatura de fusdo nao variar mais que 2°C durante o
experimento a substancia encontra-se pura. O ponto de fusao obtido
no aparelho de ponto de fusio deve ser idéntico ao obtido no banho
de 6leo e devem ser muito proximos do registrado na literatura. O
ponto de fusdo da uréia é 133,3°C e do naftaleno ¢é de 80,26°C.

PONTO DE EBULICAO

A ebulicao € o processo pelo qual um liquido passa para o estado gasoso.
Quando a pressio de vapor do liquido se iguala a pressao externa o liquido
entra em ebulicdo. A temperatura de ebulicio de um liquido é constante para
uma dada pressdao externa, mas varia muito com a varia¢ao da pressao, por
exemplo, a agua entra em ebuli¢ao a 100°C na pressao de 1 atm ou 760 torr
(760 mmHg), entretanto se a pressao externa for de 18 torr a temperatura de
ebuli¢ao cai para 20°C. Todos os compostos organicos estaveis possuem uma
temperatura de ebulicao caracteristica a 1 atm, esta temperatura ¢ denominada
de ponto de ebuli¢ao. O ponto de ebulicio de uma substancia pura permanece
constante enquanto houver liquido e vapor presentes, formando um patamar.
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O ponto de ebulicdo de uma mistura depende das pressdes de vapor
de seus componentes. Um soluto pode abaixar ou aumentar o ponto de
ebulicdo. Se o soluto for menos volatil do que o solvente ele ira aumentar o
ponto de ebuli¢do, se for mais volatil ird diminuir o ponto de ebuli¢do. Por
exemplo, adicionar sal de cozinha ou acido acético em agua ira aumentar
o ponto de ebulicao da agua. Ja se adicionarmos metanol a 4gua o ponto
de ebuli¢do ira diminuir, pois o metanol ¢ mais volatil do que a dgua. A
temperatura de ebulicio também deixara de se apresentar como um tnico
patamar, constante, pois a medida que o componente mais volatil destila a
concentragao do menos volatil aumenta, aumentando o ponto de ebuli¢ao.

Existem duas maneiras diferentes de determinar o ponto de ebuli¢ao. Se
dispusermos de grande quantidade do liquido podemos determinar o ponto
de ebulicao simplesmente observando a sua temperatura durante a destilagao.
Entretanto, muitas vezes a quantidade de liquido ¢ limitada. Devemos entao
proceder a uma determinagao do ponto de ebulicao em microescala. Para isto
iremos precisar em um tubo de ensaio, um tubo capilar fechado em uma das
pontas, um béquer, um termometro que atinja 300°C, 6leo de silicone e uma
borracha. O liquido deve preencher 1 a 2 cm do tubo de ensaio, e o tubo capilar
deve ser colocado dentro do tubo de ensaio com a parte aberta mergulhada no
liquido para servir de nicleo de ebuli¢ao. O tubo de ensaio deve ser preso ao
termometro de forma que o bulbo esteja na mesma altura que o liquido. Deve-se
aquecer o sistema lentamente e anotar a temperatura na qual o borbulhamento
torna-se constante e observar se esta temperatura varia durante a ebulicio. Uma
variacao de até 5°C ¢ aceitavel. Acima disto o liquido nao se encontra puro.

Vidro de 5 mm —

Elastico de borracha

Ponta fechada

Tubo capilar de —
ponto de fusdo

ol
ol

Ponta aberta \\"J

A. Escala semimicro

Ponto de ebulicio em micro-escala
(Fonte: PAVIA, D. L., LAMPMAN, G. M., KRIZ, G. S., ENGEL, R. G. Quimica Organica Experi-
mental: Técnicas em escala pequena. 2°. Ed. Bookman, 2009, pg. 618).
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ATIVIDADES

1. Determinacdo do ponto de ebulicao

Materiais Reagentes
- Capilar - Benzaldeido
- TermOmetro - Oleo de silicone

- Bequer de 100 mLL

- Placa de aquecimento

- Tubo de ensaio

- Pipeta Pasteur

- Anéis de borracha de silicone
- Suporte e garra

Procedimento

Preparar alguns capilares no bico de Bunsen, seguindo a orientagao do
professor. Fechar os capilares em uma das pontas na chama. Prender o tubo
de ensaio no termémetro com o auxilio de uma borracha, de forma que o
bulbo fique da mesma altura do fundo do tubo. Transferir com o auxilio da
pipeta Pasteur cerca de 1,0 mL do liquido para o tubo. Colocar o tubo capilar
dentro do tubo de ensaio com a parte aberta voltada para baixo. Colocar a
placa de aquecimento sobre um suporte e o béquer de 100 mL com 6leo
de silicone sobre a placa de aquecimento. Prender o termometro com uma
garra de forma que o bulbo e o tubo de ensaio fiquem mergulhados no
6leo. Aquecer lentamente esse conjunto e anotar a temperatura em que o
borbulhamento fica constante. Observar se esta temperatura varia durante
a ebuli¢ado. Comparar o valor observado com o registrado na literatura e
tirar conclusdes sobre a pureza do liquido.

COMENTARIO SOBRE AS ATIVIDADES

O pondo de ebuli¢do s6 ¢ anotado quando o borbulhamento torna-se
constante. Se a temperatura nao variar mais que 5°C durante a ebuli¢do
significa que o liquido encontra-se puro ou trata-se de uma mistura
azeotropica. O ponto de ebulicao do benzaldeido ¢ de 178,8°C.
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DENSIDADE

A densidade é a massa de um composto dividida pelo seu volume. Em
geral é expressa em g/ml. para liquidos e g/cm3 para solidos. Para determi-
nar a densidade de um composto basta entdo determinar a sua massa com
precisao e o seu volume. O volume de um liquido pode ser determinado
com precisdo razoavel com uma micropipeta. A massa pode ser obtida
pela diferenca entre a massa do frasco vazio e a massa do frasco cheio,
utilizando uma balanca analitica. Um grande problema ¢ a evaporagao do
liquido, por este motivo o frasco deve ser imediatamente fechado apos a
adicao do liquido. Outro problema € a dilatacao. O volume de uma amostra
depende da temperatura devido ao fenomeno de dilatagao, logo a densidade
também varia, devendo ser indicada em qual temperatura ela foi medida.
A determinacio deve ser feita de 3 a 5 vezes e deve ser obtida a média e o
desvio padrio. A densidade sera igual a média * o desvio padrio.

ATIVIDADES

1. Determinacao da densidade

Materiais Reagentes
- 10 Frascos 1,0 mL. com tampa - Agua destilada
- Termo6metro - Etanol

- Micropipeta de 500°L ou ajustavel
- Papel macio (higiénico ou toalha)

Procedimento

Numere e pese 5 frascos com tampa. Use o papel para segurar os
frascos para nao engordura-los. Com o auxilio da micropipeta transfira
500°7L de 4agua para o frasco 1. Tampe imediatamente e pese. Calcule o
peso da amostra pela diferenca entre o peso do frasco cheio e do frasco
vazio. Repita o experimento para os demais frascos. Divida a massa da agua
pelo volume para obter a densidade. Calcule a média das 5 densidades e o
desvio padrao. Mega a temperatura ambiente. Repita todo o procedimento
para o etanol. Compare os valores obtidos com a literatura.

21
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COMENTARIO SOBRE AS ATIVIDADES

Quanto maior a precisao do instrumento de medida, maior deveria ser
a precisao na medida da densidade. Entretanto, devemos considerar o
erro gerado pela evaporag¢io do liquido e pelo operador tocar o frasco
com a mio engordurada, o que altera o seu peso. Para minimizar este
erro, o experimento € efetuado 5 vezes e a média é considerada o valor
da densidade. Para a 4gua a densidade é de 1,000 g/mL a 4°C e do
etanol é de 0,7893 a 20°C.

Va r

sen 6
sen ¢

LR RRERRRSA

Meio condensado

URREEAERRRRRC RS

Vmeio

Indice de refracio.
(Fonte: PAVIA, D. L., LAMPMAN, G. M., KRIZ, G. S., ENGEL, R. G. Quimica Orgénica Expeti-
mental: Técnicas em escala pequena. 2°. Ed. Bookman, 2009, pg. 733).

O indice de refracdo ¢ registrado como nDt onde t é a temperatura
na qual foi feita a medida e D é o comprimento de onda da raia da luz
de sédio. O indice de refragdo varia com a temperatura, pois esta altera a
densidade do meio. Um meio mais denso possui indice de refracao maior.
Como a temperatura dilata os liquidos a densidade do meio diminui, logo,
o indice de refragao diminui com o aumento da temperatura. Ele também
¢ influenciado pela pressao atmosférica e pela raia de comprimento de
onda do sédio adotada, pois o indice de refracio também depende do
comprimento de onda.

O aparelho utilizado para medir o indice de refracao se chama refrato-
metro. O refratbmetro mais utilizado é o de ABBE, pois ele compensa o
desvio da luz branca fazendo com que o valor obtido seja igual ao da raia do
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sédio. A temperatura do prisma ¢ controlada e pode ser medida e a quanti-
dade de amostra necessaria ¢ muito pequena, de apenas algumas gotas. Seu
uso ¢ extremamente simples. Apos limpar o prisma com acetona e deixar
secar, pinga-se algumas gotas da amostra e sela-se o aparelho. O ajuste é
feito centralizando a linha horizontal no X. Também deve-se ajustar o foco
para que a linha horizontal fique nitida. Apds ajustar basta ler o valor do
indice de refragdo na escala e anotar a temperatura.

Fios cruzados

A B

(A) Refratdbmetro ajustado incorretamente. (B) Ajustamento correto.

Refratdmetro que mostra aberracdo cromética (dispersédo da cor).

Ajuste do refratometro ABBE
(Fonte: PAVIA, D. L., LAMPMAN, G. M., KRIZ, G. S., ENGEL, R. G. Quimica Organica Experi-
mental: Técnicas em escala pequena. 2°. Ed. Bookman, 2009, pg. 7306).

O indice de refracao pode ser ajustado para o valor de temperatura da
literatura, em geral 20°C, utilizando a equagio abaixo:

20
np,

t
= N+ 0,00045 (t - 20)
20, .. . .
np= indice de refracdo a 20°C

t ., . o .
N = indice de refragdo medido a temperatura t

t = temperatura no momento da medida
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ATIVIDADES

1. Medida do indice de refracao

Materiais Reagentes

- Refratdbmetro ABBE - Agua destilada
- Conta gotas - Acetona

- Algodao

Procedimento

Utilizando o refratbmetro determinar o indice de refraciao de cada sub-
stancia, anotando a temperatura em que foram medidos. Calcular o indice
de refracdo a 20 °C e comparar com os dados da literatura.

COMENTARIO SOBRE AS ATIVIDADES

O indice de refracio da agua pura é 1,3333 a 20°C, e da acetona ¢é de
1,3588 a 20°7C.

CONCLUSAO

Como vimos hoje, o laboratério é um ambiente de riscos controlados,
e tomando as precaugoes necessarias de seguranga podemos prevenir aci-
dentes ¢ executar um bom trabalho. Devemos sempre utilizar os EPI e os
EPC adequados a pratica que sera desenvolvida. O caderno de laboratério
¢ uma ferramenta para o aluno anotar todos os dados que ele ira precisar no
experimento, assim como os dados que ele obteve durante o experimento.
Ele ¢ a base para a constru¢ao de um bom relatério.

As propriedades fisicas sio fundamentais para a identificagio de um
composto organico, assim como para determinar a sua pureza. O ponto de
fusdo para os sélidos, e o ponto de ebuli¢do, indice de refraciao e densidade
para os liquidos sdo as propriedades fisicas mais facilmente determinadas
num laboratério de aula, e podemos obté-las em micro-escala, com con-
sumo muito pequeno da amostra. Enfim, saber determina-las ¢ a base para
as praticas seguintes.
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RESUMO

Na aula de hoje aprendemos as regras de seguranca num laboratorio.
Aprendemos o que sio os equipamentos de prote¢ao individual como
guarda-po, 6culos de seguranca, luvas e mascaras, e os equipamentos de
protecdo coletiva chuveiro de emergéncia, lava-olhos, capela, extintores,
além dos quites de primeiros socorros e solu¢oes neutralizantes. Também
vimos como ¢ confeccionado um caderno de laboratério e como se prepara
um relatorio.

Em seguida aprendemos sobre a medida das propriedades fisicas em
micro-escala. Foi visto como obter o ponto de fusio, ponto de ebuli¢do,
densidade e indice de refracao.

PROXIMA AULA

Na proxima aula vamos dar infcio ao estudo da técnica de extracio,
utilizada na purificagao e separa¢ao de compostos organicos.

AUTOAVALIACAO

1. Como vocé procederia em caso de queimadura com 4cido? E com base?
2. Onde vocé executaria um experimento envolvendo acido cloridrico
concentrado?

3. Como voce trabalharia na capela?

4. Que EPIs vocé utilizaria numa aula pratica de quimica organica?

5. Quais os EPCs que devem estar presentes num laboratorio?

6. Como voce¢ apagaria hexano em chamas?

7. Pesquise as propriedades fisicas e toxicologicas do benzaldeido, ciclo-
hexanona e benzeno.

8. Prepare o caderno de laboratério para os experimentos desta aula.

9. O que ¢ ponto de fusao?

10. Como vocé obteria o ponto de fusio em pequena escala?

11. Como vocé determinaria a densidade do tolueno?

12. Um liquido possui indice de refragao 1,5688 a 25°C, qual seu indice de
refracao a 20°C?

13. A massa de um liquido ¢ de 0,1326g, e seu volume ¢ de 100°L, qual a
sua densidade em g/mlL.?

14. O que ¢ indice de refracao? Como podemos medi-lo?

[257¢
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