Aula 6

TECNICAS BASICAS DE GRAVIMETRIA

META
Apresentar aos alunos as técnicas basicas de precipitagao, filtracdo e lavagem do
precipitado.

OBJETIVOS

Ao final desta aula, o aluno devera:

proceder a montagem de um sistema para precipitacao, filtracéo e lavagem do precipitado;
e executar corretamente o procedimento para precipitagao,

filtracao e lavagem do precipitado.

PRE-REQUISITOS

Conhecimento acerca das técnicas de medidas de massa e volume.
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INTRODUCAO

Caro aluno ou querida aluna quase toda agua potavel que consumimos
transforma-se em esgoto que ¢ reintroduzida nos rios e lagos. Estes manan-
ciais, uma vez contaminados, podem conter microorganismos causadores
de varias doengas, como a diarréia, hepatite, célera e febre tiféide. Além
de microorganismos, as aguas dos rios e lagos contém muitas particulas
que também precisam ser removidas antes do consumo humano. Daf a
necessidade de se tratar a 4gua para que esta volte a ser propicia para o
consumo humano.

Tratamento de Esgoto.

GRAVIMETRIA

A precipitagio ¢ um dos processos de separacao de fases, onde o
elemento a ser dosado ¢ separado da solugio através da formacgdo de um
precipitado convenientemente escolhido em cada caso. Devem-se levar em
conta varios fatores para a escolha do reagente precipitante, tais como a
solubilidade, as caracteristicas fisicas e a pureza do precipitado.

Quanto a técnica de precipitagdo utilizada em laboratério, de modo
geral, ela é processada em béquer com adi¢do lenta do reagente (por meio
de uma pipeta) e sob agitacio, ou a partir de uma solugdo homogénea.



A filtracao é o processo de separa¢ao do precipitado do meio em que se pro-
cessou a sua formagao. A maneira como ¢ feita a filtracao dependera do tratamento
a que o precipitado sera submetido na fase seguinte (secagem ou calcinagao).

Se o precipitado deve ser seco a 100° - 120° C, em estufa, é necessario que
a filtragdo seja feita em funil de Gooch de vidro ou porcelana. Esses cadinhos
filtrantes possuem como fundo uma camada porosa. Nesse caso, a filtracao
¢ executada com o auxilio de sucg¢io, para forcar a passagem do liquido pelo
filtro, usando um frasco de sucg¢io, geralmente um kitassato e um aspirador,
que pode ser uma trompa d’agua ou uma bomba de vacuo (Fig. 4.1).

Quando o precipitado deve ser calcinado em temperaturas elevadas,
procede-se a filtracao através de papel filtro. O papel de filtro utilizado
em andlise quantitativa apresenta um residuo de cinzas constante apds a
calcinagao, sendo que uma folha circular utilizada numa filtragao, apos sua
calcinacao, apresenta um residuo de cinzas de peso desprezivel.
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Figura 1. Filtracdo por succio.

A filtragao com auxilio do papel-filtro ¢ feita por gravidade, sem succao.
Voce sabia que até para dobrar o papel-filtro existe uma técnicar Para aumen-
tar a velocidade de vazao do liquido a ser filtrado, o papel-filtro circular deve
ser dobrado e inserido num funil de vidro, como esta ilustrado na Fig 4.2,
tomando-se o cuidado de umedecé-lo apos sua inser¢ao no funil, de modo a
se obter uma boa aderéncia. O diametro do papel-filtro utilizado deve ser tal
que sua parte superior deve estar de 1 a 2 cm abaixo da borda do funil de vidro.
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Figura 2. Preparo de papel-filtro.



Faz-se a filtracdo por decantagao transferindo-se primeiro o liquido
sobrenadante e, em seguida, o precipitado. A transferéncia ¢é feita com o
auxilio de um bastdo de vidro, recolhendo-se o filtrado em um béquer. A
extremidade inferior da haste do funil deve ser encostada na parede interna
do béquer usado no recolhimento do filtrado, como visto na Fig, 4.3.

Nao se deve deixar o precipitado secar no filtro durante a filtracao, pois
se isto acontecer formar-se-do canaletas na massa de precipitado, o que,
posteriormente, provocara uma lavagem deficiente. Deve-se manter durante
toda a filtragcao o nivel de solucao a % da altura do papel-filtro no funil.

Figura 3. Filtracao por ag¢ido da gravidade.

Ap6s a filtracdo, o precipitado deve ser submetido a um processo de
lavagem, através do qual se remove parte da 4gua-mae que ficou nele retida e
eliminam-se as impurezas soliveis e nao volateis na temperatura de secagem
ou calcinacao a que o precipitado sera submetido. Mas, atencao! O liquido
de lavagem deve ser usado em pequenas porgoes, pois assim obteremos
uma eficiéncia maior do que aquela que seria obtida se utilizassemos um
pequeno numero de grandes por¢oes de liquido (considerando-se o mesmo
volume total de liquido de lavagem).

O liquido de lavagem, de modo geral, devera conter um eletrolito para
evitar a peptizacdo do precipitado. Este eletrolito deve ser volatil na tem-
peratura de secagem ou calcina¢ao a que sera submetido posteriormente o
precipitado, de modo a nao deixar residuo. Para reduzir a solubilidade do
precipitado, deve-se ter como eletrélito um fon comum e, se possivel, o
liquido de lavagem deve ser usado a quente.

Para uma lavagem mais eficiente, recomenda-se que, de inicio, somente
a agua-mae seja transferida para o funil de filtraciao. O precipitado (ainda
retido no frasco de precipita¢ao) é entao lavado, sob agitacio, com uma



porc¢ao da solugdo de lavagem, decantado, e o liquido sobrenadante trans-
ferido para o funil. Repete-se este procedimento algumas vezes e, por fim,
transfere-se a totalidade do precipitado para o funil e continua-se a lavagem
diretamente no filtro. A seqiiéncia de operacdes utilizadas na transferéncia
de um precipitado ¢ ilustrada esquematicamente na Figura 4.
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Figura 4. Seqiiéncia de operagdes utilizadas na transferéncia de um precipitado.

A precipitagao ¢ um processo de grande importancia no tratamento
de aguas de abastecimento. As dimensdes das impurezas nas aguas como
ions, moléculas e particulas em suspensio podem variar de 10-10m a 10-
4m. Para eliminar ou diminuir a concentrag¢ao das particulas, em suspensao
¢ necessario aplicar os conceitos envolvidos na eficacia das reagoes de
precipitacao.

Particulas solidas com pequenas dimensées (menor que 1000 A) podem
ter fons fixados a sua superficie sendo que a repulsao entre as cargas impede
a coagulacdo ou precipitagdao da dispersao coloidal. Entretanto, este fragil
equilibrio pode ser destruido por mudangas das variaveis que o mantém,
como: concentra¢ao de fons (forca ionica), temperatura, pH. Nas dguas
naturais ocorre muitas vezes a formagao de suspensoes coloidais contendo
silicatos que, em determinado pH, encontram-se negativamente carregados e
ao redor desta superficie organizam-se camadas de fons positivos e negativos.

As particulas solidas que formam as disperses coloidais podem
ser separadas da solug¢do por precipitagao, melhorando, assim, aspectos
quimicos e fisicos da agua. A velocidade com que este processo ocorre e a



sua eficacia sao aspectos relevantes no tratamento de agua. Muitas vezes,
o termo floculagao é usado para designar a formagao de flocos, que sao
agregados de particulas coloidais de facil separagao. Como varios fatores
influenciam na eficacia do processo de floculagao, geralmente sao realizados
ensaios quimicos em Jar test.
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Figura 5. Jar test usado em ensaios quimicos.

Trata-se de um aparelho que contém varios béqueres com agitador e
onde as amostras de agua sao submetidas a diferentes condi¢des de flocu-
la¢ao, como por exemplo, a adi¢ao de diferentes concentragoes do agente
floculante. Desta form,a pode-se saber qual a quantidade ideal do agente
floculante que deve ser adicionada a 4gua que se quer purificar.

a) Medir 150 mL de agua turva (suja) em um béquer de 250 mL.

b) Agitar vigorosamente por um minuto (usando um agitador magnético
ou transferindo a amostra para uma garrafa PET previamente limpa e
agitando manualmente).

¢) Repetir este procedimento por 10 vezes, observe o que ocorte.

d) Verifique se esta solucao estd acida ou basica, mergulhando uma fita de
papel tornassol vermelho. Anotar a cor da fita de papel (ou pode ser usado
um pHmetro).

e) Se a fita continuar vermelha ou se a fita de papel indicador universal indica
pH igual a 12, adicione gotas de solu¢ao de hidréxido de sédio (NaOH)
até que a fita se torne azul (~10 gotas).

f) Com uma pipeta graduada acrescente 50 mL de solu¢io de sulfato de
aluminio (Al2(SO4)3) a 1% (agite a solugdao antes de pipetar). Agite a
solucdo constantemente por 10 minutos, observe o tempo de formacio
dos flocos e anote.

@) Deixar em repouso por 20 minutos. Enquanto aguarda, proceda a mon-
tagem do sistema de filtracao.



h) Filtre a solucao
1) Anote seus resultados na tabela abaixo:

pH turbidez | cor cheiro
Antes de tratamento
Apbs o tratamento
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A. Quais os processos de separacao de misturas que foram utilizados na
realizacao deste experimento?

B. Na etapa de floculagao noés adicionamos hidroxido de sédio para tornar
o meio basico antes da adi¢do do agente floculante (sulfato de aluminio).
Escreva a reacao balanceada que ocorreu entre o sulfato de aluminio e o
hidréxido de sodio.

C. Vocé saberia explicar por que o pH diminui ap6s a floculagao?

Que outras substancias poderiam ser utilizadas como agentes floculantes?

De um modo geral, a analise gravimétrica baseia-se na medida da massa
de um ou mais constituintes de uma amostra a partir da separa¢ao dos con-
stituintes causada pela precipitagao. A analise gravimétrica em linhas gerais
segue a ordem: precipitacdo, filtracdao, lavagem, aquecimento e pesagem.
Nesta aula, vimos passo a passo como proceder na montagem e utiliza¢ao
de um sistema para precipitagao e filtragdo com o intuito de separarmos
alguns dos constituintes de agua de rio, melhorando a sua qualidade. O uso
de agentes floculantes e de agentes modificadores de pH foram enfatizados
como etapas importantes no tratamento primario da agua.



A técnica de precipitagao apresentada no contetido desta aula vem sendo
empregada ha muitos anos para o tratamento convencional da agua doce.
Quando a precipitagao e separagao das substancias indesejaveis acontecem
através da adicdo de um agente floculante, como o sulfato de aluminio,
por exemplo, denominamos este processo de floculagdao. Na floculagao as
particulas sélidas aglomeram-se em flocos podendo ser facilmente removi-
das. Este processo consiste na formagao e precipitacao de hidréxido de
aluminio (A12(OH)3) que ¢ insolavel em agua e “carrega” as impurezas para
o fundo do tanque. Durante o procedimento também foi realizado o ajuste
do pH pela adi¢ao de sulfato de aluminio, levando a formacao de hidréxido
de aluminio. A tltima etapa deste processo ¢ a separa¢ao do precipitado
através de filtragao. Este método convencional de tratamento da agua, como
vimos, tem fundamentos na quimica de formacao de precipitados
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