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NORMAS GERAIS DE SEGURANCA

O uso de éculos de seguranca, guarda-p6, calga comprida, sapato fechado e cabelo
preso sdo obrigatdrios. Nenhum aluno ser admitido ao laboratério sem a devida
prote¢do individual.

Se houver algum tipo de ferimento nas mados, providenciar o isolamento do ferimento
com curativo, antes de iniciar as experiéncias.

Ao efetuar a dilui¢do de um acido obedecer 3 regra: adicione o acido a dgua.

Acidos e bases concentrados atacam a pele. Em caso de acidente com essas
substancias, lavar imediatamente e abundantemente com agua corrente a parte
atingida. Comunique ao professor.

Todas as operagdes onde ocorrem desprendimento de gases téxicos devem ser
executadas na capela, assim como evaporagédes, redugdes de volume, etc.

A ingestdo de alimentos sélidos ou liquidos é proibido no interior do laboratério.

Todo aquecimento deve ser efetuado em banho-maria ou placa de aquecimento.
Jamais utilize diretamente a chama.

O uso de lentes de contato no laboratdrio é terminantemente proibido.

Deliberacdo aprovada na 7° Reunido Ordinaria da Congregagio do Instituto de
Quimica da UFRJ, em 13/10/1998.

CRITERIO DE AVALIAGAO DA DISCIPLINA 1QA124-QUIMICA ANALITICA FARMACEUTICA

EXPERIMENTAL |

Na avaliagdo da disciplina 1QA124-Quimica Analitica Farmacéutica Experimental |, ser3o
aplicadas duas (02) provas praticas e duas (02) provas tedrico-praticas, que terio o mesmo
peso. A média sera calculada da seguinte forma:

Média das provas praticas + Média das rovas tedrico — préaticas
Media final = P P p P >5

2

O aluno que obtiver a média igual ou maior do que cinco (5,0), estard aprovado.

Sera permitida a realizag3o da prova de segunda chamada, desde que justificada.

A presenca as aulas praticas serd obrigatdria.

Valido a partir de 15/08/2007
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LISTA DE ABREVIATURAS

® HAc - &cido acético
®  Ac-acetato

® Ad - adicionar

® A-aquecimento

®  BM - banho - Maria
® c-concentrado

® dec—decantado

®  d-diluido

"  ppt - precipitado

B TAA —tioacetamida
" s-sdélido

® cent.- centrifugagdo
® ppts. - precipitacdo

B alc. - alcalinos

Departamento de Quimica Analitica - UFRJ

LISTA DE ACIDO E BASES UTILIZADAS NA DISCIPLINA

ACIDOS FORTES

® HCI - acido cloridrico

®  HNOs- acido nitrico

®  HCIO4 - acido perclérico

®  H,50, — acido sulfirico
ACIDOS FRACOS

*® H3CCOOH - 4cido acético

®  H,S —3cido sulfidrico
BASES FORTES

® Ba(OH), — Hidréxido de bério

® NaOH - Hidréxido de sédio
BASE FRACA

®  NH40H - Hidroxido de aménia

Péagina 1
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PRIMEIRA PARTE DA DISCIPLINA 124

QUADRO 1 - Classificacdo dos cations em grupos analiticos

completamente precipitados e
que interferem na identificacdo
dos cations deste grupo.

Grupos Cétions Reagentes do grupo Temperatura
| {cloreto insoldveis | Ag", Pb?*, Hg,*" HCI diluido .
em HCl diluido) SLILLS
Cu®, Hg* Tioacetamida (H,S) em meio
Il (sulfetos insoluveis | Pb*, Sn®* sn ** acido (HCl na faixa de 0,1 a 0,3 o
em HCl diluido) Bi**, Sb**, Sb>* M). ( 100°c/BM
A53+, ASS+
[l A (hidréxidos Fe*', AP cr® NH,OH (d) na presenga de
insoltveis em NH,OH NH4Cl(s) ambiente
diluido)
Il B (sulfetos Mn*, Zn%*, co** Tioacetamida (H.S) em meio
insoltveis em meio | Ni®* amoniacal. 100°C/BM
amoniacal)
IV (carbonatos Ba™, Ca”*, sr** (NH4)2CO3  na presenca da .
insoldveis) mistura NH,OH (d) e NH,CI (5) | 2TPiente
Mg®*, Na*, K Embora n3o exista reagente de
Li*, NHs" grupo  para estes cations é A BM e a
preciso adicdo dos reagentes \ .
V (soldveis nos (NH4);S0, e (NH4),C,0; para seguir  deixar
reagentes dos grupos eliminar cdtions dos grupos S;n ::)F:::CS;
anteriores). anteriores que n3o foram

residuo,
abandonar.

Pagina 2
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ESQUEMA GERAL DE SEPARAGCAO DE CATIONS EM GRUPOS

A 20 gotas de amostra contendo cations dos grupos de | a V, adicionar 8 gotas de HCI 3N. Agitar
com bastao. Se ocorrer pptg, centrifugar e verificar no sobrenadante se houve pptc completa.

Centrifugar.

Precipitado v

Ppt GRUPO | pode conter: PbCl,
AgCl e Hg.Cl,

Sobrenadante v

Ver pagina 4

CATIONS DO GRUPO 11, Ill, IV e V. Adicdo de
NH40H (d) até pH levemente alcalino. Adicéo de
HCI (d) até pH levemente acido e mais 3 gts HCI
(d). Ad. de 4 gts TAA, A BM . Centrifugar.

Precipitado l

Ppt GRUPO Il pode conter: PbS,
CuS$, HgS € As,S.

Sobrenadante |

Ver pagina 5

CATIONS DO GRUPO III, IVE V. Adicéo de HCI
até pH fortemente acido. Transferir para cacarola
e aquecer para expulsar H,S. Adigdo de NH,CIi
sélido, agitar com bastao. Adigdo de NH,OH (d)
até pH alcalino. Centrifugar.

Precipitado Jr

Ppt SUBGRUPO IIIA pode conter:
Fe(OH)s, Cr(OH); e AI(OH);.

Sobrenadante

Ver pagina 6

CATIONS DO SUBGRUPO lIIB, IV e V. Adicio
de 4 gotas de TAA, agitar com bastio e aquecer
em BM. Centrifugar.

Precipitado il

Ppt SUBGRUPO Ili B pode conter:
ZnS e MnS.

Sobrenadante |

Ver pagina 7

CATIONS GRUPO IV e V. Adicionar HCI até pH
fortemente acido. Transferir para cacarola,
aquecer para expulsar H,S e reduzir volume.

Adigao de NH,CI(s) e NH,OH até pH alcalino.

Transferir para tubo de ensaio e adicionar 10
gotas de (NH,),CO;. Centrifugar.

Precipitado

Ppt GRUPO |V pode conter:
BaCO3, STCO3 e CaC03.

Sobrenadante i

Ver pagina 8

GRUPO V pode conter: Mg*™*, Na*' e K*'

Ver pagina 9
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ESQUEMA DE SEPARAGAO DE CATIONS DO GRUPO | A PARTIR DO ESQUEMA GERAL

Precipitado:PbCl, ; AgCl; Hg,Cl,

Ppt1

Preparar solugéo A (1 gt HCI (c) + 4mL H,0
dest. Agitar. Lavar precipitado com 2mL da
solugéo A.Centrifugar. Abandonar o
sobrenadante. Repetir a lavagem do
precipitado com 2mL desta solugdo A.

Precipitado limpo: PbCl, ; AgCl ; Hg,Cl,

Ppt2

Adicionar 1mL H,O dest.+ BM 100°C para

extrair Pb*? Agitar com bastao por 1 minuto.
Centrifugar imediatamente

|

;

Sobrenadante Pb®*

Ppt: AgCl; Hg.Cl,

Ppt3

Adicao KI

Se formar Pbl, / Ppt
.am. Presenca de

Pb®" . Neste caso
repetir extracio do

Pb** no ppt 3.

Ad. 20 gotas NH4OH (c) ao ppt 3.
Agitak com bastao. Centrifugar

4

\ 4

Sobrenadante
[Ag(NH;), 1"

Hg® +Hg NH, CI
ppt Negro
Presenca Hg,"”

Ad. de HNO;( ¢ ), na capela, gota
a gota até pH acido

Se formar AgCl / ppt br,

presenca Ag” . Nestegcaso
repetir adicdo de NH,OH (c)

ao ppt 3.
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ESQUEMA DE SEPARACAO DE CATIONS DO GRUPO Il A PARTIR DO ESQUEMA GERAL

Ppt. Grupo Il : CuS + HgS + PbS + As,S;. Adicionar gotas de (NH,),S, suficiente para cobrir o

ppt.+ A BM brando (60 °C). Centrifugar.

Y

|

Ppt pode conter : PbS + HgS + CuS
(todos pretos). Lavar com H,O
destilada quente. Centrifugar.
Abandonar agua de lavagem. Repetir
procedimento de lavagem por 2x.Ao ppt
limpo + gotas de HNO; 3N suficiente
para cobrir o ppt.+ A BM. Centrifugar.

Sobrenadante: (NH;); AsS; + (NH, ), S,.
Adicionar HCI 8N até reagio acida : Se formar
Ppt de As, S; (amarelo) , presenca de As. Forma

também S° (branco).

A4

A4

Se continuar Ppt preto: HgS + ppt
branco de Hg(NOs),.2HgS : presenca

de Hg**

Sobrenadante: PbNO; + Cu(NO); Transferir
para cacarola e adicionar 10 gotas de H,SO,
concentrado. Aquecer até cessar o
desprendimento de SO,

A Y

Se formar PbSO, ( ppt branco):
presenca de Pb™?

Pagina 5

Sobrenadante: CuSO, . Adi¢éo de NH,OH conc.
até reacao fortemente alcalina. Se formar
[Cu(NH; ), T (solugdio azul) : presenca de Cu*?
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ESQUEMA DE SEPARAGAO DE CATIONS DO GRUPO lil- A, A PARTIR DO ESQUEMA GERAL

Ppt. Subgrupo IlI-A : Fe(OH); ( cor ferrugem) + Al(OH); (branco) + Cr(OH); ( esverdeado ) todos
gelatinosos. Preparar solugéo de lavagem: Misturar 4 gotas de NH,CI + 2mL de H,0 dest.e
agitar.Lavar os ppts com esta solugédo, centrifugar e abandonar liquido de lavagem. Repetir
procedimento de lavagem + 1x. Adicionar ao ppt limpo HCI (d) até dissolver o ppt. Transferir para
cacarola e adicionar sol¢c. de NaOH até reacao alc. Adicionar 10 gotas de H,O, 10 volumes +
aquecimento em BM. Repetir o tratamento com NaOH + H,0, + aquecimento em BM por 2x.
Acrescentar 1mL de H,0 dest. e agitar . Transferir para tubo de ensaio e centrifugar.

Se formar ppt Fe(OH); ferrugem Sobrenadante amarelo: Cr0,” e pode conter

confirmar presenca de Fe™ através do também AIO," que & incolor. Adicionar HCI 6N

ensaio 11 da pagina 25. até reacao levemente acida + NH,CI sélido +
NH,OH até reacéo alcalina. Centrifugar.

v y

Se formar AI(OH); (ppt branco

gelatinoso), lavar com gotas de NH,ClI Sobrenadante amarelo : CrO,? .Acidificar com
até remover a cor amarela do Cr0,>. HAc dil. e juntar gotas de Pb(Ac), .Se formar ppt
Com o ppt limpo fazer ensaio 8 da pg. amarelo de PbCr0, presenca de cr,

25 para confirmar presenca de Al*®

Pagina 6
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ESQUEMA DE SEPARAGAO DE CATIONS DO SUBGRUPO III-B A PARTIR DO ESQUEMA GERAL

Ppt Subgrupo 11I-B pode conter: ZnS (branco) + MnS ( réseo).Dissolver o ppt com HCI (d) e
transferir para cagarola. A BM para expulsar H,S e reduzir volume. Juntar NaOH + H,0, + A BM +
agitacéo. Repetir este tratamento 2x. Juntar 1 mL de H,0 dest.Centrifugar

Possivel presenca de Mn*? .Fazer
ensaio 12 da pg. 25 para confirmar

presenca de Mn*?

Se formar ppt Mn0O, (castanho escuro):

Pagina 7
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Sobrenadante incolor :Possivel
presenca de Zn0,. Acidificar com HAc
dil.+ TAA + A BM ( 100°C). Se formar

ppt de ZnS (branco) : Presenca de

Zn*?
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ESQUEMA DE SEPARAGAO DE CATIONS DO GRUPO IV A PARTIR DO ESQUEMA GERAL

Ppt grupo IV :BaCO; , SrCO;, CaCOs . Lavar ppt 2x com H,O dest.A .Centrifugar e abandonar os 2
sobrenadantes. Adicionar ao ppt HAc 2M o suficiente para dissolvé-lo(s) + NH,Ac 3M + K, Cr, O,
Centrifugar.

h 4 A 4

Sobrenadante amarelo: Sr™>, Ca™ e CrO,” .
Adigdo de NH,OH até alc. + (NH,),CO; Agitar e
centrifugar

ppt amarelo de BaCrOy, : Presenga de
Ba"”

y

Ppt branco : SrCO;, CaCOs. Lavar ppt
com H,O dest. A para eliminar residuo
amarelo CrO4'2 . Centrifugar.

Abandonar o sobrenadante. Ao ppt adc.
HAc 2M o suficiente para dissolvé-lo(s)
+(NH,; ), SO4 0,1 M + A + repouso por
5 min.. Centrifugar

A4 A 4

Sobrenadante: Ca’* e pouco Sr™* Se foi
Ppt branco SrSO, : presenga de Sr 2+_ encontrado SrSO, junte (NH,),SO, 0,5M +A BM
+ repouso. Centrifugar

AV E 4
Sobrenadante:Ca **. Junte : NH,4OH dil.até alc. +
Ppt branco: SrSO,4 e pouco CaSO, . (NH,4), C,04 ppt branco de CaC,0,: Presenca de
Ca’*

Pagina 8
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ESQUEMA DE SEPARAGAO DE CATIONS DO GRUPO V A PARTIR DO ESQUEMA GERAL

Sobrenadante do GRUPO V pode conter : Mg*?, Na*' , K" .Transferir este sobrenadante para
cagarola, juntar 10 gotas de HNO; concentrado e A até proximo a secura. Repetir este tratamento
por mais 2x. Em seguida adicionar, com proveta, 1,5 mL de H,0 destilada e agitar com bastao.
Dividir em 3 porg¢des iguais (passar para3 tubos de ensaio) e efetuar a identificacio dos cations
Mg*? Na™ e K, nesta ordem.

. g o +1,
sl LG e Identificacdo do K™
Pg 21, e.nsalo 5, item Pg 21, ensaio 2
3 (Uranil-acetato de

. (HCIOy)
zinco)

Identificacadodo Mg*?
Pg 21,
ensaio 1 (Magneson)

Pagina 9
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VERIFICAGAO DAS REGRAS DE SOLUBILIDADE — AULA 1

Adicionar respectivamente em quatro tubos de
ensaio 10 gotas de H,O (dest) + 5 gotas das
solugdes dos seguintes sais:

a)AgNO; b)Pb(NO3), ¢)Cu(NOs ), d)Ba(NO3 ),

1) Adicionar 5 gotas de HCI (d) em cada tubo.

a)

b)

c)
d)
2)Adicionar mais 10 gotas de HCI (d).

a)

b)

c)

d)

3) Repetir os 4 ensaios do item 1, substituindo o
HCl (d) por HNOs (d).
a)

b)

c)

d)

4) Repetir os 4 ensaios do item 1, substituindo o

HCI (d) por H,S04 (d)

d)

5) Repetir os 4 ensaios do item 1, substituindo o
HCI (d) por acido acético (d).

a)
b)
c)

d)

6. Adicionar, respectivamente em quatro tubos
de ensaio 10 gotas de H,0 dest. + 5 gotas da
solugdo do reagente tioacetamida + 5 gotas das
solugdes dos sais dos itens: a, b, c e d e aquecer

em banho-maria a 100°C.

Consideragoes:

1) Obtengdo do H,S.

2) Escurecimento do ppt de prata (fotoredugao)
OBSERVACAO:

Comparar os resultados obtidos nos
experimentos anteriormente descritos com a

tabela “Regras de Solubilidade”, pg.38.

Pagina 10
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AULA 1 - QUADRO DE REAGOES — REGRAS DE SOLUBIDADE

Ag+ Pb?* Cu® Ba®*

HCI (diluido)

HCI (diluido em excesso)

HNO:; (diluido)

HzSO4(dI|u I'dO)

HAc (diluido)

Tiocetamida e aquecimento a

100 °C (H,S)

Anotac0es:

Pagina 11
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VERIFICAGAO DAS REGRAS DE SOLUBILIDADE — AULA 2 -

1) Adicionar respectivamente em quatro tubos
de ensaio 10 gotas de H,O destilada + 5 gotas
das solugdes dos seguintes cations.

a) AgNO3 b) Pb(NO3), c) Cu(NOs), d) Ba(NOs ),
1) Adicionar 5 gotas de Na,COs;, em cada tubo
agitar com bastdo e observar .

a)

b)

c)

d)

2) Repetir o experimento 1 substituindo o
Na,COs por Nal ou Kl
a)

b)

c)

d)

3) Repetir o experimento 1 substituindo o
Na,CO3 por K,CrO,.
a)

b)

c)

d)

4) Repetir o experimento substituindo o Na,CO;

por NaOH (d)

d)

5) Repetir o experimento 1 substituindo o

N32C03 por NH4OH (d)

a)

Consideracoes
(4b e 5b) H,PbO, ou Pb(OH), é anfotero, soltvel
em meio acido ou basico. (4c) Cu(OH), gel azul
insoldvel em excesso de reagente. (4d e 5d) se
turvar formando ppt (branco) é devido a
contaminag¢do com CO, do ar formando BaCOs.
(5c) pequena quantidade de NH;OH forma um
ppt azul do sal de amoénio (NH,4),Cu(OH),SO,
(sulfato dibésico duplo de cobre e amdnio), que
é sollvel em excesso de reagente NH,OH, pois
forma ions complexos tetraminocuprato |l
[Cu(NHs)a]™, solivel com uma coloracdo azul
intenso.

Exercicios:

Pelos conhecimentos obtidos das aulas 1 e 2,
como podemos efetuar a separagdo das
seguintes misturas?
a) AgNO3 e Cu(NOsz ),
b) AgNO; e Ba(NO3 ),
c) AgNO3 e Pb(NO3 ),
d) Ba(NO3 ), e Cu(NOs);

OBSERVACAO:
Comparar os resultados obtidos nos
experimentos anteriormente descritos com a

tabela “Regras de Solubilidade”, pg.38.

Pégina 12
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AULA 2 —- QUADRO DE REACOES — REGRAS DE SOLUBIDADE

Ag'

Pb2+

2
Cu“

Ba2+

Na,COs

Nal

KzCFO4

NaOH

NH4OH (d)

Anotacodes:

Pagina 13
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CATIONS — CLASSIFICACAO ANALITICA

Para fins de analise qualitativa os cations mais comuns sdo colocados em 5 grupos de analiticos.
Cada grupo de cations é precipitado por um reagente geral chamado também de reagente de grupo. A
Unica excegdo € oV Grupo analitico, o qual ndo possui reagente de precipitacdo ou reagente de grupo,
pois 0s seus cations constituem o Grupo dos cétions soluveis. No caso do grupo | onde sdo alocados os
cétions Ag’, Pb™ e Hg,”* por adi¢do do reagente geral HCl diluido a estes cétions, vai haver uma
formacdo de precipitados brancos de AgCl , PbCl, e Hg,Cl,. Se os cations do grupo | estiverem
presentes em uma mistura, apds precipitarem juntos na forma de cloretos, podem ser separados
porque em outras rea¢des apresentam diversidade de comportamento conforme sera visto em aula.

A utilizagdo de outros reagentes apropriados vai fazer com que outros cations sejam

localizados nos demais grupos analiticos.

Péagina 14
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ENSAIOS PARA OS CATIONS DO GRUPO | - AULA 3

Para o estudo dos cations do Grupo | ser3o
utilizadas soluc@es dos sais de: AgNO3 ), Pb(NOs),
e Hgy(NOz)s.

1) Adicionar 10 gotas de cada soluc¢do dos sais
citados em 2 tubos de ensaio. A seguir gota a
gota solugdo de HCl diluido até cessar a
formagdo  de ppt. Centrifugar. Anotar os
resultados e guardar os precipitados para os
ensaios 2 e 3.
a)AgNOs  b) Pb(NO3), ¢) Hga2(NO3),
a)

b)

c)

2) Verificar a solubilidade de uma parte dos ppts
obtidos em 1 H,0 quente.

a)
b)
c)
3) Verificar a solubilidade da outra parte dos ppts

obtidos em 1, em NH4OH concentrado.
a)

b)

c)

4) A 10 gotas de cada solugdo de AgNO;
Pb(NO;), e Hgy(NOs), adicionar 5 gotas da
solugao K,CrO,. Observe a cor de cada ppt. e
anote

a)

b)
c)

5) A 10 gotas de cada solugdo de AgNO;
Pb(NOs), e Hg,(NOs), adicionar solucdo de Kl
gota a gota. Observe a cor do ppt e anote.

a)

b)

c)

Exercicios:

Com base nas experiéncias 1, 2 e 3, proponha um
esquema para separar AgNOs; , Pb(NOs ), e
Hg>(NO3);

Péagina 15
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AULA 3 - QUADRO DE REACOES — DOS CATIONS DO GRUPO |

Ag' Pb* Hg,"

2

HCI (diluido)

Porgdo A do pptl +
H,0 quente a 100°C

Porgao Bdo ppt. 1 +

NH;OH concentrado

chr04

KI

Kps

Anotogdes:

Pégina 16
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ENSAIOS PARA OS CATIONS GRUPO IV E Mg** DO GRUPO V - AULA 4

Para o estudo dos cétions deste grupo e do Mg**
serdo utilizados as sais Ba(NOs),, Sr(NO3z)s,
Ca(NO3), e Mg(NOs),

aBa®  b)sr*  o)ca®  d)mg*

1) A 5 gotas de cada solugdo dos cations
anteriormente citados, adicionar:

1a) uma espatula de NH4Cl (s)

a)

b)

c)
d)
1b) 1a + NH,OH diluido até pH alcalino

a)

b)

c)
d)
1c) 1b + 5 gotas de (NH,4).CO3 1,5M. Agite com

bastdo centrifugue e decante. Use os
precipitados obtidos aqui, no item 2. Anote os
resultados.

a)

b)

c)

d)

2a) A cada ppt obtido em 1C juntar
cuidadosamente HAc 2N até dissolver todo o
precipitado, usando o minimo possivel de HAc.

Observe e guarde as solucdes para o ensaio 2b.

2b) Aquecer cada solugdo obtida em (2a) e juntar
5 gotas de NH4Ac 3N + 5 gotas de H,O dest. + 5
gotas de K,Cr,0,. Anote os resultados.

a)

b)

c)

3) A 10 gotas de cada uma das solucBes de Ba**,
Sr¥*e Caz+, junte 5 gotas de K,Cr,05 ,agite . Junte
a seguir gotas de NH;OH(d) até alcalinizar (use
papel tornassol rosa). Observe e anote os cations

gue precipitam na forma de cromato.

d)

4) A 10 gotas de cada uma das solucdes de Ba**

Sr** e Ca?* junte 10 gotas de (NH4)2C20a, agite
com bastdo e observe se ocorre formacgdo de
ppt. . Anote os resultados.

a)

b)

c)
d)

5) A 10 gotas de cada uma das solucbes dos

cations Ba® , Sr** e Ca’™ junte 10 gotas de
(NH4)2S0, 0,1M, agite com bast3o e observe se
ocorre formagdo de precipitado. Anote os

resultados. Centrifugue. Separe os
sobrenadantes e repita a operagdo empregando
(NH4)2SO4 1M. A cada sobrenadante junte 10
gotas de (NH.),C,04 agueca e deixe repousar.

Observe se ocorre formacgao de ppt..
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Anote os resultados.

a)

b)

c)

6) Faga os seguintes ensaios de chama para as

2+

solugBes de Ba* , Sr** e Ca*. Anote a cor da

chama. Pedir instru¢des ao Professor.

a)Ba™
b) Sr™

c)Ca™”

7) Com base nas experiéncias realizadas nos

ensaios 1c, 2, 2b, 4 e 5, proponha um esquema

para separar Ba®", Sr**, Ca®* e Mg®* . Realize a

marcha desta separacdo no laboratdrio.

Anotagoes:
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AULA 4 - QUADRO DE REAGOES DOS CATIONS DO GRUPO IV e Mg** do GRUPO V

Ba2+

Sr2+

caZ+

M g2+

NH,CI (5)

NH,Cl (s) + NH,OH

NH4CI (s) + NH,OH
dlll-II'dO + (NHa)zCOa

Anotacoes:
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AULA 4 - ITENS 4,5 e 6 QUADRO DE REACOES DOS CATIONS DO GRUPO IV
e Mg** do GRUPO V

Baz+ Srz+ C az+ M g2+

K,Cr,07 + NH,OH

Kps

(NH,;).C,0,4

Kps

(NH,4)2S04

Kps

Decantado 5 + (NH,),C,0, + A

Cor da chama
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ENSAIOS PARA OS CATIONS DO GRUPO V - Mg™’, k*, Na* e NH", - AULA 5

Para o estudo dos cdtions desde grupo serdo
utilizados os sais Mg(NO3), , KNO;, NaNO3 e
NH4NOs.

1) A uma gota de solucio de Mg junte 3 a 4 de
agua, 1 gota de Magneson |
(paranitrobenzenoazoresorcinol) e NaOH 6N até
reagdo fortemente alcalina (use papel tornassol
rosa). Agite e centrifugue. Observe a formacgao
de uma laca azul. Faga um ensaio em branco
(sem o Mg®*) e compare os resultados.

a)

2) A 10 gotas de cada uma das solugbes de K* e
NH.*, junte 5 gotas de HCIO, (acido perclérico)

a frio. Agite e atrite cuidadosamente as paredes
dos tubos de ensaio.Observe se ocorre a
formac¢do de ppt. Anote os resultados dos
experimentos.

a)

b)

3) A 10 gotas de cada uma das solugdes de
ensaio de K* e NH;* adicione uma solugdo recém
preparada de hexanitrocobaltato Il de sddio
Nas[Co(NQO,)s]. Ver preparo desta solucdo no
item “OBSERVAGOES” ap6s ensaio 7.

a)

b)

4) A 10 gotas de cada uma das solugbes de
ensaio de K* e NH,* adicione 5 gotas de acido

picrico.

Agite e atrite cuidadosamente as paredes dos
tubos de ensaio. Observe se ocorre a formacao
de ppt. Anote os resultados dos experimentos.

a)

b)

5) A 10 gotas de solucdo de Na* adicione 5 gotas
de Uranil-acetato de zinco [Zn{UO3)3Acg], uma
gota de acido acético diluido e 1mL de etanol.
Atrite cuidadosamente a parede do tubo de
ensaio. Observe se ocorre formagdo de ppt.
Anote o resultado do experimento.

a)

6) Faca os testes de chama com cada uma das
solugdes de ensaio de K e Na® e anote a cor da
chama obtida. Pedir instru¢des ao Professor.

a) K*

c) Na*

7) Coloque 1 ml de solugdo do sal NH;NO; em
um bécher e junte 1 ml de NaOH diluido. Cubra
imediatamente com o vidro de relégio onde foi
colocado previamente o papel de tornassol
(rosa) umedecido. Agite o} béquer
cuidadosamente e aguarde alguns segundos.
Observe a mudanca de cor no papel de tornassol.

Anote este resultado.

Vidro do relogio com papel de tornassol rosa umedecido.
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OBSERVACOES:

1) Modo de preparar a solugdo de
hexanitrocobaltato Il de  sédio
Na3[Co(NO2)e]:

Coloque em tubo de ensaio, pequena porg¢do do
sdlido Na3[Co(NO,)s] e adicione agua destilada
até a metade do tubo. Agite com bastdo de vidro
e a seguir adicione 3 gotas de HAc diluido. Agite
novamente com bastdo de vidro. Use esta
solugdo no ensaio n® 3 para K*e NH,*.

2) Apesar de n3o ser realizado o ensaio para a
identificacdo do ion Li* ela pode ser realizada
das seguintes formas:

1°) A 10 gotas da solugdo de Li* juntar 10 gotas
de solugdo de NasPO, . Agite e observe a
formac3o de precipitado branco.

2°) A 10 gotas da solugdio de Li* junte 10 gotas de
NH4F. Agite e observe a formacdo de um
precipitado gelatinoso.

EXERCICIO

1) Que reagentes vocé utilizaria para identificar
os 4 cations estudados nesta aula, quando

misturados em uma unica solugdo?

Departamento de Quimica Analitica - UFRJ

Pagina 22




“ institutodequimica Departamento de Quimica Analitica - UFRJ

Universidade Federal do Rio de Janeiro

AULA 5 - QUADRO DE REAGOES - ENSAIO PARA OS CATIOSN DO GRUPO V

Mg2+ K+ Na+ NH4+

MAGNESON

HCIO,

Acido picrico

Nas[CO(NOz)sl

Zn‘UOZ,gACs

Teste de chama
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ENSAIOS PARA OS CATIONS DOS GRUPOS lle lll AULA 6 e 7

Para o estudo dos cations do Grupo |l serdo
utilizados os reagentes: Pb(NOs),, Cu(NOs),,
Hg(NOs), e As;0s. Para o Grupo llI-A os sais
Fe(NOs)s, AI(NO3); e Cr(NOs);. Para o grupo lil-B
0s sais Zn(NO3), e Mn(NOs),.

1) A 10 gotas de cada solucdo de Hg** , Pb**,
Cu**, As*** adicione gota a gota NH,OH diluido
(use papel tornassol rosa), até a solucdo ficar
levemente alcalina e adicione 2 gotas de HCI 2N,
(use papel tornassol azul) gota a gota até pH ficar
levemente acido e adicione mais 2 gotas de HCI
2N.

Aqueca os tubos em BM (100°C) e adicione 5
gotas de TAA e continue o aquecimento a 100°C
por mais 1 a 2 minutos. Centrifugue e despreze o
sobrenadante. Anote a cor dos precipitados
formados e guarde estes para os ensaios 2 e 3.

a)

b)

c)

d)

2) Verificar a solubilidade do ppt As,S; obtido em
polissulfeto de amdnio (NH4),S,, adicionando
gotas deste reagente até cobrir o ppt. Aqueca

em BM, agite com bastdo de vidro e anote o
resultado.

a)

3) Aos precipitados obtidos em 1 de HgS, PbS e
CuS adicione gotas de HNO; 3M até cobrir cada
precipitado e aquega em BM por 2 a 3 minutos.

Agite com bastdo de vidro e anote os resultados.

a)
b)
c)

Aos precipitados soliveis em HNO; 3M, junte

gostas de H,SO,; concentrado. Transfira para
capsula de porcelana e evapore na placa de
aguecimento até que cesse o desprendimento de
SO; (fumaca branca). Resfrie. Dilua com 1ml de
agua destilada e transfira para o tubo de ensaio.
Deixe repousar e observe em qual tubo houve
formacao de precipitado. Anote o resultado.
Naguele tubo em que ndo houve formagdo de
precipitado (CuSO,) adicione NH4OH (c) até
aparecer a cor azul.

b)

c)

4) Para cada uma das solucdes de ensaio Hg*",
Pb** e Cu™, adicione 2 gotas de solugdo K, agite

com bastdo de vidro e anote o que observar.

5) A 10 gotas de cada uma das solucdes de Mn**
e Zn**, adicione NH4CI(s). Agite com o bastdo até
dissolver. Junte a seguir gotas de NH,OH diluido
(use papel tornassol rosa), até alcalinizar. Aqueca
em BM (100°C) e adicione 5 gotas de TAA e agite
com bastdo. Aquega por mais alguns segundos
em BM (100°C). Centrifugue, decante e teste a
solubilidade dos precipitados em HCl diluido.

a)
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b)

6) Para cada umas das solugdes de ensaio, Fe*,

AP*e Cr** junte NH,4OH diluido, gota a gota, agite
com o bastdo de vidro. Observe se houve
formagao de ppt. Junte aos mesmos tubos de
ensaio NaOH 6M em excesso. Observe se
ocorreu dissolugdo do ppt. e anote.

a)
b)

c)

7) A 5 gotas das solugbes de:
a)cr’ b APt c) Fe**

Junte pequena porgdo de NH,Cl sélido. A seguir
junte NH,OH diluido, (use papel tornassol rosa),
gota a gota até alcalinizar. Agite com bast3o,

centrifugue e guarde o ppt (b)AI(OH)s para o

Departamento de Quimica Analitica - UFRJ

Maria. Repita a operagdo a partir da adigdo de
perdxido, até a solugdo tornar-se amarela.
Acidifigue com HAc diluido e junte gotas de
PbAc,. Agite com bastdo, observe se ocorreu
formacgdo de ppt. e anote.

a)

10) A 3 gotas da solugdo de Fe®* junte gotas de
solugdo de K4[Fe(CN)g].

a)

11) A 5 gotas da solugdo de Fe*? junte HCI dil., e
observe. Junte gotas da solugdo de NHsSCN.
Observe a cor da solugdo.

a)

12) A 5 gotas de solucio de Mn?* junte 20 gotas
de HNO; concentrado e pequenissima por¢do de

NaBiOs. Observe a cor da solugio.

item 8. a)

a) Anotacodes:
b)

c)

8) Fazer o teste do AI** com aluminon, conforme
descrito abaixo:

Ao ppt de Al(OH); obtido no item 7b, juntar gota
a gota HCI 1N , até dissolvé-lo. Adicionar 5 gotas
de Aluminon, 5 gotas de NH;Ac e NH,OH dil., até
precipitar. Observar a formacdo de laca

vermelha.

a)

9) A 6 gotas de Cr¥* junte gotas de uma solucdo
de NaOH(d) até pH alcalino e adicione pequena
porgdo de Na,0, (ou H,0,). Agite. Junte algumas

gotas de agua destilada e aqueca em banho-
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AULA 6 — QUADRO DE REAGOES DO GRUPO i

ng+ Pb2+ Cuz+ A53+

TAA ABM (meio H')

(NHa) S,

HNO; 3M + ABM

H,S0,4 conc. + A placa

NH,OH concentrado

Ki
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AULA 7 - QUADRO DE REAGOES DO GRUPO II (lIIB e lIIA)

cr’t AP Fe¥* MnZ* Zn*

NH4C| (5) + NH4OH (d)
+ TAA + ABM

HCI (d)

NH,OH (d)

NaOH 6M

NH4C| (S) + NH,OH (d).

ppt Al(OH);
HCl 1N + Aluminon +
NH4Ac + NH4OH (d)

até pH alcalino.

NaOH 6M + H,0, +
ABM+ HAc (d) +
Pb(AC)z

Ka[Fe(CN)¢]

HCI (d) + NH,SCN

HNO; (C) + NaBi03
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ANALISE DE CATIONS - AULA 8

TESTES QUE PODEM SER EFETUADOS
DIRETAMENTE NA AMOSTRA DA MISTURA DE
CATIONS.

A 10 gotas da mistura de cations, verificar a cor e

o pH. Em seguida executar os seguintes ensaios:
1) Pesquisa do Fe**

A solugdo junte HCl diluido até acidular e aqueca.
A seguir, junte NH4SCN. O aparecimento de cor
vermelho sangue indica a presenca de Fe*3.

2) Pesquisa de Mn?",

Verificar a acidez da amostra. Se estiver acida,
alcalinizar com NHsOH diluido. A solucgdo
alcalinizada juntar HNO; concentrado até que se
torne fortemente acida. A seguir adicione
pequena quantidade de bismutato de sddio
NaBiOs. O aparecimento de cor purpura indica a
presenca de Mn?".

3) Pesquisa do NH,*.

Colocar 1 ml da solugdo amostra em um bécher e
adicionar gotas de NaOH. Cobrir com um vidro
de reldgio, onde foi fixado um pedago de papel
de tornassol rosa. A mudanga de coloracdo do
papel de tornassol de rosa para azul indica a
presenga de NH,".

Papel de tornassol -

rosa —azul

Pagina 28

Departamento de Quimica Analitica - UFRJ



“ institutodequimica
Universidade Federal do Rio de Janeiro

Departamento de Quimica Analitica - UFRJ

ANALISE DE ANIONS — AULA 9

Os anions podem ser classificados em grupos
segundo seu comportamento em relacdo a
certos reagentes como:

a) Grupo Volatil

b) Grupo da Prata

c) Grupo do Ba** e Ca**

d) Grupo Soluvel

1) Anions do Grupo Volatil.

Os anions do Grupo Volatil devem ser analisados
prioritariamente na amostra original, uma vez
que a utilizagdo de acidos nos procedimentos
dos demais grupos seguintes poderd destruir
esses anions.

Os anions do Grupo Volatil e seus produtos sdo:

Anions Produtos

Carbonato (COs™2) | CO»

Sulfito (SO572) SO,
Tiossulfato SO, +S
(520572)

Sulfeto (572) H.S
Cianeto (CN7) HCN

Nitrito (NO,") NO, + NO

Hipoclorito (ClO~} | Cl,

PROCEDIMENTO PARA ANALISE DO GRUPO
VOLATIL
Analise do Carbonato

1) Preparar um tubo de desprendimento ou
microgerador de gas (A) e um tubo de ensaio (B).
Colocar no tubo (B), 1 ml de Ba(OH), ; no tubo
(A), colocar 0,5 ml de solugdo de COs-2 , Zn
metdlico e HCl diluido. Fechar o tubo (A)

rapidamente.

(A) (B)

Anote o que observar no tubo (B).

Verificar a solubilidade do precipitado em &cido

acético diluido.

Identifique as reagdes que ocorrem em (A) e (B)
(A)
(B)

Repetir o item 1 substituindo o CO32 por SOs2 e

0 Zn por aquecimento em BM. Observe e anote:

Repetir o item 1 substituindo o CO;™2 por 5,057 e
0 Zn metalico por aquecimento em BM. Observe

e anote:

2) A duas gotas da solugdo de carbonato junte 2
gotas de solucdo de K>Cr,05 e duas gotas de

acido sulfurico diluido. Repetir substituindo COs-?
por 5052 e 5,05

Observe e anote.
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Propriedades oxi-redutoras dos anions

O conhecimento das propriedades oxi-redutoras
dos anions permite fazer diversas simplificagdes
durante a andlise dos mesmos. A determinagdo
do carater redox dos anions é feita utilizando-se
3 reagentes KMnO, KIOs3 amidonado e Kl

amidonado conforme descrito a seguir.

3) Verificar o cardter redox de uma amostra de
C0572,5057%, 5,057, NO,™" e CIO™.

Procedimento:

a) Em uma placa de toque colocar
separadamente uma gota de cada solugdo dos
cinco anions acima mencionados, adicionar uma
gota de H,SO, diluido e uma gota de KMnOs,.
Observar se ocorre descoramento da solugdo de

permanganato de potassio.

b) Repetir 0 ensaio (a) substituindo a solucdo de

KMnOQ, por KIO; amidonado. Observar se ocorre

o aparecimento de cor azul.

c) Repetir o ensaio (a) substituindo a solugdo de
KMnO, por Kl amidonado. Observar se ocorre o

aparecimento de cor azul.

Departamento de Quimica Analitica - UFRJ

Carater
KMnO, | KIOs Ki Redox

amido |amido | do dnion

Carbonato

Sulfito

Tiossulfato

Nitrito

Hipoclorito

4) Colocar em um tubo de ensaio 10 gotas da
solucdo de carbonato e 4 gotas de HCI diluido.
Adicionar uma gotinha de Kl amidonado em um
pedaco de papel de filtro e colocar na superficie
superior do tubo e aquecer em BM. Observar se
ocorre aparecimento de cor azul no papel de
filtro. Repetir o experimento substituindo o
carbonato pelos outros anions (sulfito,
tiossulfato, nitrito e hipoclorito) e anote o
resultado.

tiossulfato

Carbonato sulfito

nitrito e hipoclorito

5) Repetir os ensaios anteriores substituindo o Kl
amidonado por KIOs amidonado, verificar se
ocorre aparecimento de cor azul no papel de
filtro e anote o resultado.
sulfito

carbonato tiossulfato

nitrito e hipoclorito

6) Em cinco tubos de ensaio colocar 10 gotas de
cada anion separadamente. Adicionar em cada

tubo 5 gotas de AgNQOs. Aquecer em BM e deixar
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em repouso. Observar se ocorre formac3o de

precipitado.

7) A pequena porg¢ao de nitrito sélido, juntar 5 ou
mais gotas da solugdo de Ba*. Verificar se ocorre
formagdo de precipitado. Repetir o teste

substituido o nitrito sélido por hipoclorito.

8) A pequena porgdo de nitrito sélido, juntar 5
gotas HCl diluido. Observar o aspecto do gas que
se desprende. Repetir o teste substituindo o

nitrito solido por hipoclorito.
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ANIONS DO GRUPO DA PRATA — AULA 10

Pertencem a este grupo os 4&nions que
precipitam com a solucdo de AgNO3z em meio
acido (HNOs, diluido). S3o eles: Ferrocianeto
[Fe(CN)s™], ferricianeto [Fe(CN)e™3], tiocianato
(SCN’), iodeto(l'), cloreto (CI~), brometo (Br-).

Os anions tiossulfato (S;0s572), sulfeto (S72) e
cianeto (CN”) podem precipitar neste grupo.
Estudaremos os seguintes anions do grupo da
prata: tiocianato (SCN-), iodeto (I7), cloreto (CI7)
e brometo (Br7).

1) Pesquisa do SCN-

a) Testar carater redox do SCN~ conforme o

procedimento descrito na pagina 30:

b) 10 gotas de solugdo de SCN™ juntar 1 gota de
HCI (d) e 2 gotas de FeCls.

c) 10 gotas de solucdo de SCN~ juntar gotas de
HNO; (d) até acidular e mais 2 gotas de AgNO; .

Agitar com bastdo. Observar.

o |, formado com CCl,, agitando a solucdo
vigorosamente com bastdo de vidro. Anotar a

cor da fase organica.

c) Repetir 1c substituindo SCN™ por I’
3) Pesquisa do Br’
a) Testar cardter redox do Br~ conforme o

procedimento descrito na pagina 30:

b) A 10 gotas de solucdo de Br~ juntar uma gota
H,SO, (d) e 5 gotas de KMnQ,. Agitar com
bastdo. A seguir extrair o Br, formado, com CCl,,
agitando a soluc¢do, vigorosamente, com bastdo

de vidro. Anotar a cor da fase organica.

(c) Repetir 1c substituindo SCN™ por Br~
4) Pesquisa do ClI”
a) Testar carater redox do ClI- conforme o

procedimento descrito na pagina 30:

2) Pesquisa do I
a) Testar cardter redox do | conforme o

procedimento descrito na pagina 30:

b) A 10 gotas da solugdo de I juntar 3 gotas de

Fe{(NOs)s. Agitar com o bastdo. A seguir extrair

b) A 10 gotas de solugdo de CI-, juntar gotas de
HNOs (d) até acidular e 2 gotas de AgNOs. Ao
precipitado obtido, juntar NH,OH (d) até
solubilizar. A seguir juntar HNOs; (d) até

precipitar.
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Introdugdo a andlise de anions do Grupo Bario-Calcio

Os anions do grupo Ba/Ca sdo provenientes de acidos fracos e por isto devem precipitar
somente em meio neutro a levemente alcalino. Excegdo para o anion sulfato que é
proveniente de acido forte. Tomando como exemplo, o dnion PO,*, pode-se verificar se a

sua precipita¢do ocorrera ou ndo em meio acido.

Dado: HPO,? =——=H'" + PO,* Ka;=4,8x 10"

Resolucdo:

12 Passo: Escrever a expressdo da constante de equilibrio para a 32 constante de dissocia¢do
do écido fosfdrico.

[H*]x[PO;~]

K =
@3 [HPOZ]

=4,8x10713

29 passo: Considerar que se o anion PO, estiver em meio &cido vai ocorrer a seguinte reagdo:

H* + PO,® =——= HpPO,?

Escrevendo a constante de equilibrio para esta reacdo:

oo _HPOZ]
°!= GFIPOT]

39 Passo: Calcular a constante de equilibrio para esta reagdo.
Observa-se que esta Keq. é igual a:

1 [HPO}) 1

= = = 2, 1 12
K3~ [+ Ix[P0>]  48x10-1 ~ »08x10

keq =

42 Passo: Avaliar o valor da constante de equilibrio obtida.
Pelo valor elevado deste Keq., conclui-se que em meio acido a espécie predominante é o

HPO, e nJo o anion PO,> e portanto n3o vai ocorrer a precipitagdo nem de fosfato de bério
nem de fosfato de célcio.
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ANIONS DO GRUPO BARIO- CALCIO - AULA 11

Pertencem a este grupo os 4&nions que
precipitam com solug8es de Ba(NOs), e Ca(NOs),
em meio neutro e levemente alcalino. S3o eles:
F~, SO47%, PO473, AsO,73, AsO;™3, C,0,72 e BO5™3.
Os anions COs™2 , SOs2 e 5,032 também
precipitam neste  grupo , mas  sao,
obrigatoriamente estudados no grupo volatil.

Serdo estudados os seguintes anions do grupo
bario-calcio: F7, 0472, PO, 3 e C,0,72 e AsO,>.

1) Testar o carater redox com KMnO, e Kl

amidonado conforme o procedimento descrito

na pagina 30:

F~ 504-2 P04-3 ASO:;_3 C204-2

KMnO4

Kl

KiO;

Obs: no caso do oxalato realizar o teste em tubo
de ensaio a frio e a quente em BM.

2) A 5 gotas de solugdo de SO42 juntar 1 gota de
NHsOH (d) e 5 gotas de Ba(NOs), até
precipitagdo completa. Repetir © ensaio
substituindo a solugdo de Ba(NOs), por Ca(NO3),.
Verificar a solubilidade do precipitado em HCI (c).
Repetir o ensaio 2 substituindo SO, por F,

PO.3, AsO473 e C,0,72, em separado.

F- 504-2 P04_3 AS()q.-3 Cz04-2

Ba(NOs),

Ca(NO3),

3) A 5 gotas de solugdo de C,0,7%, juntar um
pedacinho de Mg e 1 gota de H,SO, (d). Aquecer

em BM. Apds dissolver o Mg, resfriar o tubo na

agua da torneira e adicionar uma pipeta (usar a

do frasco) de H,SO, (c), cuidadosamente, com o
tubo de ensaio inclinado a 45° para hdo misturar
as fases. Observar a formagdo de um anel azul na
interface.

4) Em placa de toque colocar 1 gota de oxicloreto
de zircénio (ZrOCl,), 1 gota de alizarina-S e 1 gota
de HCl 3N. Forma-se uma laca vermelha. Junte 1
ou 2 gotas de solugdo de F~ e observe o
descoramento da laca. (vermelha para amarela).
Fazer ensaio em branco.

5) Repetir o ensaio (4) substituindo a solugdo de
F~ por C,0,72.

6) A 5 gotas de solugdo de AsO,73, juntar Na,SO;
solido. Agitar com bastdo. Adicionar HCl 6N até
acidular. Adicionar TAA, agitar com bastdo e
aquecer em BM a 100°C. Observe a formacdo de
um ppt. amarelo de As,Ss .

7) A 5 gotas de AsO;73, juntar HNOsz (c) e
(NH4)M00Q,4, ambos em excesso. Agitar com o
bastdo e aquecer em BM em torno de 100°C.
Reacdo:

AsO4™> + 12 (NHa)2 M0oO, + 23H* >
(NH4)3As04.12MoOs(ppt amarelo.) + 21NH,*+
12 H,0.

8) Repetir 0 ensaio (7), substituindo a solucdo de
AsO4~2 por PO,~3 e 0 aquecimento a 100 °C por a
aquecimento em torno de 40 °C.

Reagdo:

PO, + 12 (NHa4)2 MoO, + 24H* =
(NH4)3sP0,4.12MoOQOs(ppt amarelo.) + 21NHz*+
12 H,0.
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GRUPO DOS SOLUVEIS - AULA 12

Pertencem a este grupo 0s anions que n3o
precipitam com o0s reagentes dos grupos
anteriores. S3o eles: clorato (ClOs7), acetato
(Ac™), permanganato (MnO,) e nitrato (NO3~).
Estudaremos os anions NO;~, Ac” e MnO,".

1) Pesquisa do NOs™.

a) Testar cardter redox do NOs; conforme o

procedimento descrito na pdgina 30:

KMnQ, KIO3/amido | Kl/amido

Ac”

KMnO, KlO3/amido | KI/amido

NOs~

b) A 20 gotas de solucdo de NOs~, juntar 30 gotas
de sol saturada, recém preparada de FeSO,.
Adicionar, com o tubo inclinado a 45°, deixando
escorrer pela parede do tubo de ensaio, 30 gotas
de H;S04 (c). Forma-se um anel castanho de
[Fe(NO)]SOs. Repetir o experimento usando

solugdo de NO,. Comparar os resultados

b) A 10 gotas de solugdo neutra de Ac juntar 20
gotas de solucdo de FeCl;, Observar uma
coloragdao vermelha devido a formagdo de
Fe(CH303);. Em  seguida acrescentar H,0
destilada e aguecer em BM a 100°C. Observe a
formacdo de precipitado de Fe(OH),.C,Hs0; de

coloragdo castanha.

3) Pesquisa do MnQ,4~
a) Testar carater redox em placa de toque com
solugdo de Na;SO;2 em meio de H,SO; e em

meio ligeiramente alcalino (NH40H diluido).

Na2503 (H+) Nast3 (OH_)

NO3

M n04‘

NO;~

¢} Em placa de toque colocar 1 gota da solucédo
de NOs~, acidular com uma gota de acido acético
diluido, colocar Zn°® e 1 gota de Kl amidonado.
Observe e anote.

NO3™ +Zn°+ 2H" <——=> NO; +Zn"? +H,

NO,™ + 21"+ 2H* <D, + NO + H,0

Repetir o teste substituindo o NO3™ por NO,~ sem

adicao de Zn°.

2) Pesquisa do Ac™
a) Testar carater redox do Ac, conforme o

procedimento descrito na pagina 30:

b) A 5 gotas de solucdo de MnQ,~ , juntar gotas
de solugdo de KOH (d) e aquecer em BM.

Observar a mudanga de cor da solugdo.
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ANALISE DE SAL SIMPLES - AULA 13

OBSERVACOES PRELIMINARES
1) Observar o aspecto do sal (cristalino, po

finamente dividido), cor, higroscopicidade.

2) Verificar a solubidade em agua destilada a frio

e a quente.

3) Verificar o pH da solucdo

4) Verificar o carater redox com KMnQ,4 , KiOs
amidonado e Kl amidonado conforme o
procedimento descrito na pagina 30 (3a, 3b e

3c).

KMnO, KiOs/amido | Kl/amido

Sol. SAL

IDENTIFICAGAO DO GRUPO

1) GRUPO VOLATIL

Verificar primeiramente se o dnion pertence ao
grupo volatil, fazendo o teste com KlOs; e Kl
amidonados em papel de filtro umedecido com
estas  solugdes, conforme o procedimento
descrito da pagina 30 (4 e 5).

CONCLUSOES

a) Coloragdo azul do papel de KI amidonado
indica presenga de ClO™.

b) Vapores rutilantes e cor azul no papel de Ki
amidonado, bem como reagdo lenta com papel
de KIO3; amidonado, indica presenga de NO,".

c) Coloragdo azul somente no papel de KIO;

amidonado, indica presenca de SO;72.

d) Coloragdo azul somente no papel de KiOs
amidonado, acompanhado de depdsito de
enxofre na solugdo, indica presenca de 5,072

e) Ndo havendo alteragdo nos dois papéis
umedecidos com KIOs e Kl amidonados,
pesquisar COs;~2 (teste com microgerador ou
tubo de desprendimento). Somente apds
certificar-se de que todos os ensaios forem
negativos para o grupo volatil, fazer testes para
0S outros grupos.

2) INVESTIGAR SE O ANION PERTECE AO GRUPO
Ba/Ca.

Juntar, em 2 tubos de ensaio a 10 gotas da
solugdo aquosa do sal, acido acético diluido,
(usar papel tornassol azul) e torna-la fracamente
alcalina (usar papel tornassol rosa) com NH,OH
(d). Em um dos tubos de ensaio juntar algumas
gotas das solucdes de Ba(NOs), e no outro tubo,
Ca(NOQ:s),, agitar com bastdo, aquecer até fervura
e deixar repousar algum tempo. A formacdo de
precipitado branco indica a presenga de anions
do grupo Bdrio-Calcio. Neste caso investigar
através do melhor ensaio de confirmagdo qual é
o anion presente.

Obs: A formacdo de precipitado, apenas com a
solugdo de Ba(NOs),,indica a presenca de anion
S0,

3) INVESTIGAR SE O ANION PERTECE AO GRUPO
DA PRATA
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A 10 gotas da solugdo do sal, (verificar o pH com
papel tornassol rosa e azul), juntar HNOs (d) ou
NH,OH (d) até a reacdo neutra. Acidular com
HNO; (d). Adicionar 5 gotas de AgNOs e 3 a 4
gotas de HNO; (d) e aquecer em BM até quase
fervura. A formagdo de precipitado branco

ou amarelo indica a presencga de dnions do grupo
da prata.

Neste caso, investigar através do melhor ensaio

de confirmacgdo qual é o anion presente.

4) INVESTIGAR SE O ANION PERTECE AO GRUPO
SOLUVEL

Somente apds certificar-se da auséncia dos
anions dos grupos anteriores, deve-se fazer os

testes especificos para o grupo soltvel (aula 12).

PESQUISA DE CATIONS

Nesta disciplina foram estudados os sais de Na*,
K* @ NHs*. Os cations destes sais deverdo ser
investigados através de reagbes de confirmacio
conforme visto na aula 5 do grupo V.

Caso o sal apresente outros cations além de Na*,
K* e NH;* deve-se preparar a solugdo

removendo-os por precipitacdo com a solucio

Na,CO; 6M.

Procedimento: juntar em capsula de porcelana,
1ml da solucdo aquosa do sal, mais 3 ml de
Na,CO; 6N e deixar ferver por 5 minutos,

juntando agua destilada, sempre que necessério,

Departamento de Quimica Analitica - UFRJ

para ndo deixar secar. Centrifugar e decantar. O
decantado ¢ a solucdo preparada, onde devemos

pesquisar os anions.
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REGRAS DE SOLUBILIDADE

REGRAS

EXCEGOES

Nitratos e acetatos sao geralmente sollveis

Acetato de prata € moderadamente soltvel

Cloretos, brometo e iodetos sdo geralmente
soluveis

Haletos de Ag*,Pb®* e Hg,** s3o pouco soltveis

Sulfatos sdo geralmente soluveis

~ P 2+
Pb¥, Sr¥*, Ba®" sdo poucos soldveis. Ca’* e Hg,

sao moderadamente sollveis

Fluoretos sao geralmente insollveis

N B ) ~
Metais alcalinos, NHs*, Ag*, Sn** e Hg,”* sdo
sollveis

Carbonatos e sulfitos sdo geralmente insollveis

Metais alcalinos e de NH4* s3o soluveis

Sulfetos sdo geralmente insollveis

Metais Alc., Terrosos, NHs* ,Cr’" e AP s3o
decompostos pela dgua

Hidréxidos sao geralmente insolGveis

. ~ . R 2 2 2
Metais Alc. e NH,* s3o soltveis. Ba**, Sr*" e Ca**
sao moderadamente soltveis.

Compostos de metais Alc. e de NH,* sdo

geralmente soluveis

NaZn(UO;)3(Ac)s e K3[Co(NO,)] sdo insoluveis
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Kps - CONSTANTE DO PRODUTO DE SOLIBILIDADE

Al(OH); 3,0x 1073 FeCO3 2,1x10™ Ni(OH), |6,0x107"
Ba:CO; 5,0x 107° F&(OH), 4,1x107 NiS(B) |1,3x10%
BaCrO, 2,1x107 FeS 8,0x10™ NiS (at) 4,0x107%°
Ba(OH),.8H,0 | 3,0 x 107 Fe(OH)s 2,0x107%° | AgsAsO, | 6,0x 1072
Ba(l0s), 1,6 x107° La(l03); 1,0x10™ AgBr 5,0x10™"
BaC;0,4 1,0x 107 PbCO3 7,4x10™7 Ag,COs 8,1x10™"
Ba,S0,4 1,1x107° PbCl, 1,7x10°° AgCl 1,8x10™
CdCOs 1,8x10™ PbCrO, 1,8x10™ Ag,CrO, | 1,2 x10™
Cd(OH), 4,5x 107 Pb(OH). 8,0 x 1076 AgCN 2,2 x 1071
CdC,0,4 9,0x 1078 Pbl, 7,9x 1079 AglO; 3,1 x1078
CdsS 1,0x 107% PbC,0, 8,5x107° Agl 8,3 x107"
CaCOs(calc) 4,5 x 107° PbSO. 1,6 x 1078 Ag.C,04 | 3,5x10™
CaCOs(arag) 6,0 x 10°° PbS 3,0x107%8 Ag.S 8,0 x 1075
CaF, 3,9x10™ MgNH,PO 3,0x10™ AgSCN 1,1x10™
Ca(OH), 6,5 x 107° MgCO; 3,5x1078 SrCOs; 9,3x107°
CaC,0,4.H.0 1,7x107° Mg(OH), 7,1x10™ SrC,04 50x 1078
CaS0. 2,4x107° MnCO; 5,0 x107° SrSO4 3,2x1077
CaCO;s 1,0 x 107° Mn(OH), 2,0 x 107 TICI 1,8 x 10~
Co(OH), 1,3x10™ MnS(Pink) 3,0x10™ TI,S 6,0 x 10722
CoS(a) 5,0 x 10722 Hg,Br; 5,6 x 1072 ZnCO3 1,0 x10™°
CoS(B) 3,0x 1072%¢ Hg,COs 8,9x107 Zn(OH), | 3,0x107
CuBr 5,0x10°° Hg,Cl, 1,2 x 1078 ZnC,04 8,0x107°
Cucl 1,9x107 Hgalx 4,7 x107*° Zns (a) 2,0x107%*
Cu,0 2,0x10™ Hg2(SCN), 3,0 x107%° ZnS(B) |3,0x107%
Cul 1,0x 107" HgO 3,6 x 10728 SrCrOa4 3,6 x10°°
CuSCN 4,0x10™ HgS (black) 2,0x107%3 CaCrOq4 7,1x10™*
Cu(OH), 4,8x107° Hgs (red) 5,0 x 10754

CuS 8,0x107% NiCO3 1,3x 107/
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POTENCIAIS DE REDUCAO ( E°red)

REACAO E° (V) REACAO E° (V)
Zn*? +2e” > In° -0,76 Fe**+e™ > Fe*? +0,77
2H*+2e” > H, 0,00 NOs;™+ 2H*2e” > NO;™ + H,0 +0,80
Sa0672 + 2™ > 25,057 +0,09 Br, + 2™ > 2Br~ +1,09
SO472 + 4H* + 2e™ > H,S0s + H,0 +0,17 2103 + 12H*+ 10e’ > |, + 6H,0 +1,20
2H,S05 + 2H*™+ 4e™ = S,03 + 3H,0 +0,40 0, + 4H*+ 4e” > 2H,0 +1,23
Cu*?>+e” - Cu* +0,45 Cr,0,°2 +10H*+6e~ > 2Cr*3+7H,0 | +1,33
I (aq) + 2e” = 2I° +0,54 MnO,; +8H*+5e™ - Mn*?+4H,0 +1,51
I3+ 2e” - 3 +0,54 NaBiOs+4H*+2e™ - NaBiO*+2H,0 | +1,80
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