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TRABALHO LABORATORIAL N2 1 | Doseamento da 4gua de cristalizacdo de um sal hidratado

Doseamento da agua de cristalizacao do cloreto de bario dihidratado

OBJECTIVOS

e Executar uma andlise gravimétrica por destilagao.

e Adquirir conhecimentos tedricos e praticos em analise gravimétrica, seguindo um
protocolo experimental, manipulando correctamente o material e adquirindo técnicas de
trabalho adequadas.

e Determinar a % (m/m) da agua de cristalizagao do sal hidratado.

e Calcular a quantidade de moles de agua de cristalizagdo por mole de sal.

INFORMACAO

Em regra, o teor do elemento (ido) que se quer determinar, na substancia em estudo, obtém-se
em analise gravimétrica pela massa de precipitado depositado apés precipitacdo desse
elemento (ido) sob a forma de um composto dificilmente sollvel. Trata-se do método da
precipitacao.

Mas, utiliza-se o método da destilacao por aquecimento ou calcinagcdo da substancia para
calcular os componentes volateis (H,O; CO,, etc.);em que a quantidade do componente
determina-se pela perda de massa da substancia.

A agua de cristalizacao é a agua que faz parte integrante da estrutura cristalina de certas
substéncias. O seu teor corresponde a formulas quimicas fixas, como por exemplo:
BaCl,.2H,0; CuS0,4.5H,0; Nas,S0,.10H,O, etc. Por isso também se chama de &gua
estequiométrica.

Os cristais hidratados sé perdem a sua 4gua de cristalizagao por aquecimento.

Baseados nesta propriedade, podemos calcular o teor da agua de cristalizacdo, nestes
compostos, pelo método da destilacdo. Assim, no caso considerado, aguece-se uma amostra
de BaCl,.2H,0 colocada num cadinho com tampa, entre 105 — 110 °C, numa estufa, até que a
sua massa se mantenha constante (secagem até massa constante).

Uma vez obtida a massa constante, ha a certeza de que toda a agua de cristalizagdo foi
eliminada. A sua massa é igual a perda de massa da amostra.

Para que o rigor do resultado possa ser verificado, confrontado com a férmula quimica, é
necessario que o sal seja quimicamente puro e que tenha sido obtido por recristalizacao.
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MATERIAL REAGENTES

Balanga analitica (+ 0,0001 g)
Balanga automatica (+ 0,01 g)
Cadinho com tampa

Estufa

Excicador

Pinga para cadinhos

Vidro de relégio

Espatula

Cloreto de Bario dihidratado soélido (p.a.)

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Durante esta experiéncia todas as determinagbes de massas deverdo ser feitas na
balanga analitica e as massas anotadas com quatro casas depois da virgula;

Durante o trabalho n&o tocar no cadinho com as maos. Quando das transferéncias
estufa / excicador / balanga e vice-versa, usar uma pinga para segurar o cadinho. Ao
toca-lo com as maos o seu peso podera alterar-se.

Recolha da amostra

Lave cuidadosamente um cadinho com tampa e seque-o juntamente com esta, numa
estufa durante uma hora, a 105-110 °C ;

Sem tapar o cadinho, coloque-o, juntamente com a tampa, num excicador durante 20
minutos *;

Efectue a determinagao rigorosa da massa do cadinho vazio (incluindo a tampa), numa
balanca analitica;

Repita este procedimento de aquecimento, resfriamento e determinagéo de massas até
haver uma concordancia de 0,2 mg entre as massas;

Introduza no cadinho cerca de 1,5g de BaCl,.2H,O e, depois de colocada a tampa no
cadinho efectue nova determinacdo de massa rigorosa. **;

*N&ao se deve tapar o cadinho quando aquecido se este vai arrefecer, porque sera impossivel
depois, destapa-lo.

#+E mais pratico comecar por pesar aproximadamente a quantidade necesséria (1,4 a 1,5 g) da
substancia numa balanga automatica e s6 depois efectuar a determinagcdo da massa na
balanca analitica.

b)

Secagem

Destape o cadinho e coloque-o juntamente com a tampa numa das prateleiras da
estufa durante duas horas na estufa a 110°C;

Tape o cadinho e transfira-o para o excicador com a ajuda de pin¢as;

Destape o cadinho e deixe-o com a tampa no excicador durante 20 minutos perto da
balanga;

Retire o cadinho ja fechado com a tampa e coloque-o na balanga analitica,
determinando a massa;

Coloque o cadinho com a substancia novamente na estufa e deixe-o em repouso (nao
esquecendo de retirar a tampa) durante uma hora;

Arrefeca mais uma vez no excicador e repita a determinagao da massa;

Se esta segunda determinagdo conduzir ao mesmo resultado que a primeira, ou se a
diferenca entre as duas nao for superior a 0,2 mg, podemos admitir que toda a agua de
cristalizacao foi praticamente toda eliminada. Caso contrério, repete-se a secagem com
pesagens periddicas, até se obter massa constante.
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Anotar sistematicamente os resultados de todas as determinagdes das massas repetidas no
caderno de laboratdrio, mesmo que sejam idénticas. E preciso ndo esquecer que o que nao for
anotado no caderno se considera como nao efectuado quando o professor fizer as verificagbes;
ora a obtencdo de peso constante é a mais importante condicdo para se chegar a resultados
de analise rigorosos.

Se houver necessidade de interromper o trabalho, deixa-se o cadinho no excicador; este
procedimento € comodo porque assim continuara a secagem da substancia, havendo absorgao
do vapor de agua, agora pelo cloreto de calcio ou pela silica gel, excicante que existe no
excicador.

EXPLORAGCAO E DISCUSSAO

Questdes:

1. Diga o que entende por agua de cristalizagao.
2. Como é que uma substéncia hidratada pode perder a sua agua de cristalizagéo?

3. Indique o nome dos equipamentos e material da seguinte figura:
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4. Indique as operagdes unitarias que efectuou e relacione-as com o material utilizado.

Operacdes Unitarias Material

5. Indique o tipo de balanga onde sao determinadas as massas das substancias em analise
gravimétrica. Justifique.

6. Faca a distingdo entre gravimetria por destilagcdo e gravimetria por precipitacdo. Qual o
método utilizado nesta actividade?

7. Indique as normas de execugdo pratica que considere fundamentais para se obterem
resultados crediveis.

8. Escreva a equagédo de desidratagao do sal utilizado.

Registo de medicdes:
e Registo de medi¢des no caderno de laboratério durante a actividade pratica.
e Registo de medi¢des sob a forma de uma tabela.

1§ 2§ -1 a 2’51 3’51
Determinacao Determinacao Determinacdo | Determinacdo | Determinacdo
Massa do Massa do Massa do Massa do Massa do Massa do
cadinho (g) cadinho (g) cadinho + sal | cadinho +sal | cadinho + sal | cadinho + sal
hidratado (g) anidro (g) anidro (g) anidro (g)

Tratamento de resultados:

A) Determine a % (m/m) da agua de cristalizacao.
B) Determine a quantidade de moles em agua perdida, por mole de sal durante o
aquecimento.

A) Determinacgéo da % (m/m) da agua de cristalizagao.
1. Célculo da massa da substancia hidratada.
2. Caélculo da massa da agua de cristalizagao
3. Caélculo da % (m/m) da agua de cristalizagao

B) Determinacao da quantidade de moles em agua perdida, por mole de sal.
1. Conversdo da massa de agua em moles.
2. Determinacdo da massa do sal anidro e conversdo em moles
3. Calculo do numero de moles de agua por mol de sal

Conclusoes:
o Indique os valores obtidos.
. Relacione o nimero de moles de agua de cristalizagdo com a férmula do sal hidratado.
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VERSAO COM CORRECCAO
EXPLORAGCAO E DISCUSSAO

Questoes:

1. Diga o que entende por agua de cristalizagao.

R: A agua de cristalizacédo é a agua que faz parte da estrutura cristalina de certas substancias,
em proporcao estequiométrica.

2. Como é que uma substancia hidratada pode perder a sua agua de cristalizagao?

R: As substancias hidratadas perdem a agua de cristalizag@o por aquecimento.

3. Indique 0 nome dos equipamentos e material da seguinte figura:

Balanca automdtica | Balanca analitica Estufa de secagem | Cadinho com tampa

- 2
@N

Excicador Pinga para cadinhos | Vidro de reldgio Espatula
4. Indique as operagdes unitarias que efectuou e relacione-as com o material utilizado.
R:
Operagodes Unitérias Material
Determinagédo de massas Balanga automatica (+ 0,01 g)
Balanga analitica (+ 0,0001 g)
Secagem Estufa
Secagem e arrefecimento Excicador
6
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5. Indique o tipo de balanga onde sdo determinadas as massas das substancias em
analise gravimétrica. Justifique.

R: Balanga analitica, porque a determinagdo da massa deve ser rigorosa, utilizando-se uma
balanga precisa e sensivel.

6. Faca a distingao entre gravimetria por destilagédo e gravimetria por precipitacdo. Qual o
método utilizado nesta actividade?

R: A gravimetria por destilagdo € um tipo de andlise gravimétrica que se baseia na
determinag@o de substancias volateis, como por exemplo a agua de cristalizacdo ou o
dioxido de carbono. Estes componentes determinam-se pela perda de massa da
substancia.

Na gravimetria por precipitacdo, o componente a determinar é o resultado de uma reaccao de
precipitagdo entre a solugao que contém o componente e a solug¢ao precipitante.

7. Indiqgue as normas de execugao pratica que considere fundamentais para se obterem
resultados crediveis.

e As determinacdes das massas sao feitas na balanca analitica e os resultados anotados
com quatro casas decimais;

e Pesar 0 sal hidratado aproximadamente na balanga automatica, transferi-lo para o
cadinho e depois determinar a massa do conjunto na balanga analitica;

e Nao tocar no cadinho com as maos Nas transferéncias estufa / excicador / balancga,
usar pinga para segurar o cadinho;

e Quando o cadinho arrefece no excicador deve estar destapado;

e Repetir a secagem do sal até obtengdo de massas concordantes (£ 0,2 mg);

e Se houver necessidade de interromper o trabalho deixa-se o cadinho no excicador.

8. Escreva a equacgao de desidratagcédo do sal utilizado.

R: BaCl,.2H,0 (s) — BaCl, (s) + 2H,0 (g)

Registo de medicoes:

e Registo de medi¢des no caderno de laboratério durante a actividade pratica.
e Registo de medi¢des sob a forma de uma tabela.

R:
12 22 1 28 32
Determinacao Determinacao Determinacdo | Determinagcdo | Determinacéo
Massa do Massa do Massa do Massa do Massa do Massa do
cadinho (g) cadinho (g) cadinho + sal | cadinho + sal | cadinho + sal | cadinho + sal
hidratado (g) anidro (g) anidro (g) anidro (g)
33,3347 33,3340 34,8110 34,5944 34,5940 34,5940

Tratamento de resultados:

A) Determine a % (m/m) da agua de cristalizacao.

B) Determine a quantidade de moles em agua perdida, por mole de sal

durante o aquecimento.
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R:
A) Determinacao da % (m/m) da &gua de cristalizacao
4. Calculo da massa da substancia hidratada.

m (sal hidratado) = m (cadinho + sal hidratado) — m ((cadinho)
m (sal hidratado) = 34,8110 — 33,3340 = 1,477 g

5. Calculo da massa da agua de cristalizagao

m (agua de cristalizacao) = m (cadinho + sal hidratado) — m(cadinho + sal anidro)
m (agua de cristalizacao) = 34,8110 — 34,5933 = 0,2177 g

6. Célculo da % (m/m) da agua de cristalizagao

1,4779 sal hidratado contém 0,2177g de agua de cristalizacao
100,009 de sal hidratado = 14,74 % de agua de cristalizacao

B) Determinagao da quantidade de moles em agua perdida, por mole de sal
4. Conversao da massa de agua em moles.

M (H,0) = 17,99 g.mol”
n=m/M=0,2177 /17,99 = 0,01210 mol H,O

5. Determinacao da massa do sal anidro e conversao em moles

m (sal anidro) = m (sal hidratado) — m (agua de cristalizagéo)
m (sal anidro) = 1,477 —0,2177 = 1,2593¢g

M (BaCl,) = 208,24 g.mol
n=m/M=1,2593 /208,24 = 6,0473 x 10° mol BaCl,

6. Calculo do numero de moles de agua por mol de sal

6,0473 x 10 mol BaCl, ------------ 0,01210 mol H,O
1 mol X

X =2,00 mol H,O

Conclusdes:
. Indique os valores obtidos.
. Relacione o nimero de moles de agua de cristalizagdo com a férmula do sal hidratado.

Em termos de percentagem a agua de cristalizacao do cloreto de bario corresponde a 17,74%
da massa total do sal.

A actividade experimental permite concluir que por cada mol de sal ha perda de 2 moles de
agua de cristalizagé@o, o que esta de acordo com a férmula BaCl,.2HO. Conclui-se que o sal é
dihidratado.
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TRABALHO LABORATORIAL N°2 |

Recuperacao da agua de cristalizagdo do sulfato de cobre pentahidratado

OBJECTIVOS

Recuperar a agua de cristalizagao do sulfato de cobre pentahidratado.
Adquirir conhecimentos tedricos e praticos, manipulando correctamente o material e
adquirindo técnicas de trabalho adequadas.

e Elaborar um protocolo experimental.

INFORMACAO

A agua de cristalizacdo é a agua que faz parte integrante da estrutura cristalina de certas
substancias. O seu teor corresponde a férmulas quimicas fixas, por exemplo: BaCl,.2H,0;
CuS0,4.5H,0; Na,S0,4.10H,0, etc. Por isso também se chama de dgua estequiométrica.

Os cristais hidratados sé perdem a sua 4gua de cristalizagao por aquecimento.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

e Utilizando a montagem representada na
figura, execute um procedimento
experimental para recuperar a agua de
cristalizacdo do sulfato de cobre
pentahidratado. Antes de executar a
montagem triture num almofariz um
pouco de sulfato de cobre
pentahidratado e coloque-o no primeiro
tubo de ensaio.

e Faca a listagem do material a utilizar.
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EXPLORACAO E DISCUSSAO

Questbes:

1. Diga o que entende por agua de cristalizacao.

2. Como é que uma substancia hidratada pode perder a sua agua de cristalizagao?

3. Escreva a equacao que representa a desidratacao do sal.

4, Porque é que o primeiro tubo esta inclinado?

5. Qual a fungdo da agua que se encontra no copo de precipitacao?

6. Porque razéao o tubo de vidro ndo toca o fundo do tubo de ensaio de recolha da agua

de cristalizagdo?

Registo de observacoes:

. Indique as transformagdes observadas durante a actividade.
Conclusoes:
o Retire conclusées da actividade.
10
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VERSAO COM CORRECCAO

Recuperagdo da agua de cristalizagdo do sulfato de cobre pentahidratado

OBJECTIVOS

Recuperar a dgua de cristalizacdo do sulfato de cobre pentahidratado.
Adquirir conhecimentos tedricos e praticos, manipulando correctamente o material e

adquirindo técnicas de trabalho adequadas.
e Elaborar um protocolo experimental.

INFORMACAO

A agua de cristalizacdo é a agua que faz parte integrante da estrutura cristalina de certas
substancias. O seu teor corresponde a férmulas quimicas fixas, por exemplo: BaCl,.2H,0;
CuS0,4.5H,0; Na,S0,4.10H,0, etc. Por isso também se chama de dgua estequiométrica.

Os cristais hidratados s6é perdem a sua agua de cristalizagdo por aquecimento.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Utilizando a montagem representada na
figura, execute um procedimento
experimental para recuperar a agua de
cristalizacdo do sulfato de cobre
pentahidratado. Antes de executar a
montagem triture num almofariz um
pouco de sulfato de cobre
pentahidratado e coloque-o0 no primeiro
tubo de ensaio.

1. Triturar até reduzir a p6 um pouco de sulfato de cobre pentahidratado.
. Espalhar o p6 num tubo de ensaio em posicao horizontal.
3. Nesta posi¢éo, prender o tubo de ensaio a um suporte universal e tapar o tubo
com uma rolha com um tubo abdutor dobrado em 90°.
4. A outra extremidade do tubo abdutor deve ser colocada dentro de um segundo
tubo de ensaio, o qual é colocado dentro de um copo de precipitagao com agua

e gelo.

5. Aquecer com chama directa do bico de Bunsen o sulfato de cobre
pentahidratado contido no primeiro tubo de ensaio.

e Faca a listagem do material a utilizar.

R.

1 almofariz com pildo, 2 tubos de ensaio, 1 tubo abdutor; 1 copo de precipitacao, 1 suporte

universal, 1 noz, 1 garra , bico de Bunsen
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EXPLORACAO E DISCUSSAO

Questoes:

1. Diga o que entende por agua de cristalizacao.

R: E a agua que faz parte da composicdo quimica de alguns cristais e ndo se encontra
simplesmente misturada com eles. Faz parte da estrutura cristalina em proporcéao
estequiométrica.

2. Como é que uma substéncia hidratada pode perder a sua agua de cristalizagéo?

R: Por aquecimento.

3. Escreva a equacao que representa a desidratagéo do sal.

R: CuSQ,4.5H,0 (s) — CuSO,. (s) + 5H.0 (I)

4. Porque é que o primeiro tubo esta inclinado?

R: Para evitar que algum vapor condensado junto a rolha v& recair sobre os cristais
aquecidos.

5. Qual a fungéo da dgua que se encontra no copo de precipitagéo?
R: Para refrigerar o vapor de agua, provocando a sua condensacao.

6. Porque razdo o tubo de vidro nédo toca o fundo do tubo de ensaio de recolha da agua
de cristalizagéo.

R: Para evitar uma reabsorcdo de alguma agua de cristalizacdo para dentro do tubo
guente.

Registo de observacoes:

e Indique as transformacgdes observadas durante a actividade.

R: No primeiro tubo de ensaio, ao longo do aquecimento, os cristais azuis transformam-se num
pé cinzento / branco amorfo, observa-se a libertagao de gotas de agua e de vapores.

As gotas de agua e os vapores passam através do tubo de vidro e sao recolhidos no segundo
tubo de ensaio, onde os vapores condensam.

Conclusdes:

. Retire conclusdes da actividade.

R: Os cristais de sulfato de cobre contém agua de cristalizagdo, a qual faz parte da sua
constituicdo e é responsavel pela sua cor azul, j& que quando anidro, o sulfato de cobre é
branco.

12
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