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Unidade 1 – Das Estrelas ao Átomo
AL 1.3 - Identificação de uma substância e avaliação da sua pureza
Introdução
Neste trabalho vais conhecer e aplicar métodos de avaliação da identidade de uma substância e o grau de pureza de uma amostra.
Da mesma forma que uma pessoa se identifica pelas suas características (peso, altura, impressões digitais, sinais particulares, etc.), uma substância caracteriza-se pelas suas propriedades. Então, que propriedades se devem escolher para identificar uma substância? O nº de propriedades de uma substância é muito grande, por exemplo o seu estado físico nas condições PTN, a sua massa molar, a cor, a densidade, o aroma, a temperatura de fusão, a temperatura de ebulição, a solubilidade em água e muitas outras.
Para caracterizar uma substância terás de determinar todas as suas propriedades?
Certamente que não, pois para identificar uma pessoa bastam as suas impressões digitais.
Embora os compostos também tenham uma espécie de impressões digitais (os seus espectros, que estudarás na unidade 2), vais estudar algumas propriedades físicas que também se usam na identificação das substâncias: a densidade (ou massa volúmica), a densidade relativa, o ponto de fusão e o ponto de ebulição.
Como compreendes, nenhuma destas propriedades, por si só, é suficiente para identificar a substância, tendo de ser utilizada com outras propriedades. Por exemplo, se uma determinada amostra tem um ponto de fusão igual a 123ºC, é possível dizer que não é uma determinada substância mas é impossível dizer que é. Se determinares mais uma ou duas propriedades dessa substância a probabilidade de a identificares passará a ser maior. Os valores encontrados para essas grandezas serão indicativos do grau de pureza da amostra.
Conjunto de informações que te podem ajudar a planificar uma actividade prático-laboratorial para:
- determinação da densidade relativa de um sólido;
- determinação da densidade relativa de um líquido;
- determinação do ponto de fusão de uma amostra sólida;
- determinação do ponto de ebulição de uma amostra líquida.



A Densidade (Massa Volúmica)
A massa volúmica, representa-se por ρ (letra grega, ró), indica a massa de material que existe por unidade de volume, nas condições de pressão e temperatura a que se mediu as respectivas grandezas (o volume de um corpo depende da pressão e da temperatura, em especial se se tratar de substâncias no estado gasoso). Determina-se calculando o quociente entre a massa, m e o volume, V do material em causa.

A unidade no S.I exprime-se em quilograma por metro cúbico (Kg/m3).
Nota: Nas escolas onde o livro adoptado seja ’’Química em contexto’’ da Porto Editora o professor poderá indicar aos alunos para consultarem o livro da página 97 á 102, em alternativa às folhas que se seguem.
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[image: ]Tabela 1 – Densidade da água a diferentes temperaturas










Tabela 2 – Densidade relativa de alguns materiais
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| - Densidade relativa

I3 Picnometros

Nas escolas existem os picnémetros para liquidos e para sélidos de
pequenas dimensdes ou pulverulentos (ver Quadro 1), utilizados na determi-
nacdo de densidades relativas.

A, — Amostras sélidas insoliveis em agua

1. Em todos os ensaios é necessario medir:
e temperatura do banho-maria onde deve ser mergulhado o picnémetro;
» massa do solido-problema (m);
« massa do conjunto picnémetro cheio de dgua e solido ao lado (M);
* massa do conjunto picnémetro com agua + sélido introduzido (M').

el
M- M

A, — Amostras liquidas

2. Calcular d=

1. Emtodos os ensaios é necessario medir:
< temperatura do banho-maria onde deve ser mergulhado o picnémetro;
* massa do picnoémetro vazio (m);
» massa do picnémetro cheio de dgua (M);
» massa do picnémetro cheio do liquido-problema (M').

_M-m
2. Calculard= M—m"

1. Quando se utiliza uma balanca
deve ter-se em conta um conjun-
to de cuidados na sua utilizacdo
de modo a manter a sua preci-
sdo e garantir a sua longevidade.

2. Os sdlidos e os liquidos dilatam
com o aumento de temperatura,
mas a sua massa mantém-se: o
material de que sdo feitos vai
ter uma densidade variével com
a temperatura.

3. Como a temperatura 6 a que
sdo realizados os ensaios ¢
diferente de 4 °C, é necessério
efectuar a correcg@o da tem-
peratura através da relagao:
d'= ﬁ X Gyguaa 10 ensaio

Analogamente para os liquidos:

M —-m

d= M—m X Gigua s Ta0 ensaio

[ Outros equipamentos para a determinacdo da densidade relativa de liquidos (Quadro 1)

» Densimetros (de peso constante)
 Aredmetros (de volume constante)

Todos séo flutuantes e, em alguns casos, permitem, para além do valor da densidade relativa, obter o valor

da concentracdo da solucéo.
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Il — Ponto de fusao

Ouzndo se aquece uma amostra solida, a variagdo de temperatura pode
corresponder 4 situagdo referenciada na figura, em que 6; corresponde
=mperatura de fusdo.

Teoricamente:

N&o hé variagdo de temperatura durante a fuséo da amostra.
Amostra pura S6 se observa um patamar no tempo. Experimentalmente
aceitam-se diferencas de 1 °C.
3 A amplitude de variag&o de temperatura pode ser elevada —
Amostra impura - !
e depende do nimero de componentes, das respectivas
proporgdes na amostra e das suas propriedades caracteristicas.

A determinacéo do ponto de fusdo pode fazer-se utilizando:

[Y Técnica tradicional

A, — Preparacdo da amostra

Coloca-se a amostra num vidro de rel6gio, depois de seca e triturada
finamente. Utilizando um tubo capilar fechado numa das extremidades,
ntroduz-se a amostra no tubo e inverte-se para a obrigar a descer.

Repete-se esta operacdo até se obter uma altura de sélido de = 1 cm.

]
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Variag@o da temperatura em funcéo do
tempo de aquecimento.
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Enchimento de um tubo capilar.
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A, — Determinacéo do ponto de fusdo (p.f.)
Usa-se uma montagem semelhante a da figura C do Quadro I.

Observacdes
*Nao mergulhar a extremidade aberta do capilar nem a anilha de borracha no banho de aquecimento.

* Escolher o fluido do banho de acordo com a temperatura de fusdo que se espera alcancar (agua para tempe-
raturas de fusdo inferiores a 100 °C; glicerina, 6leo ou parafina liquida para as outras situacdes).

¢ Escolher a fonte energética de acordo com a temperatura de fuso esperada.

e Controlar a rapidez do aquecimento + 1 °C/min (um aguecimento demasiado réapido durante a fuséo é a causa
mais vulgar de erros nesta determinacéo).

» Se conhecer o valor aproximado do p.f., basta iniciar o aguecimento lento a uma temperatura 20 °C abaixo do
p.f. esperado.

¢ 0 liquido do banho de aquecimento deve ser agitado com moderacao.

* Observar o sélido: a fusdo inicia-se com a primeira gota de liquido no capilar e termina quando o Gltimo traco
de solido desaparece.

= Arrefecer o banho, entre cada ensaio, cerca de 20 a 30 °C.
+Realizar, pelo menos, trés determinacdes, sendo a primeira usada como orientac&o.

* Se obtiver na segunda determinac&o um valor de p.f. cerca de 10 °C inferior ao estimado é necessario repetir
a determinacdo com um novo capilar, usando agora este Gltimo valor obtido como referéncia para uma ter-
ceira determinacédo.

3 Técnica do aparelho automatico

A utilizacdo do aparelho automético permite a obtencao de resultados em poucos segundos, com quantidades
minimas de amostra e com uma precisdo ndo conseguida com a técnica tradicional.

A determinag&o propriamente dita realiza-se seguindo as instrugdes do equipamento (Fig. D do Quadro I).
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lll - Ponto de ebulicdo

A pressdo de vapor de uma substéncia depende da temperatura, como

se pode depreender analisando o gréafico ao lado.

Assim, o ponto de ebuligdo de um liquido também depende da pressao

da atmosfera.

A elevagdo da temperatura do liquido provoca um aumento da pressdo
do seu vapor até igualar a press@o no exterior — neste momento, da-se a
vaporizagdo, ndo somente & superficie, mas em toda a massa liquida —

ehulicdo.

Quando se aquece uma amostra liquida, a variag@o de temperatura pode
corresponder a uma das situac@es referenciadas nas figuras seguintes.

/Temperatura de ebulicdo

: Vapor

Temperatura
mﬁb

Liquido
Vi " r
Liquido aho
il
0 Tempo t

A — Variagdo da temperatura em fungéo do tempo
de aquecimento.

34,6 78,2 100

Pressdo de vapor/ atm

0 20 40 60 80 100
Temperatura/°C

Variagdo da pressdo de vapor de um liqui-
do com 0 aumento de temperatura.

6/°C
1054 Solugdo aquosa

102
100

95
94

>

Tempo t

B - Variagdo da temperatura da dgua e de uma
solugdo aquosa com o tempo de aquecimento
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Teoricamente:

Néo ha variacdo de temperatura durante a ebulico da amostra. S6 se observa um patamar no
Amostra pura 2 ; 4 5 =
tempo. Experimentalmente aceitam-se diferencas de 1 °C (grafico A).
A amplitude de variagdo de temperatura pode ser elevada — depende do nimero de componentes,
Amastra impura das respectivas proporcGes na amostra e das suas propriedades caractersticas.
(mistura) A presenca de impurezas sélidas sol(veis na amostra é um factor que contribui para o aumento do
ponto de ebulicdo (grafico B).

A determinacao do ponto de ebulicao pode fazer-se utilizando:

I Técnica tradicional

Uma das técnicas mais antigas para a determinacao do ponto de ebuli¢do é aquela que utiliza material simples
de laboratorio, como o indicado na figura E do Quadro 1.

Observacdes
¢ 0 tubo que contém a amostra liquida deve ser de dimensdes reduzidas.

o Utilizar um tubo capilar (aberto nas duas extremidades) para permitir o contacto do vapor do liquido com o
exterior (garante a igualdade da pressdo de vapor & presséo atmosférica na ebuligdo).

= Observar o tubo de teste e verificar ai a formag&o de bolhas de vapor, nitidamente distintas das que se formam
a partir do banho, em ebulig&o. O ponto de ebuli¢do corresponde & temperatura do vapor, nesse momento.

= 0 liquido do banho de aquecimento deve ser agitado com moderagao (vareta, agitador de vidro ou magnético).

= Ter em conta que os valores dos pontos de ebulicdo tabelados estao referenciados a uma presséo de opera-
¢do de 1 atm; aceitar os valores experimentais como determinados & pressao de 1 atm.

= Notar que duas solugdes do mesmo soluto com concentragdes diferentes apresentam pontos de ebulicdo
também diferentes.

* Notar que duas solug@es de solutos diferentes mas de igual concentra¢@o apresentam pontos de ebulicdo
também diferentes.

[ utilizagao de sensor de temperatura acoplado a calculadora grafica

Uma alternativa possivel para a determinac@o de pontos de ebuligdo é através do uso de calculadora gréfica
com aplicagdo DataMate, um sensor de temperatura e restante equipamento (CBL2).

Este método permite tracar e analisar a curva de variagdo da temperatura com o tempo.

M utilizagao do aparelho automatico

A utilizag8o do aparelho automatico permite a obtengéo de resultados em poucos segundos, com quantidades
minimas de amostra e com uma precisdo ndo conseguida com a técnica tradicional.

A determinag@o propriamente dita realiza-se seguindo as instrugdes do equipamento (Fig. F do Quadro I).
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|- DENSIDADE RELATIVA

~ 11— PONTO DE FUSAQ

11l - PONTO DE EBULIG!

Propriedade fisica intensiva (ndo depende da
quantidade de substancia).

Propriedade fisica intensiva (ndo

depende da quantidade de substancia).

Propriedade fisica intensiva (ndo
depende da quantidade de substéncia).

Densidade relativa de uma substancia X
em relacdo a outra substéncia Y:
guociente entre a densidade de X(p,) ea
densidade de Yip,)

Px m, m,

d==t prm i e b

Py Px v Py Vv
Nota: Para sdlidos e liquidos, Y € dgua desti-
lada a4 °C (1,0x 10° kg nr %) e, para gases, Y
£ 0 ar atmosférico ou H, nas condigdes PTN.

0 ponto de fusdo de uma substan-
cia é a temperatura a qual esta passa
do estado sélido ao liquido, nas condi-
cOes normais de pressao, coexistindo
ambas as fases (liquida e sdlida) em
equilibrio.

0 ponto de ebulicao de uma subs-
tancia é a temperatura a qual a pres-
sdo de vapor iguala a pressao atmosfé-
rica.

Nota: A presséo de vapor de uma sub-

tancia, a uma dada temperatura, € a pres-
s80 exercida pelo vapor dessa substancia
em equilibrio com a fase liquida.

Equipamento laboratorial
A - Picnémetros

para liquidos para solidos

\
Borracha

C—Técnica tradicional

1
3

E-Técnica tradicional

8 — Densimetros e aerémetros

1—Aredmetro; 2—Aredmetro; 3 — Densimetro.

D — Aparelho automético para a
determinacao do ponto de fuséo.

F— Aparelho automatico para a
determinac&o do ponto de ebuli¢&o.

Quadro |
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Temperatura /

Massa voli-

Temperatura /

Massa voli-

Temperatura /

Massa volii-

2C mica/gcm™? 20 mica/gecm™3 °C mica/gecm 3
0 0,999 87 14 0,999 29 21 0,998 04
2 0,999 97 15 0,999 14 22 0,998 82
4 1,000 00 16 0,998 99 23 0,997 59
6 0,999 97 17 0,998 82 24 0,997 35
8 0,999 88 18 0,998 64 25 0,997 10
10 0.999 73 19 0,998 45 26 0,996 83
12 0,999 54 20 0,998 25 27 0,996 57
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