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RESUMO

Com a reformulagéo da grade curricular dos cursos do Instituto de Quimica da UFRJ
0 momento se torna oportuno para reestruturar a disciplina de Fisico-Quimica
Experimental | & luz do que vém sendo discutido na literatura em termos de préticas
de laboratorio para alunos de graduacdo. Nesse trabalho foram proposta
modificacdes da aula pratica sobre Lei de Lambert-Beer para além de uma simples
introducédo ao tema. Adaptou-se a aula experimental ja existente com a inclusdo de
uma nova sec¢do dedicada a obter a constante de equilibrio da reagdo entre
hidrogeno-cromato e cromato utilizando a Lei de Lambert-Beer. Para isso, 0 ponto
de partida foi um experimento existente na literatura adaptado ao contexto do
laboratorio de aulas de graduacdo do Departamento de Fisico-Quimica. Os
resultados obtidos foram comparados com a literatura. Além do desenvolvimento da
nova aula pratica, os custos do experimento foram estimados e uma proposta de
tratamento de rejeitos provenientes da aula prética foi elaborada. O trabalho traz
também uma proposta de avaliacdo da aula baseada em atividades pré e pos
laboratoriais, visando avaliar se 0s objetivos pedagdgicos propostos foram
alcancados. Por fim, a pratica € documentada na forma de um roteiro experimental,
um manual para apresentar a pratica ao docente com a descricdo do experimento e
sua proposta pedagogica e de um manual para o técnico de laboratério com toda a
preparacado necessaria para o experimento, assim como o protocolo de tratamento
de rejeitos.



LISTA DE ABREVIATURAS

UVv-vIS Ultravioleta-visivel



LISTA DE FIGURAS

Figura 1: Espectro de varredura das amostras referentes ao experimento 1 na faixa

ENLIE 185 € 4O0ONIM. ...ttt e e e et e e e e e e e e e e e e e e e e eaanns 29
Figura 2: Curva obtida com o valor médio dos experimentos.............cccccuvvvvieeeeeeeennn. 31
Figura 3: Rejeito antes do tratamento (Fotografia: autor do trabalho)........................ 33
Figura 4: Precipitacdo do rejeito pela rota 1 (Fotografia: autor do trabalho).............. 34

Figura 5: Precipitacédo do rejeito pela rota 2 (Fotografia: autor do trabalho).............. 35



LISTA DE TABELAS

Tabela 1: Medidas de pH e absorvancia dos experimentos em 370 nm.................... 30
Tabela 2: Valor médio e erro dos experimentos da Tabela 1.......ccccccccevvviiiiiiiiieenenennn. 30
Tabela 3: Comparativo do valor de pK do experimento com a literatura.................... 31
Tabela 4: pK obtido em diferentes comprimentos de onda no experimento 1............ 32

Tabela 5: Custo e quantidade aproximada de utilizacdo dos reagentes e

equipamentos utilizados N0 NOVO eXPENMENTO..........ciiiiieeiiiiiiiiiie e 35



SUMARIO

1. INTRODUGAO.......ccceiteriernsseesssssssssssessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssens 12
7720 1= 0 1 I Y 1 14
2.1. OBJETIVOS ESPECIFICOS......ccccvrereraeersrseserassesessssessssessssssessssssesssssssassenssasses 14
3. REFERENCIAL TEORICO......c.cccotvurerersssessssssessssssesssssssssssessssssssssssssssssssssssssassssaens 15
3.1. ENSINO DE FiSICO-QUIMICA E SUA RELACAO COM O LABORATORIO....15
3.2. IMPORTANCIA DO LABORATORIO E QUESTOES ATUAIS......cocorercnraenanns 16
3.3. DESENVOLVIMENTO DA AULA DE LABORATORIO........cccovrrereraerersrseressenses 19
4. METODOLOGIA......ctiiiiernriisssnnsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnnnss 22
4.1. ESCOLHA DO TEMAL ..ottt s sssss s ssss s s nass nnsssnnssssnssssnnsssnns 22
4.2. O EXPERIMENTO.....cciitteiiiimmmasninsessssssssssss s ssnss s s s sssssssssssssssssnnsssssssnnnssssssnnnssnns 23
4.2.1. AdaptaCao da PratiCa.........cccceeeeeeie i 23
4.2.2. Procedimento dos testes realizados. ........oovvviiiiiiiiiiiiie e 26
4.2.3. ANALISE UE CUSELOS.....ciiiiiiiiiieie e e e e e ettt e e e e e s s et e et e e e e aeeeeeeeeeeeeeeeeessssesnsnnnnnns 27
4.2.4. Tratamento JOS MEJEITOS. ... .uueiiiiieiiiiiiiiii et e e e e 27
4.3. ESTRUTURA DO ROTEIRO E MATERIAL SUPLEMENTAR........cccecmmrrrmrrreens 27
4.4. ELABORAGCAO DO MANUAL DO PROFESSOR E MANUAL DO TECNICO. .28
5. RESULTADOS E DISCUSSAOQ.......cccoumermrmressssssesssessssssssssesssssssssssssssssssssssssssneas 29
5.1. O EXPERIMENTO.....ciiiiituuiiimnssssirssssssisssssss s ssssssssssssssssssnsssssssssnsssssssnnnsssssnnnnss 29
5.1.1. Adaptac@o do eXPEeriMENTO........cccceeiieeii e 29
5.1.2. TratamentO A0 REJEITO......uuuuuiiriiiiiiiiiiiitiiiieteeeeseeseesesseseeeeessaseseessnseeeesna e eeeeennnns 33
5.1.3. Levantamento A€ CUSIOS........coooiiiieii e 36
5.2. ESTRUTURA DO ROTEIRO......coiittiiimmmasinnssssssnsssssssssssssssssssssssssssssssassssnsssnns 36
5.3. MANUAIS DO PROFESSOR E DO TECNICO.....c.cccoruruererarseressersessesassassessessens 40
6. CONSIDERAGOES FINAIS.......cocvueererererssesessesersssssessssesssssssssssssssssssssssssssssessssses 42
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS.......ccoccicncns s sssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsns 44
N | 1 47
ANEXO 1: ROTEIRO NOVO......ccciiiisnnnmmsssssnnsmssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnnns 47
ANEXO 2: ROTEIRO ATUAL....ciiiietmrmisssssssisssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnss 54
ANEXO 3: MATERIAL SUPLEMENTAR......ccciittmmminmnnsssnnnssssssnsssssssssssssssssasssnnssns 58
ANEXO 4: MANUAL DO PROFESSOR.......ccoittiimmmessinnsssssnsssssssssssssssssssssssssnnssns 61

ANEXO 5: MANUAL DO TECNICO......cccocvururrecrererasssesesesssssssssessssssssssssssssssssssssnas 66



12

1. INTRODUCAO

Nos ultimos anos os cursos do Instituto de Quimica da Universidade Federal
do Rio de Janeiro passaram por uma reformulacdo na sua grade curricular. Essas
mudancas vieram com a adicdo de novas disciplinas nos cursos de Quimica e
Quimica — Atribuicdes Tecnoldgicas. Com a revisdo das disciplinas teéricas, o
momento se torna oportuno para reformular as disciplinas experimentais a luz do
gue vem sendo discutido na literatura nos ultimos anos. Com as novas grades a
disciplina de Fisico-Quimica Experimental 1 sofreu uma reducdo de sua carga
horaria. O que também sugere a necessidade de reformulacdo de suas aulas
praticas.

As disciplinas experimentais sdo parte integrante da formacao de graduandos
em Quimica. A literatura em educacdo apresenta uma série de discussfes em
relacdo ao trabalho experimental, desde a verificagdo do aprendizado com novas
praticas e formas de se construir as aulas em laboratério (Bretz,2019; Shah, 2004;
Reid e Shah, 2007).

Em nosso laboratério ja fazemos o estudo espectrofotométrico de Cr®", com
medidas feitas em solugbes diluidas de sulfato bésico de cromo. A busca por
aprimorar o conhecimento do aluno em equilibrio quimico, nos levou a estudar a
dissociacao do acido crémico e propor uma adaptacdo de uma pratica de equilibrio
entre 0s ions cromato e hidrogeno cromato ja conhecida na literatura (Vincent,
1990), adaptando o experimento para que ele seja compativel com os recursos do
nosso laboratorio e com a atual duragcdo de nossa aula experimental. Levando em
consideracdo os riscos ambientais da utilizacdo de sais de cromo, trouxemos uma
proposta de tratamento dos nossos rejeitos de forma a levar todo o cromo em
solucdo até um precipitado de hidroxido de cromo (Ill) que sera reaproveitado no
préprio Instituto.

Esse trabalho traz um breve resumo sobre os problemas discutidos no ensino
de Fisico-Quimica na atualidade, a importancia das aulas de laboratoério na formagéo
superior e propostas de reformulacdo da forma se pensar o trabalho experimental.
Nosso objetivo € adaptar um experimento sobre Lei de Lambert-Beer da literatura
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para o laboratorio de Fisico-Quimica do Instituto de Quimica da UFRJ, incluindo uma
proposta de roteiro e avaliacdo dos experimentos, incluindo um manual para o
professor com a proposta da aula e um para o técnico com o preparo das solucdes e

0 método para se tratar o rejeito.
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2. OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho é a elaboracdo de uma aula pratica para a disciplina

de Fisico-Quimica Experimental | do Instituto de Quimica da UFRJ, sobre o célculo

da constante de equilibrio de uma reacdo a partir da lei de Lambert-Beer e

apresentar uma nova proposta de avaliacdo com base em atividades pré e pos

laboratorio.

2.1. OBJETIVOS ESPECIFICOS

Adaptar o método da pratica da literatura para o laboratério de graduacao do
departamento de Fisico-Quimica;

Fazer uma breve analise de custos de aplicacdo da aula prética;

Propor uma estratégia para o tratamento dos rejeitos gerados pelo
experimento;

Elaborar a estrutura do roteiro experimental, incluindo as perguntas pré e pos
relatorio;

Elaborar um material suplementar para os alunos;

Elaborar um manual do professor com as propostas pedagodgicas envolvidas
no experimento;

Elaborar um manual do técnico com as informagBes necesséarias para o

preparo da pratica e o procedimento para tratamento do rejeito.
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3. REFERENCIAL TEORICO

Neste capitulo € apresentado um breve resumo da literatura sobre ensino de
fisico-quimica, as discussdes atuais em relacdo ao ensino em laboratério na
graduacdo em quimica e uma introducédo a metodologia de Reid e Shah (2007) para

a formulacdo de uma aula experimental.

3.1. ENSINO DE FiSICO-QUIMICA E SUA RELAGAO COM O LABORATORIO

Os alunos costumam apresentar dificuldades em disciplinas de fisico-quimica,
considerando-as disciplinas dificeis com muito conteldo abstrato e alto teor
matematico. Diversos pesquisadores na area de educacao tentaram obter respostas
sobre quais fatores influenciam no aprendizado de fisico-quimica. O estudo pioneiro
no tema foi de Nicoll e Francisco (2001), que apontaram uma fraca correlagao entre
0s conhecimentos matematicos do aluno e sucesso na disciplina e uma maior
correlacdo entre o pensamento logico e a aprovacdo. Os estudos de Derrick e
Derrick (2002) e Hahn e Polik (2004) questionaram o trabalho de Nicoll e Francisco
(2001), demonstrando que realmente havia uma alta correlagdo entre o0s
conhecimentos matematicos do aluno e seu desempenho. Hahn e Polik (2004),
apontaram também outros fatores para o grau de sucesso dos alunos, como o fato
de que o pensamento l6gico nos alunos estdo intrinsecamente conectados com a
sua habilidade matematica, além de fatores como habilidade de estudo, motivacéo e
o formato do exame. No entanto, as habilidades matematicas dos alunos possuem
uma maior correlacdo com as suas notas do que com a quantidades de disciplinas
matematicas que o aluno cursou (&lgebra, calculo e fisica). Alunos com maiores
notas nessas disciplinas iam melhor em cursos do fisico-quimica do que 0s outros.

O estudo de So6zbilir(2004) procurou elucidar quais eram as percepcdes de
discentes e docentes em um curso de graduacdo em quimica na Turquia sobre o
gue torna a fisico-quimica dificil. Por mais que em seus estudos muitas das
percepcbes fossem similares entre os dois grupos, um de seus resultados mais
interessantes refere-se a declaracdo de mais da metade dos discentes que afirmam

nao haver correlacdo entre aulas, laboratério e exames. Topicos que eram cobertos
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somente no laboratério eram mais dificeis para os alunos entenderem, de acordo
com a percepc¢ao dos mesmos.

No ano de 2014 a area de ensino de fisico-quimica recebeu uma edicéo
especial na Chemistry Education Research and Practice. Porém, segundo Tsaparlis
(2014), o toépico de aulas em laboratorio no ensino de fisico-quimica € muito pouco
abordado na literatura. Existem alguns trabalhos que tratam de temas como
atividades de laboratério baseadas em solucdo de problemas (Gurses, 2007) e
baseadas em projetos (Tsaparlis, 2007). Mais recentemente foi publicada a
aplicacdo de uma nova pedagogia de laboratério em uma aula de fisico-quimica
experimental (Williams, 2018). No trabalho de Shah(2004), o autor propds uma
adaptacdo das praticas existentes com a utilizacdo de atividades pré e pos
laboratério nas aulas praticas de fisico-quimica nas turmas de graduacdo em

Quimica da universidade de Glascow.

3.2. IMPORTANCIA DO LABORATORIO E QUESTOES ATUAIS

Desde a consolidacdo da quimica como um ramo da ciéncia, os laboratorios
sdo considerados uma parte fundamental da formacgéo do profissional em quimica e
em areas correlatas. Isso se formaliza com a implementacédo de laboratorios de
ensino que Liebig montou em Giebsen em 1824 (lhde,1964) e Eton em Rensselaer
(Menzie, 1970), onde os alunos eram treinados para produzir dados cientificos de
gualidade, em uma relagcdo mestre-aprendiz. Esse modelo foi exportado para as
Ameéricas em meados do século XIX. Elliot (2009), argumenta que os procedimentos
experimentais utilizados na pesquisa em quimica ndo podem sustentar sozinhos o
aprendizado em laboratério do aluno. Como o conhecimento se constr6i com base
em conhecimento prévio, é necessario que o estudante tenha um conhecimento
base para poder se familiarizar com as técnicas utilizadas em pesquisa na
atualidade. Porém, esse modelo ainda € utilizado com alunos de pés-graduacéo que
jd& possuem os fundamentos quimicos necessario para que a relagdo mestre-
aprendiz seja mais produtiva.

No século XX, o trabalho em laboratorio tinha como objetivos a producéo de

técnicos habilidosos para o trabalho na industria e a formacdo de méao de obra para
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os laboratérios de pesquisa (Morrell,1969). Nos dias atuais, para se obter o diploma
de bacharel em quimica é necessario uma carga horaria obrigatéria de aulas em
laboratorio. Tal fato revela a importancia dada a esse tipo de atividade na formacao
do graduando.

Reid e Shah(2007) argumentam:

“It is assumed to be necessary and important. It is taken for granted that
experimental work is a fundamental part of any science course and this is
especially true for chemistry courses. Very frequently it is asserted that
chemistry is a practical subject and this is assumed, somewhat naively, to
offer adequate justification for the presence of laboratory work.”

De acordo com Bretz(2019) muito disso se deve ao trabalho de Bowers(1924)
gue concluiu que os experimentos de laboratorio levam a um maior aprendizado do
gue somente o livro didatico, muito embora, o design experimental e a analise
estatistica de Bowers ndo atendam os critérios para publicagcdo nos dias atuais.
Mesmo assim, segundo Bretz, as conclusdes tomadas por Bowers até hoje ressoam
como uma verdade que nao precisa de evidéncias que a suportem. Ainda assim,
desde a segunda metade do século XX diversos trabalhos (Hofstein,2003; Tobin,
1990; Hofstein,1982; Tobin, 1987; Herron, 1999) apontavam para a falta de
evidéncias de que atividades no laboratorio contribuissem para melhorar o
aprendizado do aluno. Esse topico ainda hoje € discutido, com apelos de Bretz
(2019) e Sansom (2019), para que a comunidade se dedique em buscar evidéncias
solidas de que o trabalho experimental contribui para esse aprendizado.

Com todas essas criticas em mente, podemos olhar como o assunto dividiu a
comunidade durante as ultimas décadas. Enquanto Hofstein(2007) e Tobin (1990),
mesmo cientes da falta de evidéncias, acreditam que as atividades de laboratérios
podem contribuir para a formagéo do aluno e na construgdo do seu conhecimento,
outros pesquisadores tecem criticas severas ao trabalho experimental como
ferramenta pedagodgica. Hodson (1990), por exemplo, afirma que os trabalhos
experimentais sdo, por muitas vezes, improdutivos e confusos, sendo utilizados sem
um propésito claro. Hawkes (2004) questiona a propria necessidade de aulas em
laboratério. Como Carnduff e Reid (2003) salientam, uma das principais criticas a
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praticas de laboratério é o seu alto custo de funcionamento, em termos de pessoal,
reagentes e equipamentos.

No trabalho de Shah (2004) e Johnstone e Letton (1988) é apontado que
muitos estudantes ndo conseguem enxergar o0 proposito das aulas experimentais,
fazendo com que os alunos venham as aulas desestimulados. Reid e Shah(2007)
argumentam que ndo é sempre simples que o aluno consiga enxergar a importancia
de certas atividades na sua formacao, e essa percepcao de falta de relevancia nédo
ajuda no aprendizado. Assim, os autores defendem que trabalhos experimentais
devem ter suas metas e objetivos claros. Muitos docentes tendem a focar somente
em apresentar o conteudo e ndo atendem as expectativas dos estudantes, levando
assim o autor a enfatizar a necessidade de formular claramente os objetivos de um
experimento e transmiti-los aos alunos.

Muitos pesquisadores tentaram definir quais seriam 0S objetivos de um
trabalho pratico (Kirschner e Meester, 1998; Kerber, 1988; Johnstone e Al-Shuaili,
2001; Pickering, 1987). Neste trabalho sera utilizada a definicdo proposta por Shah
(2004) que divide os objetivos da aula de laboratério no desenvolvimento de quatro
tipo de habilidades:

1) Habilidades relacionadas ao aprendizado de quimica: oportunidades de
fazer a quimica “real”, ilustrar ideias e conceitos, expor ideias tedricas em testes
empiricos;

2) Habilidades préticas: Oportunidade de lidar com equipamentos e produtos
guimicos, aprender procedimentos de seguranca, dominar técnicas especificas,
medir e observar cuidadosamente.

3) Habilidades cientificas: Oportunidades de aprendizado de habilidades de
observacéo, deducéo e interpretacao.

4) Habilidades gerais: desenvolver habilidade de trabalhar em equipe,

gerenciar o tempo e reportar, apresentar e discutir resultados.
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Nas palavras de Shah (2004), o objetivo mais importante da aula em
laboratorio pode ser definido como:

“Each scientific discipline has a range of specific techniques, skills, which
are used by professional scientists of that discipline, and must be mastered
by students before they can practise as experimentalists. Because these
operations involve skills in the psychomotor domain, typically the
manipulation of particular pieces of apparatus, together with skills in the
cognitive domain, such as the ability to interpret, calculate and evaluate
results from the measurements which were made.”

7

Essa definicho mostra que um dos objetivos principais do experimento é
trabalhar em conjunto o dominio psicomotor e o cognitivo do cérebro do aluno.
Dessa forma, as aulas experimentais atuam sobre as habilidades do aluno de uma
forma que as aulas tedricas sozinhas ndo seriam capazes de fazer. Contudo, o autor
aponta que mesmo que esses objetivos exijam a presenca do laboratério, 0 mesmo
nao garante que eles sejam alcancados, argumentando que € necessario aprimorar
ou mudar a situacao atual dos laboratorio para criar mais oportunidades para que 0s

alunos atinjam esses objetivos.

3.3. DESENVOLVIMENTO DA AULA DE LABORATORIO

Podemos observar entdo que ha objetivos que somente podem ser
alcangados com o trabalho experimental, poréem, devemos levar em conta todos os
problemas apresentados na literatura e tentar resolvé-los. Nesta secdo sera
apresentado o desenvolvimento de um aula experimental proposta por Shah (2004),
baseado no trabalho de Carnduff e Reid (2003), e revisitada em Reid e Shah (2007).
A aula experimental na perspectiva dos autores € sustentada por trés pilares: um
pré-laboratério, o laboratério e o pés laboratério. Segundo Carnduff e Reid (2003), o
desenvolvimento de uma aula de laboratorio deve ser visto como um todo, isso &,
deve ser elaborada de forma que os trés pilares se comuniquem e trabalhem em
conjunto para que 0s objetivos do experimento sejam alcancados. Esses trés pilares
serdo apresentados

O pré-laboratério contem uma série de exercicios curtos que demoram em
média de 15 a 30 minutos para serem respondidos. Ele tém como objetivo preparar

o aluno para o experimento, reduzindo a sobrecarga de informacdo que
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normalmente se encontraria no roteiro, relembrar conceitos que ja foram abordados
anteriormente ou desenvolver ideias que irdo ser ensinadas (Shah, 2004).

Os trabalhos de Johnstone e Letton (1990) e Letton (1991) mostram que além
dos alunos seguirem os roteiros de pratica sem entender o que estad acontecendo,
0S manuais tipicamente sobrecarregam os alunos de informagéo, sendo seguidas
pelos mesmos como um livro de receitas. Eles argumentam que para que iSso nao
aconteca os roteiros devem ser escritos com simplicidade e livres de informacdes
desnecessarias. Reid e Shah (2007) atribuem a importancia de se diminuir a

sobrecarga de informagé&o no roteiro a forma como o aprendizado acontece:

“Humans all learn in fundamentally the same way. New knowledge and
experiences have to be processed in a part of the brain known as the
working memory. As this is limited and cannot be expanded, it has to be
used efficiently. The working memory is where a person holds information
temporarily. However, it is also the place where many important processes
take place: thinking and reflecting; understanding and applying; analysing
and synthesising; problem solving; being critical and even sceptical!”

Nesta etapa, as atividades pré-laboratério mostram-se essenciais, permitindo
que os alunos se preparem para 0 experimento, retomem conceitos importantes,
leiam o procedimento e se planejem e construam uma ponte entre a aula e o
experimento.

A validagéo da funcionalidade das atividades pré-laboratdrio foram avaliadas
por Johnstone (1994,1998) mostrando que sua aplicacdo em um laboratério de
graduacéo de fisica aumentou as das notas dos alunos em 5%, entendimento do
conteudo em 11%. Mais importante ainda, o estudo concluiu que o sentimento
positivo dos alunos em relacdo ao laboratério teve um aumentou drasticamente. Foi
constada também a eficAcia do mesmo em mini-projetos, permitindo uma maior
acessibilidade a trabalhos open-ended. Porém, Shah (2004) atesta que se o preé-
laboratério for muito grande a aceitacdo dos alunos com a maior quantidade de
trabalho e dos professores com mais coisas para corrigir diminui, mesmo que eles
consigam ver a importancia do que estao fazendo. No seu estudo - Shah observou
gue o pré-laboratorio, demasiadamente grande, desestimula os alunos e faz com

gue uma espécie de “mercado negro” de respostas se forme.



21

No processo de desenvolvimento de uma aula experimental, é necessario ter
claro os objetivos que se desejam alcancar. Nesse momento, 0 processo de
elaboracéo do experimento deve ser criado, de forma a permitir que esses objetivos
sejam atendidos. Os autores salientam que esses objetivos devem ser claros e
especificados ao aluno. O desenvolvimento da aula pratica apoia-se nos conceitos
abordados no pré-laboratério. Como demonstrado no trabalho de Shah (2004), néo é
sempre necessario elaborar novos experimentos e sim remodela-los de forma que
0s objetivos propostos estejam claros e possam ser alcancados.

Por ultimo, apds o experimento sdo realizadas as atividades po6s-laboratério.
Nelas € onde todo 0 processo se conecta para atender aos objetivos propostos pelo
experimento. De acordo com Shah (2004), muita énfase é dada a performance do
experimento, com prejuizos aos objetivos pedagogicos. O pdés-laboratério deve ser
construido de forma a se buscar padrBes nos resultados e relacionando os dados

obtidos com os conceitos quimicos e fisicos relevantes.
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4. METODOLOGIA

Neste capitulo séo apresentados os metodos utilizados nesse trabalho para a
elaboracdo da nova pratica. E abordado o motivo de ter sido escolhido um
experimento sobre a lei de Lambert-Beer, a adaptacédo de um roteiro da literatura ao
laboratério de graduacédo do departamento de Fisico-Quimica, como foi realizado o
levantamento de custos do experimento, a metodologia para se tratar os rejeitos da
pratica e como foi estruturado o roteiro do experimento, a elaboracdo do manual do

professor e 0 manual do técnico.

4.1. ESCOLHA DO TEMA

A lei de Lamber-Beer permeia o conteudo programatico de diversas
disciplinas do Instituto de Quimica da UFRJ, sendo abordada de diversas maneiras
diferentes. Nas novas grades dos cursos de Quimica e Quimica com Atribuic6es
Tecnoldgicas, implementadas em 2019, o conteudo € apresentado no quinto periodo
na disciplina de Fisico-Quimica Experimental | (IQF 245). O conteudo também é
abordado na disciplina de Analise Instrumental | (IQA 361), com uma discusséo
mais aprofundada de aspectos praticos do uso da lei, tais como a construcao de
curvas de calibracéo e a realizacdo de medidas. A disciplina IQA 361 esta presente
nos cursos no 5° periodo para o curso de Quimica, em concomitancia com a IQF
245 e no 6° periodo para o curso de Quimica com Atribuicbes Tecnoldgicas. No
curso de Licenciatura em Quimica, o conteudo é apresentado, primeiramente, na
disciplina Fisico-Quimica Experimental | (IQF 363) no 6° periodo.

O tépico é abordado novamente nas praticas das disciplinas do Departamento
de Bioquimica, nos trés cursos de graduacao, para obter propriedades de amostras
a partir da absorvancia. A lei é utilizada também nas disciplinas experimentais do
Departamento de Quimica Inorganica e na disciplina de Métodos Fisicos de Quimica
Organica (IQO 249), com o foco somente na analise do espectro eletrbnico. Por
ultimo, o tema € abordado novamente na disciplina tedrica Espectroscopia e
Termodinamica Estatistica (IQF 364) e Fisico-Quimica Experimental Il (IQF 472),
esta Ultima onde é tratada a lei de Lambert-Beer em solidos. As disciplinas IQO 249,
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IQF 364 e IQF 472 n&o estéo presentes na grade curricular do curso de Licenciatura
em Quimica.

Dessa forma, a disciplina de Fisico-Quimica Experimental | é o primeiro
contato do aluno com o tema na maior parte dos cursos. Seu roteiro experimental
atual € apenas uma breve apresentacdo ao fenbmeno com a realizacdo de uma
varredura na amostra para se obter o comprimento de onda maximo e uma
construcdo de uma curva de calibracdo. Uma prética similar é também realizada na
disciplina de Andlise Instrumental Experimental | (IQA 479).

A Lei de Lambert-Beer é de fundamental importancia na grade curricular de
cursos de Quimica em geral, e nos cursos do Instituto de Quimica, em particular.
Com isso em mente, a pratica atual foi remodelada para que possa funcionar como
uma breve apresentacdo da Lei, mas que possa também ser conectada a obtencao
de um parametro termodinadmico, no caso a constante de equilibrio de uma reacéao.
Além do experimento, € proposta uma forma de avaliagdo, com perguntas de pré e

pos laboratdrio, ja utilizada anteriormente na literatura.

4.2. O EXPERIMENTO
Esta subsecdo é dividida em quatro etapas. A adaptacdo da pratica para o
laboratorio do departamento de fisico-quimica, o procedimento realizado para

realizar as medidas, a andlise de custos do experimento e o tratamento dos rejeitos.

4.2.1. Adaptacao da pratica

A aula experimental proposta tem duas etapas. A primeira consiste,
essencialmente, do experimento presente atualmente na disciplina, que faz parte do
novo roteiro. O experimento consiste da varredura de comprimentos de onda de uma
solucdo de sulfato basico de cromo (lll) para se obter o comprimento de onda
maximo da solucdo e, em seguida, utilizar uma série de padrbes preparado pelo
aluno para construir uma curva de calibragcdo para obter a concentracdo de uma
solucao desconhecida de cromo (ll1).

A segunda etapa do experimento é reservada para a obtencdo da constante

de equilibrio entre os ions hidrogeno cromato (HCrO,) e os ions cromato (CrO.,%*) a
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partir de uma solucdo de dicromato de potéssio (K.Cr,O-) utilizando a lei de Lambert-

Beer. A equacdo de equilibrio € apresentada abaixo, seguida pela expressdo da
constante de equilibrio (Equacéo 1):

HCrO4 (ag) — H+(aq.) + CrO42_(aq.)
[CI"O42_]

[HCrO4‘]
Equacdo 1

Ke,=[H™]

O experimento foi proposto por Vincent (1990) a partir de solugbes aquosas
de dicromato de potassio que, em meio aquoso, segue a reagao:

H* + 1/2 H,0+1/2 Cr,0+* - HCrOys (ag) » H'aq) + CrO4*(aq)

Ao alterar o pH da solucéo, a proporcao de ions hidrogeno cromato e cromato
variam. De forma que, ao se acidificar a solu¢cdo a formacdo dos ions hidrogeno
cromato € favorecida e ao se basificar a solucdo a formacdo dos ions cromato é
favorecida. A constante de equilibrio da reacéo € obtida com o rearranjo da equacgao
de equilibrio em uma relacao linear entre a concentragdo de ions hidrénio e a razdo
entre as concentracdes de ions hidrogeno cromato e cromato (Equacdo 2). A
premissa do experimento baseia-se em substituir as concentracbes em termos de
absorvancias relativas entre a amostra e duas solucbes, uma em pH levemente
acido, onde toda a solucao foi levada a hidrogeno cromato, e outra com pH basico,

onde toda a solucédo foi levada a ions cromato.

=k LHCOS] o (A-A)
e [CFO42_] B eq.(An_Az)
Equacdo 2

Na Equacéo 2, k é a constante de equilibrio da reagéo, A; é a absorvancia da
solucdo de dicromato em pH basico (onde todos os ions estdo convertidos a
cromato), A, é a absorvancia da solugéo de dicromato em pH levemente acido (onde
todos os ions estdo convertidos a hidrogeno cromato) e A, que é a absorvancia de
uma solucdo na faixa de pH entre 5,5 e 7,0 onde ha a mistura de ions cromato e

hidrogeno cromato. Dessa forma, com algumas soluc¢des nesta faixa de pH, onde ha
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a mistura dos ions, é obtida uma equacao da reta que correlaciona a concentracdo
de ions hidronio com a razéo das absorvancias.

Para adaptar esse experimento é necessario se atentar a alguns detalhes
experimentais de suma importancia para que a relacado continue valida. Todas as
amostras devem conter exatamente a mesma concentracdo de ions cromo e a
solucédo A, deve ser levemente acida, devido ao pK do acido cromico ser 0,74. Se a
amostra estiver muito acida todos os ions cromato serdo levados a acido crémico.

O primeiro passo para a adaptacdo do experimento € a escolha do pH para
ajustar o pH da amostra. No trabalho de Vicent s&o utilizados tampdes de acetato de
amoénio de pHs 5,7 , 6,2 , 6,7 e 7,2 para avolumar as amostras da curva. Para
adapta-lo foi utilizado uma solucao tampéao de hidrogeno fosfato de sédio acidificada
com &cido cloridrico para avolumar as amostras e manter o pH delas nos mesmos
utilizados pelo autor. Foi utilizado um tampéao diferente do autor pois, tampéo fosfato,
além de ser conhecido por ter um alto poder tamponante, o tratamento de rejeito
final é simplificado pois fosfatos precipitam com relativa facilidades com diferentes
reagentes. A segunda etapa € observar se os resultados obtidos sdo equivalentes ao
observado no Handbook of Chemistry and Physics (2006-2007) para o valor da
constante de equilibrio da reagéo.

Por altimo, o laboratoério de préaticas de Fisico-Quimica Experimental | conta
somente com um espectrofotbmetro utravioleta-visivel (UV-VIS), modelo B572 da
Micronal, que n&o possui uma interface grafica. Por isso foi utlizado o
espectrofotometro do laboratério de Fisico-Quimica Experimental II, modelo UV-
2600 da Shimadzu, para obter o espectro de varredura de todas as amostras e
verificou-se em qual faixa de comprimento de onda a relagdo continua valida para

ser utilizada no espectrofotdmetro disponivel.

4.2.2. Procedimento dos testes realizados

Para estabelecer uma metodologia padrdo para a aplicacdo da pratica,
primeiramente foi realizado o teste do nivelamento de pH. Foi preparada uma
solucdo mae de dicromato de potassio dissolvendo 0,26g em 200mL e transferindo

10mL para seis balées volumétricos de 250mL.
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Para o preparo da solugéo Al foram adicionados 6mL de uma solucdo 4M de
NaOH para um baldo volumétrico, que foi avolumado para 250,00 mL. Com o auxilio
de uma fita de pH foi aferido se o pH da solucdo era igual a 14. Dessa forma
podemos garantir que todo a solucéo foi levada a cromato, pois seu pK é 6,5. Para a
solugdo A2 foram adicionados 0,5mL de &acido acético glacial e avolumado até
250,00 mL. Com o auxilio de uma fita de pH foi aferido que o pH da solucdo se
encontrava em torno de 3,0.

Para o preparo da solucao tampdao foi preparada uma solugcao mée de 100,00
mL contendo 0,6g de hidrogeno fosfato de sodio avolumado até 100,00 mL em agua
destilada. Para preparar os tampdes foram transferidos 25,00 mL da solugdo para
guatro béchers contendo, aproximadamente, 250 mL de agua destilada e ajustado o
pH de cada solugdo com uma solugéo de HCIl 1M até os pHs 5,7, 6,2, 6,7 e 7,2,
respectivamente. Cada um desses tampdes foi usado para avolumar os ultimos
guatro baldes volumétricos até 250,00mL.

A leitura das amostras foi realizada no espectrémetro UV-VIS (Shimadzu UV-
2600) e, logo apds a medida o pH das solu¢des foi aferido novamente. Esse valor de
pH foi utilizado para o calculo da constante de equilibrio. Todas as amostras foram
realizadas em triplicata a partir da mesma solucdo mae de dicromato. Além disso,
todas as amostras foram lidas em sequéncia no espectrofotometro (Micronal B572)
gue é utlizado nas praticas de Fisico-Quimica Experimental |I. Em todos os

experimentos foi utilizado o mesmo pHmetro (Digimed DM-22).

4.2.3. Andlise de custos

Todos os reagentes utilizados no experimento foram orcados com base no
site da Sigma-Aldrich. Em conjunto com o0 preco e a quantidade dos reagentes, foi
feita uma estimativa de quantas praticas poderiam ser realizadas do experimento
com esse investimento. Neste trabalho foi orcado somente com base nos custos dos
reagentes da nova pratica, visto que o laboratério ja possui 0s reagentes
necessarios da pratica atual.

Para orcar o preco de uma cubeta de quartzo foi utilizada a distribuidora

Thorlabs com sede no Brasil. Foi feito um levantamento com todos os produtos para
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estimar quantas praticas poderiam ser realizadas com a quantidade de reagente que
foi orcado.

4.2.4. Tratamento dos rejeitos

O rejeito desse experimento tem caracteristicas basicas, sendo composto
basicamente da mistura de ions cromato, hidrogeno cromato e fosfato. Foram
testadas duas formas de tratamento, a primeira € com a reducdo do cromo 6+ para
cromo 3+ seguido da precipitacdo com hidroxido para ser reaproveitado dentro do
préprio Instituto de Quimica e a segunda forma é a precipitacdo de todo o cromo em

soluc&o com cloreto de célcio para, em seguida, ser descartado por incineragao.

4.3. ESTRUTURA DO ROTEIRO E MATERIAL SUPLEMENTAR

Nesse trabalho foi elaborado um roteiro experimental para a nova pratica
adaptada dos roteiros propostos por Shah(2004). Mesmo sendo uma verséo
adaptada, ela contém todos os pilares fundamentais propostos pelos autores como
fundamentais, sejam a construcdo de um roteiro centrado em objetivos bem
explicitados, atividades pré-laboratério e atividades pés-laboratorio.

O roteiro proposto € dividido em cinco partes: na primeira parte sao
explicitados os objetivos gerais do experimento para o estudante e o que ele deve
aprender ao fim do experimento. A segunda parte € uma breve introducdo sobre a lei
de Lambert-Beer e 0 que sera feito na aula. A terceira € o inicio da avaliagdo do
aluno e nela constam as perguntas do pré-laboratorio e, em seguida, o roteiro do
experimento. Por fim, as perguntas pos-laboratério em que os alunos irdo tratar os
seus dados e responder as perguntas sobre o experimento.

O roteiro experimental conta também com um material suplementar para
auxiliar o estudante no decorrer da pratica. Nele estdo contidas a deducdo da
relacdo da Equacédo 2 e o espectro de varredura de todas as solucdes que o aluno

ird produzir na segunda parte do experimento.
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4.4, ELABORAQAO DO MANUAL DO PROFESSOR E MANUAL DO TECNICO

A Ultima parte do trabalho constitui da elaboracdo de um manual do professor
e um manual do técnico do laboratério. Para o manual do professor foi utilizada uma
adaptacao do roteiro do professor utilizado na disciplina do curso de Licenciatura em
Quimica Laboratério de Producdo e Avaliagdo de Materiais Didéaticos (IQW 101),
ministrada pelo professor Ricardo Cunha Michel, com autorizagdo do mesmo.

O manual do técnico foi desenvolvido com as informacdes necessarias para
gue o técnico do laboratério possa preparar a pratica. Nele se encontra o
procedimento para o preparo das soluc¢des que seréo utilizadas pelos alunos, todo o
material que o aluno ira utilizar durante o experimento, o procedimento para tratar o
rejeito gerado pela pratica e os equipamentos, 0s quais devem estar ligados antes

do inicio da prética.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Este capitulo é dividido em trés se¢des com os resultados desse trabalho. A
primeira refere-se ao experimento, e 0s resultados da adaptacdo da pratica,
levantamento de custos e tratamento dos rejeitos. Na segunda secao € apresentada
a estrutura final do roteiro com os modelos de pré e pos laboratério. A secéo final

trata dos manuais do professor e do técnico.

5.1. O EXPERIMENTO
5.1.1. Adaptagéo do experimento

Para realizarmos simultaneamente as medidas no espectrofotdmetro
Shimadzu UV-2600 e no Micronal B572, precisamos obter o perfil
espectrofotométrico das solucdes. O perfil espectrofotométrico que utilizamos €
referente ao experimento 1 da série de triplicatas (Figura 1). Somente nesse
experimento as amostras foram lidas no espectrofotdmetro B572 apos as medidas
de todas as solucdes terem sido realizadas. Os ultimos dois experimentos a medida
no espectrofotbmetro B572 foi realizada apdés a medida no espectrofotbmetro UV-
2600. Todas as solucdes foram preparadas a partir da mesma solugcdo mae de
tampéo fosfato e de dicromato de potassio. O pH da amostra foi aferido logo apos a

medida.

Figura 1: Espectro de varredura das amostras referentes ao experimento 1 na faixa entre 185
e 400nm.
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O comprimento de onda escolhido para a andlise foi em 370nm. Esse valor foi
escolhido pois, aléem de contemplar o comprimento de onda maximo da maioria das
solucdes, ele contava com uma maior diferenca de absorvancia entre 0s espectros.
Os valores obtidos de pH e absorvancias das solu¢gdes em 370nm podem ser vistas
na Tabela 1 e o valor médio das medidas, com seus erros propagados a partir do
desvio padréo, na Tabela 2.

Tabela 1: Medidas de pH e absorvancia dos experimentos em 370 nm.

Experimento 1 Experimento 2 Experimento 3
pH Absorvancia pH |Absorvancia pH Absorvancia
14 (A1) 0,400 14 (A1) 0,416 14 (A1) 0,414
2,9 (A2) 1,735 3,0 (A2) 1,744 3,0 (A2) 1,746
5,87 0,837 5,86 0,853 5,74 0,852
6,34 1,244 6,38 1,252 6,25 1,253
6,74 1,518 6,80 1,529 6,74 1,525
7,03 1,638 7,05 1,651 7,26 1,644

Tabela 2: Valor médio e erro dos experimentos da Tabela 1

Valor Médio
Amostra pH Absorvancia
Al - 1,744+0,003
A2 - 0,414+0,005
5,87 5,86+0,01 | 0,852+0,005
6,34 6,34+0,03 | 1,252+0,003
6,74 6,74+0,02 | 1,525+0,003
7,03 7,05+0,07 | 1,644+0,004

Utilizando a Equacéo 2 com os valores médios dos experimentos da Tabela 2
foi obtido o pK experimental (Tabela 3). Foi realizada uma regressao linear com
esses dados (Figura 2) para obter o coeficiente angular da equacao, que é o valor
da constante de equilibrio da reacéo.
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Figura 2: Curva obtida com o valor médio dos experimentos
Equacdo da reta dos valores médios experimentais
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Dessa forma, foi comparado o valor médio de pK obtido e seu erro relativo
com o valor obtido por Vincent(1990) e com o valor do Handbook of Chemistry and
Physics (Tabela 3).

Tabela 3: Comparativo do valor de pK do experimento com a literatura
pkexp.médio ‘ pKVincent ‘ €ITOvincent r pKHandbook ‘ €I'TOHandbook
6,18 63 | 2% | 6,49 | 4,78%

Foi obtido um valor médio da constante de equilibrio com um erro relativo
menor do que 5% comparado ao valor tabelado no Handbook e um com um erro
ainda menor do que o obtido por Vincent(1990). Algumas razdes possiveis para essa
diferenca estdo no trabalho experimental, podendo haver erros no preparo das
solucdes e a qualidade do eletrodo de pH.

ApOs medir essas amostras no espectrofotdmetro UV-2600, foi medida a
absorvancia no espectrofotometro B572 utilizado durante as aulas experimentais de
Fisico-Quimica Experimental 1. Porém, esse espectrofotdbmetro apresentou algumas
limitacBes quanto a realiza¢do do experimento. Um dos problemas é relativo a fonte
de luz que oscila e ndo consegue estabilizar a leitura, porém, o maior problema se
encontra na falta de sensibilidade do aparelho para realizar a leitura das amostras
com maior absorvancia. Para absorvancias maiores do que 1,0 o espectrofotbmetro
comeca a oscilar entre +0,2 sem conseguir estabilizar. A medida entdo se torna

inviavel nesse espectrofotdmetro, pois as concentracdes totais de cromo em todas
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as amostras devem ser iguais. Logo, para em curto prazo a pratica ser realizada,
devera ser utilizado o espectrofotdmetro Shimadzu UV-2600.

Com a constatacdo de que seria possivel obter valores de pK da reacdo com
relativa acuracia em 370nm, a proxima etapa consistiu em verificar até qual faixa de
comprimento de onda ainda seria possivel obter resultados com um erro
relativamente baixo. Para tal, é apresentado na Tabela 4 a analise dos valores de pK
provenientes do experimento 1 na faixa de 346nm até 390nm, obtidos no

espectrofotdmetro UV-2600.

Tabela 4: pK obtido em diferentes comprimentos de onda no experimento 1

comprimento de onda (nm) pKeq
346 6,18
348 6,18
350 6,18
352 6,19
354 6,19
356 6,2
358 6,2
360 6,19
362 6,19
364 6,2
366 6,2
368 6,2
370 6,2
372 6,2
374 6,2
376 6,2
378 6,2
380 6,2
382 6,2
385 6,2
386 6,2
388 6,2
390 6,2
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Aqui observa-se que na faixa entre 346 e 390nm o experimento mantém sua
acuracia, abrindo possibilidade para uma gama de comprimentos de onda no qual &

possivel realizar a medida.

5.1.2. Tratamento do Rejeito

O rejeito proveniente desse experimento é uma solucdo basica contendo ions
cromato e ions fosfato (Figura 3). Foram testadas duas rotas para o tratamento,
sendo a primeira a reducéo do cromo(VI) para cromo(lll) seguido da precipitacdo em
meio bésico e a segunda rota consistia na precipitacdo do cromo(Vl) com uma

solucéo de cloreto de calcio.

Figura 3: Rejeito antes do tratamento
(Fotografia: autor do trabalho)

A primeira rota consiste na acidificacdo do rejeito com acido sulfarico
concentrado e a reducdo ocorre com a adicdo de etanol absoluto. Para precipitar o
cromo(lll) foi adicionado hidréxido de sédio. Porém, alguns problemas acerca desse
meétodo apareceram. Como o rejeito € muito diluido é necessario evaporar a agua

para concentrar a solucdo e mesmo assim ao adicionar a base foi formado um
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precipitado coloidal (Figura 4). Por haver ions fosfato no rejeito, ha competicdo com
0s ions cromato para reagir com o hidroxido de sodio. Esse método permite
precipitar o rejeito em hidroxido de cromo (l1l) que seria reutilizado como reagente de
partida nas disciplinas de Quimica Inorganica Experimental. Porém, o método se
mostrou extremamente custoso em termos energéticos, pois € necessario evaporar
a agua, e com um baixo rendimento, ja que a solu¢cdo possui muito pouco cromo

dissolvido.

Figura 4: Precipitacdo do rejeito pela

A segunda rota testada tem como objetivo precipitar tanto os ions cromato
guanto os ions fosfato da solugcdo com a utilizacdo de uma solucéo 0,5M de cloreto
de célcio. Dessa forma, o rejeito € precipitado como cromato de calcio e fosfato de
céalcio (Figura 5). Essa rota se mostrou a opg¢do mais viavel por ser muito mais
rapida e menos custosa que a primeira em termos de reagentes utilizados e energia
gasta. Porém, o solido resultante da precipitacdo ndo seria reutilizado e sim, enviado
para o descarte por incineracdo. Esse método poderia ser realizado utilizando uma
solucdo de cloreto de bario como agente precipitante, mas foi utilizado o cloreto de

calcio por ser um reagente mais barato e menos téxico.
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Figura 5: Precipitacdo do rejeito pela rota 2
(Fotografia: autor do trabalho)

5.1.3. Levantamento de custos

Na Tabela 5 esta indicado um breve levantamento de custos dos reagentes
que serdo utilizados para realizar 0 experimento e quantas aulas praticas séo
possiveis de realizar com esses reagentes. O levantamento de pregos levou em
conta somente consumiveis e as cubetas. Como a diversidade de modelos de
equipamentos e empresas € muito grande, ndo foi realizado o orgcamento para o
pHmetro, que serd exclusivo desse experimento, e de um novo espectrofotdmetro
gue seja sensivel o suficiente para realizar as medidas. O Unico reagente que nao foi
estimado a quantidade de uso € o cloreto de calcio para realizar o tratamento do

rejeito, pois depende da quantidade de rejeito que sera tratado.

Tabela 5: Custo e quantidade aproximada de utilizacao dos reagentes e equipamentos
utilizados no novo experimento.

Uso
Produto Empresa | Quantidade | Preco (R$) aproximado
Dicromato de potassio Sigma-aldrich 5009 677,00 20800x
Acido cloridrioco 37% Sigma-aldrich 2,5L 455,00 3000x
Hidroxido de sodio 97% | Sigma-aldrich 2,5kg 236,00 2600x
Acido acético glacial 99% | Sigma-aldrich 1L 90,00 2000x
hidrogeno fosfato de sédio
dihidratado Sigma-aldrich 1kg 259,00 1660x
Cloreto de célcio nao
hexahidratado Sigma-aldrich 1kg 380,00 estimado
nao
Cubeta de Quartzo (3,5uL) Thors lab 2 un. 266,24 estimado
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E possivel observar que apesar de um gasto inicial relativamente alto para
implementar a aula experimental, a quantidade de praticas que podem ser
realizadas compensa o valor. Com o investimento de R$1.717,00 nos reagentes
necessarios para realizar esse experimento, podem ser realizados aproximadamente

1660 aulas experimentais.

5.2. ESTRUTURA DO ROTEIRO

No processo de reestruturar a aula experimental de Lei de Lambert-Beer, para
atuar como uma apresentacdo do tema aos alunos, foi elaborado um novo roteiro
experimental com a inclusdo de uma segunda parte do experimento onde o aluno ira
obter a constante de equilibrio da reacdo entre hidrogeno cromato-cromato. O roteiro
€ dividido nos objetivos pedagdgicos do experimento, uma breve introducdo, as
atividades pré-laboratério, o roteiro experimental e as atividades pos-laboratério.
Contando com um material suplementar ao fim do roteiro com a deducéo da relacéo
entre concentracdo de ions hidrénio e a absorvancia das solucdes e o espectro de
varredura de todas as amostras. No Anexo 1, se encontra o roteiro elaborado nesse
trabalho.

A primeira etapa na elaboracdo do experimento foi decidir quais seriam o0s
objetivos de aprendizado que os alunos deveriam alcancar ao fim do experimento.
Dessa forma, a expectativa de aprendizado do experimento se tornam claros aos
alunos e ndo ocorre uma falta de correlacao entre os objetivos de aprendizados que
séo propostos pelo experimento e a expectativa do aluno.

Os objetivos foram propostos de forma a abranger as quatro habilidades que
podem ser desenvolvidas no interior do laboratério, seguindo Shah (2004), essas
sdo: habilidades relacionadas ao aprendizado de quimica, habilidades praticas,
habilidades cientificas e habilidades gerais. Como pretende-se que 0 experimento
seja uma introducdo aos conceitos presentes na lei de Lambert-Beer as habilidades
relacionadas ao aprendizado de quimica sdo abordadas de forma a discutir os
fundamentos da lei, a relacdo entre absorvancia e concentracdo das solucdes, 0s

principios de um espectro de varredura e aplicacdes da lei como obter concentracao
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de uma solucdo desconhecida e a constante de equilibrio de uma reacdo. Em
relacdo as habilidades praticas, possuem o objetivo de apresentar técnicas de
preparo de solugdes e introduzir os principios de operacdo dos equipamentos de
espectrofotometria UV-VIS e medidor de pH. Esses objetivos séo introduzidos como
topicos no inicio do roteiro. Esses objetivos estdo disposto na forma de tépicos no
inicio do roteiro.

As habilidades cientificas e gerais ndo foram explicitadas na forma de topicos,
porém, elas sdo abordadas de forma indireta durante o experimento.

Na habilidade cientifica é trabalhado a interpretacédo das equac¢fes que serédo
utilizadas, principalmente na relagcdo para obter a constante de equilibrio, com o
auxilio das atividades pré e pos laboratorio. E necesséario por parte do aluno
entender o funcionamento da relagéo e todos os principios que a envolvem.

As habilidades gerais sdo abordadas de forma mais sutil, necessitando que o
grupo que esta realizando o experimento trabalhe em conjunto para realizar a
pratica, interpretar os dados e discutir os resultados, de forma que todo o
experimento possa ser realizado dentro do tempo limitado de aula.

Como forma de introduzir o tema readaptamos a introducéo que ja existia no
roteiro original, que se encontra no Anexo 2. Foi mantido no novo roteiro a
apresentacao da Lei de Lambert-Beer e acrescentado uma apresentacdo do uso da
Lei para obter a constante de equilibrio de uma reagéo.

A parte procedimental do roteiro foi reestruturada para o experimento ja
existente com a inclusdo de aplicar a curva de calibragdo construida para obter a
concentracdo de uma solucdo desconhecida e adicionada a metodologia para obter
a constante de equilibrio.

O procedimento foi pensado para otimizar o tempo da aula para uma
disciplina de 3h, por isso as solucbes de partida para a segunda parte do
experimento serdo preparadas pelo técnico e o fica a cargo do aluno preparar as
solucdes que serdo lidas no espectrofotbmetro. As solugbes de dicromato de
potdssio e os tampdes podem ser preparados previamente pois, o dicromato € um
padréo primario e os tampdes néo precisam ter a concentracao exata com o passar

do tempo, visto que o pH da solucdo a ser medida sera obtido novamente logo apoés
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a leitura. A solucao de hidréxido de sédio, apesar de ndo ser um padrdo primario nao
precisa ter sua concentracao rigorosamente em 4M pois sera utilizada somente para
basificar o meio. Logo, pequenas alteracdes na concentracdo dessa solucdo nao
afetam o andamento do experimento.

As questbes pré laboratério tém como objetivo preparar o aluno para o
experimento que ele vai realizar, e foram montadas com 0s seguintes propésitos:
relembrar os conceitos fundamentais que serdo abordados no experimento,
introduzir conceitos basicos como a relacdo entre a cor de uma solugdo e o
comprimento de onda que ela absorve, realizar os célculos de diluicdo para o
preparo das solucdes e ordenar em forma de tabela os dados que ele vai obter no
experimento.

Para a primeira etapa do experimento duas questdes foram abordadas: a) a
relacdo da cor da solugdo com o comprimento de onda que ela absorve, buscando
gerar uma discusséo em termos do circulo cromatico e da complementaridade entre
luz absorvida e cor observada; b) a realizacdo dos calculos de diluicdo para preparar
as solucdes que serao lidas.

Para a segunda etapa do experimento sdo 5 questdes. As primeiras trés
guestdes tém como papel relembrar o aluno de conceitos fundamentais para a
compreensao do experimento: constante de equilibrio, solucbes tampao e ponto
isosbéstico. Nao sdo necessarias longas resposta sobre os temas, mas sim uma
breve definicdo sobre o que sao e algumas propriedades.

As duas ultimas questdes séo relacionadas ao andamento da pratica. Nelas,
o aluno ira ordenar os valores que ele vai obter e entender a equacao que da reta
gue ira utilizar, por ultimo, ira propor um comprimento de onda no qual sera realizada
a medida. Para responder essa Ultima pergunta o aluno ir4 contar com o espectro de
varredura de todas as solucdes que esta no material suplementar do experimento.

As questbes do pbds-laboratério versam sobre os resultados obtidos
experimentalmente pelo aluno e sua conexdo com a discussao anterior. Eles séo
abordados de modo a estimular uma discussao critica dos valores obtidos, suas
diferencas dos resultados esperados e dos limites da lei de Lambert-Beer. Outro

objetivo é explorar a relacdo matematica de obtencdo da constante de equilibrio,
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explorando as premissas desta,e os fatores que influenciam o equilibrio da reagéo e
as condic¢des para uso da Equacéo 2.

O pés-relatorio € dividido em duas etapas, a primeira com trés questdes e a
segunda com quatro questbes. O primeiro conjunto de questdes discute a razao
para a obtencdo da curva de calibracdo no comprimento de onda maximo, 0s
resultados obtidos, o limite da curva que esta utilizando e o que aconteceria se a
solucdo desconhecida tivesse concentracdo acima da solucdo méae. A primeira se
refere ao valor da constante de equilibrio que o aluno obteve. Ele deve discutir sobre
o erro relativo entre seu valor e o tabelado e abordar formas que ele poderia
melhorar seu resultado e possiveis fontes de erro. Nas Ultimas questbes, sao
tratados os principios da aproximacdo usada, a necessidade de todas as amostras
terem a mesma concentracao total de cromo, a razdo das medidas serem realizadas
proximas do ponto isosbéstico e a relacao entre as concentragdes das solucdes e a
acidez das mesmas.

Na construcdo do material suplementar foi optado adicionar a deducédo da
relacdo para obter a constante de equilibrio e o espectro de varredura das solucao
como forma de auxiliar o aluno nas atividades pré e pos laboratério, podendo ser
conferido na integra no Anexo 3.

Deve-se levar em conta que o roteiro apresentado deve sofrer modificacédo
dependendo da forma de leitura de um novo espectrofotdmetro adequado para essa
aula experimental. Por esse motivo foi optado por ndo adicionar um roteiro de
operacdo do espectrofotometro no material suplementar. Esse roteiro foi elaborado
com um espectrofotbmetro sem software em mente. Caso 0 novo equipamento
tenha forma de leitura similar ao espectrofotometro UV-2600 utilizado na disciplina
de Fisico-Quimica Experimental Il, ser4 necesséario uma adaptacao do roteiro.

Para adaptar o roteiro para esse tipo de equipamento, 0 primeiro passo seria
reelaborar a realizacdo das leituras, de forma que o aluno faca a varredura de todas
as amostrar e sera necessario alterar a pergunta do pré laboratério que se baseia na
espectro de varredura. Assim, seria retirado do material suplementar o espectro de

todas as amostras e o aluno os obteria durante o experimento.
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5.3. MANUAIS DO PROFESSOR E DO TECNICO

O manual do professor e o manual do técnico estdo, respectivamente, nos
Anexos 4 e 5. O manual do professor foi montado de forma a apresentar aos
docentes, seja ele novo no departamento ou nao, uma breve descricdo do
experimento que serd realizado pelo aluno e uma apresentacdo da proposta
pedagogica que € aplicada na aula experimental. Nesse manual consta também com
0S objetivos propostos pelo experimento, os topicos abordados e o conhecimento
prévio que o aluno deve possuir antes da pratica ser iniciada. O material também
inclui uma discussdo das atividades pré e pds laboratério. Ndo foi utilizado um
gabarito formal e sim abordado o que é esperado que o aluno discuta em cada
pergunta. Dessa forma, ndo foi restringido o gabarito a uma Unica resposta e
deixamos a cargo do professor decidir a adequacgao da resposta.

O manual do técnico tem como fun¢do auxiliar os técnicos do laboratério no
preparo da aula experimental. Para isso ele conta com o material necessario para
gue o aluno realize a aula pratica, o preparo de todas as solucées os alunos irdo
utilizar e todo o processo para realizar o tratamento dos rejeitos provenientes da

aula experimental utilizando uma solucéo de cloreto de célcio 0,5M.
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6. CONSIDERACOES FINAIS

A fim de reformular o experimento da Lei de Lambert-Beer da disciplina de
Fisico-Quimica Experimental I, propusemos uma modificacdo de um experimento ja
existente para além de uma simples apresentacdo da Lei aos alunos. Adaptou-se
uma prética ja existente na literatura para o laboratorio de fisico-quimica da
graduacédo, considerando reagentes, tempo de duracdo da pratica e equipamentos
disponiveis. Com a nova pratica foi possivel obter o valor da constante de equilibrio
da reacao hidrogeno cromato-cromato com um erro inferior a 5% ao disponibilizado
pela literatura, além de minimizar os custos da pratica. Porém, para implementar o
experimento para uso durante 0 semestre sera necessario um novo
espectrofotdbmetro para as aulas experimentais, devido a problemas de operacéo do
atual e da falta de sensibilidade nas medidas.

Em relacdo ao tratamento de rejeitos produzidos pelo experimento, nao foi
possivel estabelecer uma metodologia capaz de recuperar o cromo da solucao para
ser reutilizado. Propusemos entdo um método para precipitar todos os ions cromato
e fosfato do meio reacional, permitindo reduzir o rejeito em termos de volume e
custo para tratamento.

O roteiro do experimento foi reelaborado de forma a tornar claro ao aluno os
objetivos pedagdgicos do experimento que ira realizar, incluindo atividades pré e pos
laboratoriais. Dessa forma, o tempo de pratica pode ser otimizado, o aluno se
prepara para o experimento por meio das atividades pré-laboratério e com o pos-
laboratorio discutimos os principios fundamentais do experimento de forma a se
cumprir os objetivos propostos pela aula.

Utilizando os manuais do professor e do técnico como uma forma de
documentacdo da aula experimental. Com o auxilio deles a aula experimental é
preparada, os rejeitos tratados e o professor que ndo conhece o experimento pode
se familiarizar tanto com a proposta pedagogica quanto com o experimento em si.

Esse é apenas um primeiro passo para reformular a disciplina de Fisico-
Quimica Experimental | do Instituto de Quimica da UFRJ. Porém, para uma real
reformulacéo da disciplina ndo podem ser esquecidas as palavras de Bretz (2019) e

sugere-se aqui como uma proxima etapa desta reformulacdo a aplicacdo do
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experimento a longo prazo, utilizando metodologias ja disponiveis na literatura para

averiguar se houve algum aprendizado com a aula.
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ANEXOS
ANEXO 1: ROTEIRO NOVO
Roteiro elaborado no trabalho, contendo com os objetivos do experimento, as

atividades pré e pos laboratdrio e o roteiro experimental.



Fisico-Quimica Experimental I

Lei de Lambert-Beer e suas aplicacoes

1 Objetivos da aula

e Introduzir a lei de Lambert-Beer ao aluno, apresentando a relagao entre
absorcao de luz e concentracao de solugoes;

e Praticar técnicas de preparo de solugoes para fazer uma curva de curva
padrao;

e Discutir os fundamentos de um espectro de varredura e da aplicagao
da lei de lambert-beer para obter a concentracao de uma solugao des-
conhecida;

e Introduzir a técnica adequada de operacao de um espectrofotometro
UV-VIS e de um pHmetro;

e Obter a constante de equilibrio de uma reagao utilizando a lei de
Lambert-Beer.

2 Introducao

Quando luz monocromaética é incidida em uma solugao, parte da sua radi-
agao é absorvida (Fig. 1). Pode-se determinar experimentalmente, para um
dado comprimento de onda, a razao entre a luz incidida e a luz transmitida
pela solucao, denominada transmitancia da solugao.Nesse caso é comum
usar a absorvancia, definida na Equacao 1, onde T ¢é a transmitancia da
solucao, Py é a luz que incide sob a amostra, P é a luz que é transmitida
pela amostra e A é a absorvancia da solu¢do. A transmitancia de uma solu-
¢ao decresce exponencialmente com a concentragao da solugdo. Dessa forma,



podemos linearizar a equacao trabalhando com o inverso do logaritmo da
transmitancia, essa grandeza é denominada absorvancia de uma solugao.

Py P

—— e[ ——>

Figura 1: Esquema da absor¢ao de luz

A= log(5) = ~log(1) 1)

A lei de Lambert-Beer estabelece a relacao entre a concentragao (c) e
a absorvancia (A) da solu¢do (equagdo 2), onde b é o caminho éptico
da solugao, o comprimento de solucao a qual a luz ird atravessar, e € é o
coeficiente de absortividade molar, que ¢ uma grandeza relacionada com
probabilidadede transicdo do composto em solucao para um estado excitado
em um comprimento de onda especifico. A equagao é estritamente valida
para uma radiacao de frequéncia tnica.

A=eb.c (2)

No experimento a seguir, utilizaremos a lei de Lambert-Beer para obter
a constante de equilibrio termodindmico acido crémico/cromato.

HCI"O47(aq.) — HE;CL) + CTO427(aq.)

A Equacao de equilibrio é dada na forma:

[CrOi7][H]

b = THCrOL] )

Podendo ser rearranjada na forma da equacao da reta:

keq. . [HCTOL ]

[H] = [CrO]
Onde,
[HCTO4] (A1 — Ay)

[CrO7Y] (A, — Ay)

2



E A, é a absorvancia da amostra, A; e Ay sdo as absorvancias das so-
lugbes contendo, respectivamente, somente fons cromato(meio bésico) e fons
hidrogeno-cromato (meio acido).

3

3.1

3.2

Questoes pré-laboratorio

ETAPA 1: Aplicacao da Lei de Lambert-Beer em
solucoes de Cr*3

. Qual a relagdo entre o comprimento de onda que uma solugao absorve

e a cor que ela possui?

. Ap0s ler o roteiro, faga todos os calculos necessario para o preparo das

solugoes que serao usadas na etapa 4.1.1.

ETAPA 2: Determinacao da constante de equili-
brio cromato/dicromato pela lei de Lambert-Beer

. Defina os conceitos concentracao de equilibrio e constante de equilibrio

. Defina uma solucao tampao e dé a sua propriedade mais importante.

Defina ponto isosbéstico.

. Ap0s ler o roteiro, monte uma tabela com espago para todos os dados

que vocé ira coletar e utilizar para calcular a constante na etapa 4.2.2.
Essa tabela vai ser usada para construir um grafico. Qual é a quanti-
dade que devera ser representada na abscissa e na ordenada? Qual é o
significado do coeficiente angular obtido?

No material suplementar consta a dedugao da relacao e o espectro de
varredura das amostras, em qual comprimento de onda vocé sugeriria
que suas solucoes fossem medidas?



4 Experimentos

4.1 ETAPA 1: Aplicacao da Lei de Lambert-Beer em
solucdes de Crt3

4.1.1 Preparo das solugoes

e A partir da solugdo mae 0,01M de sulfato basico de cromo(III) pre-
pare solugoes, em baldes volumétricos de 100,00mL, com as seguintes
concentracoes: 0,008; 0,006; 0,004; 0,002 e 0,001.

4.1.2 Obtencao do Espectro de varredura e determinagao do com-
primento de onda maximo

e A absorvancia da soluc¢ao de cromo(III) 0,004M serd medida no espec-
trofotometro nos seguintes comprimentos de onda:

Tabela 1: comprimento de onda x absorvancia

e Obtenha o grafico comprimento de onda x absorvancia.Qual compri-
mento de onda deve ser utilizado na préxima etapa? ver corregao
thiago

4.1.3 Elaboracao da curva-padrao e determinacao da solugao de
concentracao desconhecida

e Faca a medida absorvancia de todas as solugoes preparadas no item
4.1.1 no comprimento de onda escolhido na etapa anterior.

e Obtenha o grafico com os dados obtidos no item acima. Obtenha a
equacao da reta e o coeficiente de linearidade da mesma.

e Meca a absorvancia da solu¢ao de concentracao desconhecida.



4.2 Determinacgao da constante de equilibrio cromato/dicromato
pela lei de Lambert-Beer

4.2.1 Preparo das solugoes

e Preparar a partir da solugao de dicromato de potassio (solugao A) as
seguintes solugoes:

— amostra 1: 10 mL da solugao A + 6 mL de NaoH 4M avolumar até
250 mL com HyO destilada; 2: 10 mL da solucao A + 0,5 mL de
acido acético glacial e avolumar até 250 mL com H,O destiladas;;

— amostra 3: 10 mL da solugdo A e avolumar até 250 mL com o
tampao de pH 5,7;

— amostra 4: 10 mL da solugdo A e avolumar até 250 mL com o
tampao de pH 6,2;

— amostra 5: 10 mL da solugdo A e avolumar até 250 mL com o
tampao de pH 6,7;

— amostra 6: 10 mL da solu¢do A e avolumar até 250 mL com o
tampao 7,2.

4.2.2 Leitura das amostras

e Antes de medir, sempre rinse trés vezes a cubeta com a solucao a ser
medida. Consulte no material suplementar o passo a passo para utili-
zagao do espectrofotometro e mega as suas amostras no comprimento
de onda que foi escolhido no pré-laboratorio.

— DICA: Discuta com o seu professor a escolha do comprimento de
onda.

e Meca o pH de cada solugdo logo ap6s medir a sua absorvancia. (esse
serd o valor de pH que vocé ira utilizar em seus cédlculos)

e Obtenha a reta da equacao 2.



5.1

5.2

Pos-laboratorio

Experimento 4.1

. Por que a curva-padrao foi medida no lambda méximo?

Com o auxilio da curva obtenha:

(a) O coeficiente de absortividade molar da solugao.

(b) A concentragao da solugdo desconhecida.

Caso a concentragao da solucao desconhecida fosse superior a 0,01M
seria possivel utilizar a mesma curva de calibracao que a obtida neste
experimento? Justifique

Experimento 4.2

. Dé a constante de equilibrio da rea¢ado cromato/dicromato que vocé

obteve. Na literatura, a constante de equilibrio dessa reacao pK é 6,49.
Qual o erro relativo da sua analise para esse valor? Se houver alguma
diferenca significativa, discuta as possiveis fontes de erro e aponte o
que poderia ter sido feito para evita-las (quando possivel).

Para que a relacao utilizada seja valida, todas as solugoes devem ter a
mesma concentracao total de cromo. Por qué?

Por que podemos garantir que nenhum dos espectros analisados per-
tence ao acido cromico na faixa de comprimento em que realizamos a
leitura? DICA: lembre-se do que significa o ponto isosbéstico.

Qual é o efeito do aumento da acidez no equilibrio quimico das duas
espécies?
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ANEXO 2: ROTEIRO ATUAL
Roteiro da aula experimental sobre lei de Lambert-Beer atualmente em

vigéncia na disciplina de Fisico-Quimica Experimental I.



VERIFICACAO EXPERIMENTAL
DA LEI DE LAMBERT-BEER

INTRODUCAO:

Quando um feixe de luz monocromatica incide sabr& solucédo, parte da
radiacdo € absorvida.

A relacdo entre a quantidade de luz incidehjjee(a transmitidal §, depois de um feixe
colimado atravessar uma espessura de solygdada por:

/o= 10%

onde: a = absortividade (coeficiente de extin¢cao);
C = concentracao;
X = espessura da solucao.

Exprimindo-sec em molaridade, a absortividade é molar e, é uranpetro que
depende do absorvente e do comprimento de ondazdadidente, quando a lei de
Lambert-Beer é obedecida.

A absorvancia da solucéo é dada por:

As =log(ly/l) = acx

e é uma funcéao linear da concentracdo, tambémswdzavalidade da lei de Lambert-
Beer.



A absorvancia da luz pode ser usada ndo somemnte g determinar a
concentracdo de uma substancia, mas também patdiadela. Muitos ions, corantes
e outras substancias organicas e inorganicas,dpacio de absorcao caracteristico.

O fatorl/l € denominado de transmitancia (T).

As=1log 1/ T

Nesta experiéncia, vamos investigar o espectrabdercdo de uma solucao de
sulfato de cromo.

]
MATERIAIS

1) 01 espectrofotometro e 02 (ou 04) cubetas
2) 05 baldes volumétrico de 25 mli

3) 01 pipeta graduada de 10 ml.

4) 01 pipeta de 20 ml.

5) 01 pipeta de 15 ml

6) solucéo estoque de sulfato de cromo

7) propipete

8) picete

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL:

1) Determinacao da curva de absorcao (espectro) erdpranento de onda.

a) Medir a absorvancia da solucao 0,004M de sulfaocmo (PM = 392) no
espectrometro na faixa de 44@una 640 m, nos intervalos indicados na tabela I.

b) Tracar a curva de absorcag; YA\, (espectro de absorcéo) e determin&radimo.
2) Verificacao da lei de Lambert-Beer (graficoAlex c) e calculo da absortividade.

a) A partir da solucédo 0,01M de sulfato de cromo,pprar em balbes de 25ml as
seguintes solucdes: 0,008M; 0,006M; 0,004M; B\00Ce 0,001M.

b) Determinar, no instrumento disponivel a absongm# cada uma das solucoes,
utilizando oA determinado anteriormente.



c) Ao terminar, deixar limpo e em ordem todo o materi

OBS: Ao usar o instrumento com leitura analogicaeghor fazer a leitura na escala de
transmitancia (T) e, através de calculo simpleandformar os resultados em
absorbancia.

Como T=l/l; entdoT=10"" = logT=-acx=-As = As=log 1/T

CALCULO E RELATORIO:

Organizar as seguintes tabelas:

a) Tabela I:

Amu) [440 | 460 | 480| 5000 520 540 560 570 580 590 600 620 [640
As

Fazer o gréfico dAs contraA e determinar o comprimento de onda 6timo.

b) Tabela II:

Solucéo 1 Concentracao (M) Absorvancia (Ag)

1 0,001
0,002
0,004
0,006
0,008
0,01

OO~ WIN

Fazer o grafico dés contrac e calcular a absortividadeg a unidadg, pela
relacéo:

a = coef. ang./x

ondex é a espessura da cuba (11mm para as cilindrid@dsnen para as retangulares.
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ANEXO 3: MATERIAL SUPLEMENTAR
Material suplementar para a realizacdo do experimento. Contendo a deducao
da relacédo utilizada para se calcular a constante de equilibrio e o espectro de

varredura de todas as solugdes utilizadas no calculo.



Fisico-Quimica Experimental I

Lei de Lambert-Beer e suas aplicacoes
Material Suplementar

1 Deducao da equacao 2

Para podermos substituir as concentragoes na equagao de equilibrio pela
absorvancia precisaremos descobrir como a razao entre as concentragoes de
cromato e hidrogeno cromato se relacionam com a absorvancia de uma so-
lugdo desconhecida. Para isso tomaremos as seguintes definigbes. Para a
concentragao de [CrO,*"] sem a influéncia de outras espécies:

Al == Cl.El.bl (1)

Para o [HCrO,4 |:
A2 = CQ.EQ.bQ (2>

Para componentes na mesma solu¢ao, a soma do nimero de mols é equi-
valente a soma das concentragoes, logo c=c;+cy . Em uma solugao des-
conhecida com 5,0<pH<7,5, havera uma mistura dos dois ions. Logo, a
absorvancia dessa solugao sera a soma das absortividades individuais de cro-
mato e de hidrogeno cromato e by=by,=1cm:

A= Al + AQ = €1.C1 + €2.Co (3)

Assumindo que ambas as espécies absorvam luz no mesmo intervalo de
comprimento de onda, deve-se considerar a concentragao total dos compo-
nentes. Nas amostras que contém apenas um dos ions a concentragao total de
espécies de cromo é idéntica a concentragao da espécie de cromo da amostra,
ou seja, ¢c; = ¢ na amostra 1 e co = ¢ na amostra 2. Entao:

A1 = €1.C (4)
A2 = €9.C (5)



substituindo as absortividades molares (4 e 5) na equagao 3:

A= (Al.Cl) i (AQ.CQ) (6)

C C

Reorganizando 0s termos:
A.c= A.(Cl + Cg) = Al.Cl + A2.62

eo(A — Ay) = c1.(A; — A)

Co (Al — A)
AP S Sl 7
(6] (A — AQ) ( )
Explicitando as concentragoes de cada componente:
A — A H "
( 1 ) _ [ CT’O4] (8)

(A=A  [CrOf]
Substituindo na equacao da constante de equilibrio:

1 [HCrO;] (A —A)
[HT] = k‘eq.-m = keq.-m 9)

2 Espectro de varredura

Espectro de varredura

2_- ‘I \II |
1 F \ — pH7,03
] - H6.74
0 5] ‘ \ /J—\‘\ EH6,34
2™y |\ TN\ |
<0 | \ PO \\ Az
S NN AT N
<" N N A T~ N\
0-— T — U— — — B — — T — U— — — 1
200 250 300 350 400 450

Comprimento de onda (nm)

Figura 1: Espectro de varredura das amostras que serao lidas no experimento

na faixa entre 185 e 400nm.
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ANEXO 4: MANUAL DO PROFESSOR
Manual para apresentar o docente ao experimento. Contendo a descrigdo do

experimento, a proposta pedagogica e as respostas das atividades.



UNIVERSIDADE FEDERAL DO RIO DE JANEIRO - UFRJ
INSTITUTO DE QUIMICA - Departamento de Fisico-Quimica

ROTEIRO DO PROFESSOR

1) Titulo do Roteiro
Lei de Lambert Beer e algumas aplica¢cbes

2) Objetivo

Essa prética tem os seguintes topicos como objetivos:

* Introduzir a lei de Lambert-Beer ao aluno apresentando a relacao entre absorgéo de
luz e concentracdo de solugoes;

* Praticar técnicas de preparo de solucdes para fazer uma curva de calibracao;

» Discutir os fundamentos de um espectro de varredura e da aplicacéo da Lei de
Lambert-Beer para obter concentracdo de uma solucao desconhecida;

* Introduzir a técnica adequada de operacédo de um espectrofotobmetro UV-VIS e de um
pHmMetro;

* Obter a constante de equilibrio de uma reacao utilizando a Lei de Lambert-Beer.

3) Descricao

Esse experimento € uma apresentacdo da Lei de Lambert-Beer e de sua aplicagéo a
um problema de equilibrio quimico. Essa aula é dividida em duas etapas. A primeira é o
preparo de uma série de solu¢des de Cromo (1) em diferentes concentracdes e a medicao
de suas absorvancias para a obtencao de uma curva de calibracao.

A segunda etapa consiste em obter a constante de equilibrio da reacao hidrogeno
cromato/ cromato a partir de uma solucao de dicromato de potassio. S&o preparadas 6
solugcdes: Uma em meio levemente acido, em torno de pH 3,0, para converter todos os ions
para hidrogeno cromato, uma em meio basico, pH acima de 12, para converter todos os ions
para cromato e as outras quatro solu¢des sédo as amostras, que tém seu pH em torno de 5,7,
6,2; 6,7 e 7,2. A ideia desse experimento € mostrar como a propor¢ao dos ions nas solucées
podem aumentar ou diminuir conforme a formacéo de cada uma das espécies é favorecida.
Utilizando a equacéo que esta no roteiro, é possivel relacionar as concentracées dos ions
com a diferenca de absortividade entre o padrdo acido/amostra e padrdo basico/amostra e
obter uma reta que depende do pH da solucéo, cujo coeficiente angular é a constante de
equilibrio da reacéo (A deducédo dessa relacao se encontra no material suplementar

fornecido ao aluno).
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4) Proposta Pedagédgica

A proposta que trazemos com essa pratica é ir além da mera utilizacdo da lei de
Lambert-Beer para a determinacdo de concentragfes, utilizando-a como uma ferramenta
para a obtencdo da constante de equilibrio da reagdo. No roteiro do aluno também se
encontra uma proposta para avaliar o trabalho do aluno. Essa proposta consiste em um
modelo de pré e pods laboratério adaptado dos trabalhos de Reid e Shah (2007). Essas
atividades, em conjunto, substituiriam o relatorio exigido tradicionalmente na disciplina.

O pré-laboratério deve ser passado na semana anterior ao aluno para que 0 mesmo o
traga pronto na aula em que ira realizar o experimento. E necessario que a atividade pré-
laboratorio seja discutida antes de comecar a pratica. Ele consiste de algumas poucas
perguntas que o aluno deve responder para relembrar conceitos ou ser introduzido a alguns
conceitos que serdo necessarios para realizar o experimento, além do preparo das tabelas e
calculos que serdo feitos na pratica.

No poés-laboratorio serdo avaliadas as respostas dos alunos a uma série de perguntas
discursivas que abordam o fenébmeno observado por eles durante o experimento e uma

discusséo de eventuais desvios do esperado obtidos no experimento.

5) Tépicos abordados
A aula aborda os tépicos de interacao luz-matéria, quantificacdo de concentracao por

meio da absorvancia da solucédo, equilibrio quimico e os fatores que o influenciam.

6) Conhecimento prévio

N&o é necessario que o aluno possua conhecimento tedrico sobre a lei de Lambert-
Beer. Porém, é importante que o aluno entenda os conceitos de equilibrio quimico e a
influéncia que o pH tem no mesmo e o conceito de ponto isosbéstico. Esses temas sédo

abordados no pré-laboratorio.
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7) Respostas dos Problemas nos Roteiros dos Alunos

7.1) Pré-laboratério

7.1.1) Etapa 3.1 do roteiro

1. E esperado que o aluno discuta em termos do circulo croméatico e como uma solugéo
absorver em determinado comprimento faz com que ela emita luz em um comprimento de
onda referente a cor complementar no circulo cromético.

2. Realizacao dos calculos de diluicdo para o preparo das solucfes da curva de calibracao.

7.1.2) Etapa 3.2 do roteiro

1, 2 e 3- E necessario somente uma breve definicdo para que o aluno relembre esses
conceitos.

4- E necessario que o aluno monte uma tabela para coletar os valores de pH de cada
solugéo e as absorvancias. Para realizar a montagem da equacao, o aluno deve montar uma
tabela com os eixos do grafico e determinar qual € a abcissa e qual € a ordenada e qual o
significado fisico do coeficiente angular que ira obter.

5- Por ultimo o aluno deve escolher o comprimento de onda com base no espectro que se
encontra no material suplementar. Ele deve também discorrer sobre o porque dessa

escolha. (Qualquer valor entre 346nm e 390nm pode ser utilizado)

7.2) Pés-laboratério

7.2.1) Etapa 5.1 do roteiro

1- Explicar sobre o porque da curva ter sido obtida no comprimento de onda maximo.
2- a) e=50 L.mol*.cm™

b) Sem gabarito préprio, vai depender da solucao feita pelo técnico

7.2.2) Etapa 5.2 do roteiro

1- O aluno deve discutir o resultado que ele obteve em comparacao com a literatura. Alguns
motivos que podem afetar a medida: a qualidade do eletrodo, erro no preparo das solucdes,
alta forca ibnica nas amostras e inconsisténcia na lampada do espectrofotometro. Com 0s

equipamentos em perfeito estado de funcionamento a maior fonte de erro no experimento é

3
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esta no preparo das amostras, e caso a forca iénica da solucéo seja alta o pK obtido pelo
aluno sera menor do que o encontrado na literatura.

2- Nessa questdo o aluno deve discutir a partir da deducéo da equacado 2. A premissa da
equacao esta na concentracdo total de cromo ser igual em todas as amostras. (A deducéo
se encontra no material suplementar)

3- Pelo fato de todos os espectros se encontrarem no ponto isosbéstico mostra que somente
h& duas espécies nesses espectros. Hidrogeno cromato, cromato e a mistura de ambos.

4- Deve ser debatido como a alteracdo no pH faz surgir as misturas dos ions, conforme a
solucdo é acidificada o equilibrio é deslocado na formacdo de hidrogeno cromato. Dessa
forma, até atingir pH por volta de 3 havera mistura de cromato e hidrogeno cromato. Se o pH

estiver proximo 8~9 havera somente ions cromato.

Referéncias

Reid, N.; Shah, I., The role of pratical work in university chemistry, Chemistry Education
Research and Practice, 2007, v.8, p. 172-185.
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ANEXO 5: MANUAL DO TECNICO
Manual elaborado para que o técnico do laboratério possa preparar a pratica

e tratar os rejeitos.
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MANUAL DO TECNICO

1) Material necessario para a aula pratica
¢ Antes do inicio da aula pratica o pHmetro deve estar calibrado e o espectrofotdmetro ja
devem estar ligado.
*Solucdes que devem estar prontas previamente:
o Sulfato basico de Cromo (Ill) 0,100M e a solu¢éo de concentracdo desconhecida;
o Solucéo de dicromato de potassio;
o Solucéo de NaOH 4,0M;
o Solugbes do tampao fosfato em pHs: 5,7, 6,2, 6,7 e 7,2;
o Separar também o frasco de acido acético glacial.
e Material que deve estar na bancada do aluno
o Balbes volumétricos:
= 6 baldes volumétricos de 250,00mL
= 6 baldo volumétricos de 25,00mL
o Pipetas
= ] pipeta volumétrica de 10,00mL
= ] pipeta graduada de 1,0mL
= ] pipeta graduada de 10,0ML
= pipetas volumétricas de 1, 5 e 10 mL para pratica de cromo (lll)
o Béchers
= 2x 400mL
= 4x 100mL
o Provetas

= 1x proveta de 10,0mL

2) Preparo das solucoes
Preparo da solucao de dicromato de potassio:
ePesar 1,33 gramas e avolumar a solucéo até 1,0L
o A precisao de pesagem ndo precisa ser alta, pois a concentracdo nao necessita

ser exata.
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Preparo da solucao de NaOH 4M:
ePesar 160,00 g

e Avolumar até 1,0L

o FAZER TODO A SOLUGCAO EM BANHO DE GELO (SOLUCAO MUITO
EXOTERMICA)

Preparo dos tampdes:

*Os tampdes sao preparados em duas etapas. A primeira etapa € solucao mae dos

tampdes e a segunda as solucdes com os diferentes pHs.

o Solucdo mae: Pesar 1,89 de hidrogeno fosfato de sédio e avolumar até 300mL.

o Tampoes

Adicionar 75mL da solucdo mae em 4 béchers e adicionar 800mL de H20
destilada.

Utilizando HCL 1,0M acidificar as solucbes até os pHs: 5,7, 6,2, 6,7 e 7,2.

Preparo da solucao mae de sulfato de cromo basico e da solucao desconhecida:

*E necessario precisdo para o preparo da solucdo méae de sulfato de cromo basico.
Porém, a massa necessaria vai depender da hidratacdo do reagente. Sera necessario

recalcular a depender do reagente utilizado;

ePreparar a solugdo mae com concentracao de 0,1M e a solucdo desconhecida na faixa
entre 0,4 e 0,6M.

3) Tratamento dos rejeitos

e Levar todo o rejeito para um Bécher e adicionar uma solucdo 0,5M de cloreto de calcio,
dessa forma, os ions cromato e os ions fosfatos serdo precipitados;
o Adicionar a solucdo até a completa precipitagao.

e Filtrar o rejeito e levar o so6lido obtido ao descarte de sdlidos;

e Caso o sobrenadante esteja basico, neutralizd-lo com HCI 1,0M.
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