Q%@d U|3834/

UERJ
OFSTAno ®

%o DE JN

UNIVERSIDADE DO ESTADO DO RIO DE JANEIRO
CENTRO DE TECNOLOGIA E CIENCIAS
INSTITUTO DE QUIMICA

DEPARTAMENTO DE PROCESSOS QUIMICOS

QUIMICA XI
(QUI07-03865)

ROTEIRO DE AULAS EXPERIMENTAIS

Professores:
ALEXANDRE ANDRADE CERQUEIRA
FERNANDO ALTINO
IVANA LOURENCO DE MELLO FERREIRA
JACIRA APARECIDA CASTANHARO
MARCELO AUGUSTO VIEIRA DE SOUZA
MARCOS ANTONIO DA SILVA COSTA
ZILACLEIDE DA SILVA BARROS SOUSA




Quimica XI (Laborat6rio) — Departamento de Processos Quimicos, Instituto de Quimica/UERJ — 2022/1° sem.

AN

AN

<<

NORMAS E PROCEDIMENTOS NO LABORATORIO

O laboratoério € lugar de trabalho sério, trabalhe com atencdo, metodologia e
calma.

O aluno devera possuir a apostila contendo todos os roteiros das aulas
praticas ministradas no corrente periodo letivo.

O aluno nao poderé fazer a pratica sem o roteiro da mesma.

Prepare-se para realizar cada experiéncia lendo antes os conceitos referentes
ao experimento e a seguir leia o roteiro da experiéncia.

E obrigatério o uso do jaleco, calcas compridas e sapatos fechados em
todas as aulas préticas.

E proibido fumar e comer nos laboratorios.

E proibido usar qualquer material do laboratério sem autorizacéo do técnico
responsavel.

O aluno é responsavel pelo material que sera usado nas aulas praticas,
portanto, devera ter o cuidado de nao quebra-lo ou estraga-lo

N&o tocar os produtos quimicos com as maos, a menos que o professor lhe
diga que pode fazé-lo.

Avisar imediatamente ao professor ou técnico em caso de acidente.

Faca apenas as experiéncias indicadas pelo professor. Experiéncias nao
autorizadas sao proibidas.

Leia com atencdo o rétulo de qualquer frasco de reagente antes de usa-lo.
Leia duas vezes para ter certeza de que pegou o frasco certo. Segure o
frasco pelo lado que contém o rétulo para evitar que o reagente escorra sobre
este;
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AULA N©° 1: Ensaios de Floculacdo (Ensaio do Jar-Test)
Objetivo

Os ensaios de floculacdo (Jar-Test) tém como finalidade a determinacdo das dosagens
Otimas dos reagentes floculantes (sulfato de aluminio, cal e polieletrolito) e,
consequentemente, a determinacéo do pH étimo de floculacdo para remocédo da turbidez da
agua.

As dosagens 6timas dos reagentes floculantes sdo as dosagens mais indicadas, processual
e economicamente, para obtencdo de uma boa clarificacdo da agua bruta. O pH étimo de
floculacdo é o pH desenvolvido na agua em consequéncia da aplicacdo das dosagens
otimas.

Principio

A determinacgdo das dosagens 6timas € feita por tentativa e por comparacdo. Utiliza-se um
aparelho, o floculador de laboratorio, que permite a execugdo, normalmente, de seis ensaios
simultaneos. O aparelho consta, basicamente, de um suporte onde sédo colocados seis
béqueres e de um sistema de agitagdo, manual ou mecénico, que possibilita agitacao
simultanea e idéntica da mistura contida em cada béquer.

Em cada ensaio, adicionam-se, em cada béquer, 1 litro de &gua bruta e quantidades
diferentes de um ou mais dos reagentes floculantes. Submete-se o0 conjunto a agitacéo
rapida, durante 10 segundos, e a agitacdo lenta, durante 20 minutos. Comparam-se 0S
resultados obtidos e escolhem-se como dosagens mais convenientes as dosagens
empregadas no béquer que apresentar melhor floculagéo.

Para a determinacdo das dosagens Otimas efetuam-se diversos conjuntos de ensaio, que
permitem:

a) A determinagdo da dosagem Otima de reagente coagulante (sulfato de aluminio). S&o
usadas diversas dosagens deste reagente e elege-se uma delas.

b) A determinacé@o do pH 6timo de floculacdo. S&o usadas diversas dosagens do reagente
alcalinizante (agua de cal) e uma Unica dosagem do reagente coagulante, determinado no
primeiro conjunto de ensaios. O pH 6timo de floculacdo é o pH do béquer que apresentar
melhor floculagéo.

c) A determinacdo da dosagem 6tima do adjuvante de floculagdo (polietrélito). S&o usadas
diversas dosagens deste reagente e uma Unica dosagem dos reagentes coagulante e
alcalinizante, determinados nos conjuntos de ensaios anteriores.

Material

Equipamentos principais:

e um floculador de laboratério com agitagdo mecanica
e um medidor de pH
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Reagentes:

® Solucéao de sulfato de aluminio [Al2(SO4)s] a 1% (19/100mL)
® Suspensao de cal (Ca(OH)2) a 1% (1g/100mL)

Frequéncia

Os ensaios de floculacdo devem ser realizados, obrigatoriamente, quando a agua bruta
sofrer acentuadas alteracbes em seu aspecto; os valores da turbidez, da cor ou do pH da
agua bruta distanciarem-se dos valores médios, que venham sendo obtidos; a instalacéo for
recolocada em funcionamento apés parada temporaria.

De qualquer maneira, devem ser efetuados a cada 12 horas de operagdo continua da
instalacéo.

Tomada de amostra

A 4gua bruta deve ser recolhida na caixa de chegada apds a pré-cloracdo e antes do ponto
de aplicacdo dos reagentes floculantes.

Procedimento experimental

“Jar Test” (Teste do Jarro)

Numeram-se o0s 6 béqueres de 1 a 6.

a)Determinacdo da dosagem Otima de reagente coagulante (sulfato de aluminio)

1. Coloca-se em cada béquer, 1L de agua bruta;

2. Adiciona-se, a partir do bequer n? 2, quantidades crescentes do reagente
coagulante (por exemplo, 1, 2, 3, 4 e 5 mL). Estes volumes sdo equivalentes a
concentracdes de 10, 20, 30, 40 e 50ppm. Na&o se adiciona no béquer n2 1.

3. Liga-se o sistema de agitacéo e regula-se a velocidade para 80 a 85 rpm por 10
segundos;

4. Regula-se a velocidade de agitacéo para 40 rpm;

5. Observam-se os flocos formados em cada béquer quanto a quantidade, ao
tamanho e a rapidez da sedimentacgéo.

6. Escolhe-se o béquer onde houve a melhor floculagdo, ou seja, onde os flocos
formados sdo mais numerosos, maiores, tendo se formado e decantado mais
rapidamente. Anota-se 0 numero desse béquer.

b) Determinacdo do pH 6timo de floculagéo

1. Coloca-se em cada béquer 1L de agua bruta;

2. Adiciona-se em cada béquer a dosagem otima de agente floculante (sulfato de aluminio)
determinada no ensaio anterior;

3. Adicionam-se, a partir do béquer n? 2, quantidades crescentes de agua de cal: 0,5mL;
ImL; 1,5mL; 2,0mL e 2,5mL. Esses volumes sdo equivalentes a concentracdes
aproximadas de 5; 10,15; 20 e 25 ppm, respectivamente. N&o se adiciona no béquer n2
1.

4. Ligar a agitacao na velocidade de 80 a 85 rpm por 10 segundos;
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Em seguida, diminuir a velocidade de agitacao para cerca de 40 rpm;

Observam-se os flocos formados em cada béquer quanto a quantidade, ao tamanho e a
rapidez da sedimentacao.

7. Escolhe-se o béquer onde houve a melhor floculacdo, ou seja, onde os flocos formados
s&80 mais numerosos, maiores, tendo se formado e decantado mais rapidamente. Anota-
se 0 numero desse béquer.

o a

O béquer que apresentar melhor floculacdo a ele sera atribuido o pH 6timo de floculacao.
Geralmente ndo se pode determinar um Unico valor de pH e sim um intervalo. Para tanto
podemos dizer “o pH 6timo de floculacao para tal agua esta entre 6,2 e 6,5”, por exemplo.
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AULA N° 2: Determinacdo da dureza da agua

Objetivo

Determinar a dureza, ou seja, as concentracdes de Ca™ e Mg** em uma amostra de agua
Introducéo

A dureza da 4gua é devida a presenca de cétions, normalmente Ca*™ e Mg*" que podem
estar presentes na agua como bicarbonatos (HCOg3), sulfatos (SO4°) e cloretos (CI)
principalmente. Esses sais sdo prejudiciais em diversas aplicacdes deste solvente. Por
exemplo, o uso de um sabdo em conjunto com uma agua que contenha um alto teor de
dureza, impede a formacdo de espuma, dificultando assim a emulsificacdo das gorduras e
demais impurezas presentes. No caso de uma aplicacdo industrial, a dureza pode acarretar
incrustacbes em equipamentos de troca de calor, o que reduzira sua eficiéncia e
proporcionara uma corrosao acelerada nos pontos onde houver o deposito.

A dureza total é definida como sendo a influéncia de todas as formas de Ca** e Mg** na
solugdo. Essa pode ser dividida em dureza permanente (atribuida a cloretos, sulfatos e
nitratos de célcio e magnésio) que pode ser removida por agentes quimicos e dureza
temporaria (atribuida ao bicarbonato de céalcio e magnésio) que pode ser removida por
aquecimento da solucao. O bicarbonato € a espécie que se decompde quando se aquece a
solucdo, formando o carbonato (CO3™) que na presenca de ion célcio forma carbonato de
calcio (CaCOs)e na presenca de magnésio forma hidroxido que € insolivel em agua. Isso
significa que a dureza temporaria é removida quando o célcio precipita.

Nesta aula, a determinacdo da dureza sera feita pela titulagdo da amostra com EDTA (&cido
etileno diaminico tetracético), pois o EDTA forma um complexo com Ca** e Mg** conforme
pode ser visto na Figura 1.

Foi estabelecido o uso da unidade ppm de CaCOs (mg CaCOs/L de solugéo) para expressar
a dureza da agua.

Procedimento experimental
a) Determinacéo da dureza total

1. Transferir 10 mL de 4gua dura para um erlenmeyer de 250 mL e posteriormente mais 40
mL de agua destilada;

2. Acrescentar 1 mL de solugédo tampéo (NH4OH/NH4CI) e 2 gotas de solug&o do indicador
negro de eriocromo-T.

3. Aferir uma bureta (completar seu volume)

4. com solucdo de EDTA 0,01M (acido etileno diaminico tetracético), cuja concentracéo é
dada pela seguinte relagdo: 1 mL EDTA = 1 mg de CaCQOs;

5. Titular a amostra de 4gua preparada com a solucéo de EDTA;

6. Anotar o volume de EDTA gasto para a cor mudar de vinho para azul.

7. Calcular a dureza total (Dt) usando a seguinte expressao:

Dr (Mg CaCOs/L) = (Veora / 10 ) x 1000
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b) Determinacgéo da dureza de Ca*™ e Mg**

A dureza da amostra de agua dura do laboratério se deve exclusivamente a presenca de
Ca*™ e Mg**. Sendo assim, pode-se determinar a influéncia de cada um desse cations na
dureza da agua.

o Ul

7.

Dwm

1. Transferir 10 mL de &gua dura para um erlenmeyer de 250 mL;
2.

Adicionar 5 mL de solucdo de oxalato de aménio a 5% (para remocéao de ions Ca*™ da
solugdo na forma de oxalato de calcio que é insoluvel)

. Filtrar a solucéao resultante e adicionar 4gua destilada até completar 50 mL.
. Acrescentar 1 mL de solucdo tampao (NH4OH/NH4CI) e 2 gotas de solucdo do indicador

negro de eriocromo-T;

. Aferir uma bureta de 25 mL com solucéo de EDTA,;

Tutular a amostra de agua dura e anotar o volume de solugédo de EDTA gasto para a cor
da solugéo mudar de vinho para azul;
Calcular a concentragdo de ions Mg** de acordo com a seguinte expressao:

¢2* (Mg CaCOs/L) = (Veora / 10 ) x 1000

Dca** = Dr - DMg2+

c) Determinacdo da dureza temporéria e da dureza permanente

A amostra de 4gua dura do laboratério apresenta uma alcalinidade devida exclusivamente a
presenca de bicarbonato (HCOj3). Sendo assim, se a solucdo for neutralizada, decomp®e o
HCOs e indiretamente determina-se a dureza temporaria.

1.
2.
3.

oA

6.

Transferir 50 mL de agua dura para erlenmeyer de 250 mL;

Adicionar 2 gotas de fenolftaleina;

Observar se a solugdo continua incolor. A cor rosa ndo deve aparecer, pois sua a
alcalinidade deve-se unicamente a presenca de bicarbonato (HCOg3), o pH estara numa
faixa alcalina abaixo de 9, que é o ponto onde a fenolftaleina muda de cor;

. Adicionar 2 gotas de indicador alaranjado de metila;

Titular com solugédo de acido sulfarico (H.SO4) 0,1N e anotar o volume gasto para a
solucdo mudar a coloracdo de laranja para levemente roseo; a relacao € 1mL H,SO4/ 1
mg CaCQOg;

Calcular a dureza temporaria (D:) de acordo com a seguinte expressao:

Di (mg CaCOs/L) = (VH.SO4 / 50) x 1000

Dp = D1 - D¢
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Figura 1 — Formagéao de complexo entre o EDTA e ions Caz+
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AULA N2 3: Desmineralizacédo da agua (resinas de troca ibnica)
Objetivo

Verificar como os ions de uma amostra de 4gua podem ser removidos através da sua
passagem por uma coluna de troca iGnica

Introducéo

Na atualidade, a troca ibnica tornou-se um valioso processo de conversao quimica. Sua
utilizacdo, em escala industrial, € ampla e inclui a producdo comercial de &gua
desmineralizada com baixa condutividade elétrica. A troca id6nica é, na realidade, “uma
reacdo quimica em que os ions hidratados moéveis de um sélido séo trocados, equivalente
por equivalente, pelos ions de mesma carga numa solucdo. O solido tem uma estrutura
aberta, ao modo de uma rede, e os ions moveis neutralizam eletricamente 0s grupos
carregados, ou potencialmente carregados, fixos a matriz sélida, o trocador de ions. A troca
catidnica ocorre quando os grupos carregados fixos (grupos funcionais) do trocador sao
negativos; a troca aniénica ocorre quando os grupos funcionais imobilizados sao positivos.”

A maioria dos materiais de troca ibnica usados em tratamento de agua consiste de resinas
sintéticas obtidas pela copolimerizagdo de estireno e divinilbenzeno. Os copolimeros de
estireno e divinilbenzeno assim obtidos apresentam em sua composicao cerca de 80 a 92%
de estireno e 8 a 20% de divinilbenzeno.

Procedimento experimental

A resina utilizada nesse experimento € uma resina catibnica. Portanto, somente sera
observada a remocgdo de cations da dgua. Para se obter agua desmineralizada, esta
deveria passar posteriormente por resinas aniénicas.

1. Preparar 30ml de solugé@o aquosa de sulfato de cobre (CuSO4) a 0,7% p/v. Observar
a cor azul caracteristica desta solucao; preencher o primeiro tubo de ensaio até a
metade com esta solucéo e guardar no suporte de tubos de ensaio.

2. Adicionar na coluna de troca ibnica (bureta) um volume determinado da solucéo
aguosa de de sulfato de cobre (CuSO.) a 0,7% p/v. Aguardar até que o volume da
solucdo adicionado atravesse toda a coluna e recolher em um bécher. Observar a
cor da solucéo recolhida. Por que mudou? Preencher o segundo tubo de ensaio até
a metade com esta solugéo recolhida e guardar no suporte de tubos de ensaio.

3. Para regenerar a coluna de troca ibnica, adicionar uma solu¢do aquosa de acido
sulftrrico (H2S04) 50% v/v e recolher o volume eluido em um béquer. Verificar que
depois de algum tempo, o volume eluido e recolhido no bécher, apresentara cor azul
clara O que isto prova? Preencher o terceiro tubo de ensaio até a metade com esta
solucéo recolhida.

4. Compare as cores dos trés tubos de ensaio.
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AULA N2 4: Mecanismo das pilhas galvanicas que ocorrem em processos corrosivos
Objetivo

Estudar o mecanismo das pilhas galvanicas que ocorrem em processos de corrosédo
Introducéo

As pilhas eletroquimicas séo dispositivos que permitem a transformacao:

- de energia quimica, liberada pelas reacfes redox que ocorrem nos eletrodos, em energia
elétrica.

- de energia elétrica, fornecida por fonte de corrente elétrica, em energia quimica,
provocando reagdes redox nos eletrodos.

No primeiro caso tem-se um processo espontaneo e no segundo h& necessidade de uma
fonte externa de energia, no caso elétrica, caracterizando um processo ndo-espontaneo.
Este Ultimo tipo é também chamado de pilha eletrolitica. Nesta aula, todos os
experimentos abordardo o primeiro caso.

Esquematicamente uma pilha eletroquimica apresenta 0s seguintes componentes:
a) anodo: eletrodo em que ha oxidagao (corrosdo) e onde a corrente elétrica, na forma de
ions metalicos positivos, entra no eletrdlito;

b) eletrdlito: condutor (usualmente um liquido) contendo ions que transportam a corrente
elétrica do anodo para o catodo;

c) catodo: eletrodo onde a corrente elétrica sai do eletrélito ou o eletrodo no qual as cargas
negativas (elétrons) “entram” na solugéo, provocando reagdes de reducao.

d) circuito metalico: ligagdo metalica entre 0 anodo e o catodo por onde escoam o0s elétrons,
no sentido anodo-catodo.

Retirando-se um desses componentes destrdi-se a pilha e, consequentemente, a corrosao.
Evidentemente, pode-se retirar o catodo, a ligagdo metalica ou o eletrélito. O anodo, sendo
a propria estrutura metéalica que se deseja proteger, ndo pode ser retirado, entdo aplica-se
nele um sistema de protecao.

Toda pilha é caracterizada por uma diferenca de potencial entre seus eletrodos, em circuito

aberto - é a sua forca eletromotriz. Ela é, segundo convencao de sinais usadas pela [IUPAC
(International Union for Pure and Applied Chemistry), igual a:

Epilha = Ecatodo - Eanodo

onde Ecatodo © Eanodo SA0 0S potenciais de reducdo dos eletrodos.

Procedimento experimental

a) Pilhas de eletrodos metalicos diferentes
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E o tipo de pilha de corroséo que ocorre quando dois metais diferentes estdo em contato e
imersos num mesmo eletrélito, também chamada de pilha galvanica.

Preparo da SOLUCAO A: em um béquer de 250 ml colocar 200 ml de solucdo aquosa a 3%
de cloreto de sddio (NaCl), 1 ml de solucdo alcodlica a 1% de fenolftaleina e 2ml de solucao
aquosa de ferricianeto de potassio {KsFe(CN)s}.

a.1) Preencher um tubo em “U” com a SOLUCAO A. Mergulhar dois eletrodos metalicos,
sendo um de cobre (Cu) e outro de ferro (Fe), ligando-os por meio de um fio de cobre ou
outro condutor. Aguardar alguns minutos e observar o aparecimento de coloracdo réseo-
avermelhada em torno do eletrodo de cobre e de um depdsito azul em torno do eletrodo de
ferro.

A explicagdo das coloragdes observadas e da razdo da adicdo ao meio corrosivo das
substancias fenolftaleina e ferricianeto de potassio se faz a seguir:

¢ N0 anodo tem-se a corrosdo do ferro de acordo com a reagao:
Fe > Fe*? + 2e’

e como seria dificil esta observagdo em pouco tempo, adiciona-se KsFe(CN)s, que € um
reagente bem sensivel para Fe*? e com o qual forma o residuo azul de Fes[Fe(CN)g]z;

e no catodo, como n&do se observa o desprendimento de hidrogénio (2H.O + 2e" — H,T +
20H"), ocorre a reagéo:

H>O + 1/2 Oz + 2" —» 20H"

e pode-se observar que, conforme a reacdo se processa, acentua-se o meio basico, que &
identificado pela fenolftaleina, dando forte coloracé@o réseo-avermelhada.

a.2) Preencher um tubo em “U” com a SOLUQ;AO A. Mergulhar dois eletrodos metalicos,
sendo um de zinco (Zn) e outro de ferro (Fe), ligando-os por meio de um fio de cobre ou
outro condutor. Aguardar alguns minutos e observar o aparecimento de coloracdo réseo-
avermelhada em torno do eletrodo de ferro e de um residuo esbranquicado em torno do
eletrodo de zinco.

Confirma-se, portanto, nesta experiéncia, que o zinco é o anodo e o ferro o catodo, ficando
portanto protegido e ndo sofrendo corroséo. Estas observagbes podem ser confirmadas por
consulta a tabela de potenciais, que da os seguintes valores de potenciais de reducéo para
os eletrodos de zinco e de ferro, respectivamente:

Zn** +2e — Zn (- 0,763 V)

Fe?* +2e — Fe (-0,44V)

Tém-se as reacdes nas areas:
Anddica: Zn — Zn?" + 2e

Catddica: H.O + 1/2 O, + 2e" — 20H (j& que néo se observa desprendimento de hidrogénio
de acordo com a semi-reacdo 2H,0 + 2e” — H,T+ 20H")

10
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A razéo do aparecimento da coloracdo réseo-avermelhada em torno do ferro se deve ao
meio alcalino (OH") em presenca de fenolftaleina, e o residuo esbranquicado, em torno do
eletrodo de zinco, resulta do hidréxido de zinco, formado de acordo com a equacgdo Zn?* +
20H" — Zn(OH)a.

a.3) Preencher um tubo em “U” com a SOLUCAO A. Mergulhar dois eletrodos metélicos,
sendo um de zinco (Zn) e outro de cobre (Cu), ligando-os por meio de um fio de cobre ou
outro condutor. Aguardar alguns minutos e observar o aparecimento de coloracdo réseo-
avermelhada em torno do eletrodo de cobre e de um residuo esbranquicado em torno do
eletrodo de zinco.

Tém-se as reacdes nas areas:
Anddica: Zn — Zn?** + 2e

Catddica: H.0 + 1/2 02 + 2e" — 20H" (ja que nao se observa desprendimento de hidrogénio
de acordo com a semi-reacdo 2H,0 + 2e” — H,T+ 20H")

As razbes dos aparecimentos das cores ja foram apresentadas no item a.2

b) Pilha de aeracéo diferencial

E a pilha constituida de materiais metélicos da mesma natureza, em contato com um
mesmo eletrélito e de concentracdo uniforme, mas apresentando regibes com diferentes
teores de gases dissovidos. Como ocorre com mais frequéncia em regiées diferentemente

aeradas, é conhecida como o nome de pilha de aeracdo diferencial ou de oxigenagéo
diferencial.

Colocar em uma placa de ferro, limpa, 3-4 gotas da SOLUCAO A. Esperar alguns minutos e
observar que no centro da gota desenvolvera cor azul e nas bordas cor réseo-avermelhada.
Estas observacdes confirmam que a area menos aerada é anddica, pois o ferro foi oxidado
dando Fe*?, que com o ion Fe(CN)e* formou o residuo azul. Ja na area onde o oxigénio é
mais acessivel e ha mais aeracao verifica-se a area catodica proveniente da reacdo H.O +
1/2 O, + 2" — 20H..

c) Pilha de ac&o local

Observa-se experimentalmente que o zinco de alta pureza resiste mais a acdo de acido
sulfarico ou cloridrico diluido que o zinco comercial. Aparentemente, o ataque é feito
uniformemente sobre toda a superficie do zinco comercial, mas se observado sob um
microscopio verifica-se que o desprendimento do hidrogénio gasoso ocorre somente em
determinados pontos da superficie do zinco. As impurezas (ferro, carbono, cobre)
normalmente presentes no zinco funcionam como microcatodos, funcionando o zinco como
anodo.

Quando os anodos e os catodos estdo em contato direto, em presenca de um eletrélito,
formam o que alguns autores chamam de pilha de acéo local, sendo também caracteristica
desse tipo de pilha a existéncia de um nimero muito grande de pilhas locais.
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Em um béquer de 100 mL adicionar cerca de 30 mL de solucdo 0,1N de acido sulftrico
(H2S04). Mergulhar nesta solugdo um pedaco de zinco pré-analise (PA). Observar que o
ataque do zinco é praticamente nulo, mas colocando-se nessa solu¢gdo um pedaco de fio de
cobre nota-se que esse nao é atacado, embora logo que entre em contato com o bastdo de
zinco acelere o ataque do mesmo, notando-se a liberacdo intensa de hidrogénio em torno do
fio de cobre. Pode-se admitir que o fio de cobre funcionou como a impureza necessaria
para formar a pilha de a¢éo local, na qual o zinco sofre corroséo e o cobre ndo é corroido.

Reacoes:
Anodo: Zn —» Zn?* + 2e"
Catodo: 2H* +2e" > H, T

d) Protecéo catodica galvanica ou por anodos galvanicos ou de sacrificio

Neste processo o fluxo de corrente elétrica fornecido origina-se da diferenca de potencial
existente entre 0 metal que se quer proteger e outro escolhido como anodo e que possui um
potencial de reducdo mais baixo.

Colocar em uma placa de petri uma quantidade da SOLUCAO A suficiente para submergir
um prego envolto com uma fita de magnésio (Mg). Como o Mg tem um potencial de
reducdo menor, ele transforma o ferro de anodo em catodo, funcionando, portanto, como um
anodo de sacrificio, o que é provado pela adigédo de ferricianeto de potassio, pois ndo ocorre
formacéo da coloragdo azul tipica do ferro oxidado.
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AULA N2 5: Mecanismo das pilhas eletroliticas que ocorrem em processos corrosivos
Objetivo

Estudar o mecanismo das pilhas eletroliticas que ocorrem em processos de corrosao

Introducéo

Nos tipos de pilhas estudados na AULA N° 4 a diferenca de potencial entre os eletrodos é
devida somente aos potenciais diferentes desses eletrodos e é originaria de processo
espontdneo. Podem ocorrer, entretanto, casos em que a diferengca de potencial é
proveniente de uma fonte de energia externa, ndo sendo necessario que os eletrodos sejam
diferentes em sua natureza quimica.

Esquematizando-se, tem-se:
= processo espontaneo

A+B—> A™B™
A > A™ +ne
B +ne — B™

= processo ndo-espontaneo: processo eletrolitico, isto €, decomposi¢cdo de uma substancia
por corrente elétrica

corrente
A B™ > A+ B
elétrica

A™ 4+ ne - A
B™ — B + ne

A pilha ou célula eletrolitica, que tem importancia no estudo de corrosao, é aquela em que
um dos eletrodos funciona como anodo ativo, isto é, perdendo elétrons e portanto oxidando-
se.

Procedimento experimental

Para comprovar o mecanismo das pilhas eletroliticas que ocorrem em processos Corrosivos
serdo realizadas algumas experiéncias.

EXPERIENCIA A - Adicionar, a um béquer de 250 mL, 200 mL de solucéo aquosa a 3% de
NaCl, 1 mL de solucdo aquosa-alcodlica de fenolftaleina e 2 mL de solu¢cdo aquosa 1N
(normal) de ferricianeto de potassio. Imergir dois eletrodos metélicos, sendo um de cobre e
outro de ferro, ligando-os respectivamente ao poélo negativo e pélo positivo de uma fonte de
alimentacdo de corrente continua (Elektrolyser). Observar, logo que se liga a fonte de
alimentacéo, a formacéo de grande quantidade de residuo azul em torno do anodo de ferro
e forte coloracéo réseo-avermelhada em torno de catodo do cobre.
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As reacOes observadas séo:

= anodo

Fe —» Fe®" + 2e

3Fe?" + 2Fe(CN)s~ — Fes[Fe(CN)g. (residuo azul)
= catodo

H.O + 1/20, + 2e° — 20H

ou
2H0 + 2e° > H2 + 20H"

EXPERIENCIA B - Proceder da mesma forma que na EXPERIENCIA A, porém ligar o cobre
ao polo positivo e o ferro ao polo negativo da fonte de alimentacdo. Observar que, neste
caso, ha formacdo de residuo ligeiramente alaranjado em torno do eletrodo de cobre e
coloracao roseo-avermelhada em torno do ferro.

As reacOes observadas séo:

= anodo

Cu — Cu®" + 2e

3 Cu?* + 2Fe(CN)é* — Cus[Fe(CN)gl. (residuo castanho-alaranjado)

= catodo

H.O +1/20; + 2e —» 20H"

ou

2H O + 2e° - H; + 20H

Observacdo: se nao for possivel a visualizagdo da cor castanho-alaranjada, repetir o
experimento com uma solugdo aquosa 3% de NaCl e 2 mL de solucdo aquosa 1N de
ferricianeto de potassio (SEM A PRESENCA DE FENOLFTALEINA)

EXPERIENCIA C - Proceder da mesma forma que na EXPERIENCIA A, porém usar como
eletrodos ferro e grafite, ligando-os respectivamente ao pélo negativo e ao pdlo positivo.
Observar, ao ligar-se a fonte de alimentacao, forte coloracao réseo-avermelhada em torno
do eletrodo de ferro e desprendimento de oxigénio em torno do eletrodo de grafite.

As reagdes observadas séo:

= anodo
2Cl- > Cl, +2e
H.0 —» 2H* + 1/20, + 2¢e
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=

catodo

H,O +1/20, + 2e° —» 20H"

ou

2H0 + 2e° > H2 + 20H

Baseando-se nas observacfes feitas nas experiéncias anteriores, pode-se concluir que:

0 metal que funciona como anodo em uma pilha eletrolitica € rapidamente oxidado
(EXPERIENCIA A), sofrendo um processo corrosivo bem mais acentuado e rapido do que
o verificado em processo espontaneo, conforme verificado no item a.1) da AULA N2 4;

no caso de processo ndo-espontdneo pode-se variar 0 posicionamento dos eletrodos,
pois 0 mesmo vai depender somente da aplicacdo de energia externa (EXPERIENCIA B);
0 metal que funciona como catodo fica protegido, mas como neste caso esta protecéo é
dada pela energia externa aplicada e néo pelo consumo do anodo (como visto no item
a.2 da AULA N° 4) pode-se usar um anodo inerte somente para completar o circuito
eletroquimico, dai se usar a grafite (EXPERIENCIA C). Esta conclusdo explica o
mecanismo de protecdo catddica por corrente impressa ou forcada, onde sdo usados
anodos inertes de grafite, ferro-silicio, titAnio-platinizado, liga de antiménio-prata-chumbo
etc. e corrente elétrica continua.
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AULA N2 6: Polimeros — Principais caracteristicas

Objetivo
Observar as principais caracteristicas das macromoléculas

Introducéo

Polimeros sdo moléculas relativamente grandes, de massas molares da ordem de 102 a 108,
em cuja estrutura se encontram, repetidas unidades quimicas simples conhecidas como
meros. Dessa forma, estas moléculas ganham caracteristicas proprias. Em solucdo, as
interacbes entre essas moléculas de alto peso molecular acarretam um pronunciado
aumento da viscosidade, que ndo se observa com as micromoléculas. Da mesma maneira,
a evaporagdo do solvente dessas solucdes viscosas resulta na formagao de filmes,
enquanto que solucdes de substancias solidas de baixo peso molecular geram cristais ou
pés. Esse, alids, € um dos meios mais simples e imediatos para o reconhecimento das
macromoléculas: capacidade de formacao de filmes ou peliculas.

Os polimeros podem ser classificados quanto as caracteristicas de fusibilidade, em
polimeros termoplésticos e termorrigidos.

Os polimeros lineares ou ramificados, que permitem fuséo por aquecimento e solidificacdo
por resfriamento, sdo chamados termoplasticos. Como exemplo de polimeros
termoplasticos podemos citar polietileno (PE), polipropileno (PP), poliestireno (PS),
poli(cloreto de vinila)(PVC), que séo plasticos com ampla aplicagéo no nosso dia a dia e que
devido a esta caracteristica de fusibilidade podem ser reutilizados, ou seja, reciclados.

Os polimeros que, por aquecimento ou outra forma de tratamento, assumem estrutura
tridimensional, reticulada, com ligacdes cruzadas, tornando-se insollveis e infusiveis sao
chamados termorrigidos. Alguns exemplos tipicos incluem resinas fendlica, uréica,
melaminica, alquidicas e epoxidicas, poliuretano e poliéster insaturado.

Procedimento experimental

1) Formacdao de filme de poli(metacrilato de metila)(PMMA)

a) Vocé encontrara uma solucao de poli(metracrilato de metila) 1%p/v em cloroférmio ja
pronta na bancada.

Verter um pouco da solucdo sobre uma placa de vidro com auxilio de bastéo de vidro.
Deixar em repouso até a aula seguinte, destacando o filme por imersao da placa em agua.
b) Preparar uma solucdo de NaCl 1%p/v em agua. Seguir o0 mesmo procedimento. Verter
um pouco da solugdo sobre uma placa de vidro com auxilio de bastao de vidro.

2) Teste de fusibilidade

Colocar em uma panelinha metalica 3 (trés) granulos de poli(metacrilato de metila), em
uma outra 3 (trés pedacos pequenos de borracha crua e em uma outra 3 (trés) pedacos

pequenos de borracha vulcanizada. Os pedacos devem ser de tamanho aproximado ao
dos granulos de poli(metacrilato de metila).
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Aquecer as panelinhas com a ajuda de um bico de bunsen. Este aquecimento deve ser feito
na capela.

Observar se havera ou ndo fusao dos materiais.

3) Teste de solubilidade
Utilizar quatro tubos de ensaio com tampa da seguinte maneira:

ATENCAO: os tubos devem ser preenchidos com os solventes indicados APENAS até
a metade!!!

1° tubo — colocar aproximadamente 0,1g de poli(metacrilato de metila) e preencher o tubo
com o solvente A;

2° tubo — colocar aproximadamente 0,1g de poli(metacrilato de metila) e preencher o tubo
com o solvente B;

3° tubo — colocar aproximadamente 0,5g de borracha crua e preencher o tubo com o
solvente A;

4° tubo - colocar aproximadamente 0,5g de borracha crua e preencher o tubo com o
solvente B;

5° tubo — colocar aproximadamente 0,5g de borracha vulcanizada e preencher o tubo com o
solvente A.

6° tubo — colocar aproximadamente 0,5g de borracha vulcanizada e preencher o tubo com o
solvente B.

Observar na aula seguinte o que ocorrerd em cada frasco.

ATENCAO:

1. Anotar quem é o solvente A e o solvente B. Escrever as suas respectivas estruturas
quimicas;

2. Perguntar ao professor os nomes das borrachas crua e vulcanizada. Escrever as
suas respectivas estrutura quimicas.
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AULA N2 7: Curva de destilacdo de combustiveis
Objetivo

Determinar a curva de destilacdo de uma gasolina.
Introducéo

A fim de garantir que um produto seja produzido com a qualificacdo adequada para uso, €
preciso que ele satisfaca determinados requisitos de qualidade. Esses requisitos em termos
de forma, composicdo, uso etc, sdo fixados por instituicbes de ambito nacional (em certos
casos também internacional) mediante: normas, especificacdes, métodos de ensaio,
padronizagfes, terminologias, simbologias etc. Os requisitos de qualidade constituem
também a “linguagem técnica” que permite ao vendedor saber exatamente qual o produto
que interessa ao comprador. Este, por sua vez, também sabe como proceder para aceitar,
ou nao, o produto que lhe esta sendo vendido.

Os solventes e combustiveis derivados do petréleo sdo exemplos de produtos que devem
satisfazer requisitos de qualidade. Nesta pratica sdo estudados alguns métodos de ensaio
gue padronizam a composi¢ado da gasolina.

A gasolina é essencialmente uma mistura homogénea de hidrocarbonetos saturados,
insaturados e aromaticos com predominancia dos hidrocarbonetos que contém 6 a 8 atomos
de carbono. Pode conter também quantidades variadas de etanol anidro, além de aditivos
de vérias naturezas.

Os hidrocarbonetos parafinicos apresentam densidades e temperaturas de ebulicdo que
aumentam a medida que aumenta o nimero de 4&tomos da cadeia carbbnica, conforme pode
ser visto na Tabela 1. Essa tabela contém também dados para o etanol para fins de
comparacéo.

Tabela 1 - Temperaturas de ebulicdo e densidades relativas de hidrocarbonetos do “tipo
gasolina” e etanol

N2 de atomos de Hidrocarboneto Temperatura de Densidade relativa
carbono ebulicdo (°C) (D4*°)
5 Pentano 36,20 0,626
6 Hexano 69,00 0,660
7 Heptano 98,52 0,684
8 Octano 125,80 0,704 (a)
9 Nonano 150,72 0,718(b)
10 Decano 174,00 0,730
11 Undecano 195,84 0,741
2 Etanol 78,36 0,789

A densidade da gasolina, combinada com outras propriedades, pode definir a sua
composi¢do. Gasolinas pouco densas sao ricas em hidrocarbonetos de baixo peso
molecular e gasolinas bem densas sé&o ricas em hidrocarbonetos de peso molecular elevado
e/ou de alcoois. A Tabela 1 contém valores possiveis de densidades relativas de gasolina:
por exemplo, gasolina de aviacdo tem densidade entre 0,691 e 0,762.
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A curva de destilacdo é obtida quando, a uma dada presséo constante - pressdo atmosférica
- mede-se 0 volume da gasolina que destila em funcédo da temperatura da destilacdo. A
Figura 1 contém algumas curvas de destilagdo obtidas com gasolinas, solventes, querosene
e Oleo diesel.

Estes diferentes comportamentos séo devidos a presenca de componentes de temperaturas
de ebulicdo baixas. As gasolinas de boa qualidade devem apresentar esses componentes;
pois de sua presenca vai depender a maior ou menor facilidade com que o motor de um
automovel “pega’.

A curva de destilacdo permite, portanto, caracterizar o “grau de pureza” da mistura que
constitui a gasolina. A gasolina da curva I, por exemplo, satisfaz a seguinte condicéo: o
volume destilado abaixo de 60°C nédo é menor do que 10%, o volume destilado acima de
180°C né&o é maior do que 10%.

Gasolina que contém etanol apresenta curvas do tipo Il ou IV, isto é, com intervalo de
destilacdo relativamente estreito. Esse comportamento € devido a formagédo de misturas
azeotrdpicas entre o etanol e cada um dos hidrocarbonetos constituintes da gasolina. As
temperaturas de ebulicdo dessas misturas, sdo bem mais préximas entre si do que a dos
respectivos hidrocarbonetos. Por exemplo: na pressdo de 1 atm, as temperaturas de
ebulicdo de 2,3-dimetilbutano e do n-octano, ambos hidrocarbonetos do “tipo gasolina”, séo
respectivamente 58,1°C e 125,8°C, diferindo de quase 70°C; as temperaturas de ebulicdo
das misturas azeotropicas diferem apenas de 25°C: mistura azeotrépica de 2,3-
dimetilbutano com etanol contendo 12% em massa deste ultimo, entra em ebulicdo a 51,5
°C sob pressdo de 1 atm e a mistura azeotropica do n-octano com etanol (76% em massa
desse ultimo, entra em ebulicdo a 76,3°C, sob a mesma pressao).

Procedimento experimental
a) Curva de destilacdo da gasolina

Esta experiéncia é realizada com o Aparelho de Destilagdo montado com o0s seguintes
materiais:

a) baldo de destilagdo de 125 mL, com rolha de adaptacéo;
b) termdmetro de 0 a 250°C, com rolha;
f) proveta graduada de 100 mL;

1. Mega, com a proveta graduada, 100,0 mL de gasolina e transfira-os completamente para

0 balédo de destilacdo, usando um funil. N&o deixe sair gasolina pelo tubo lateral do bal&o.

2. Coloque umas pérolas de vidro no baldo e tampe-o com a rolha e termdmetro, deixando o
bulbo deste pouco abaixo da saida lateral. Conecte a saida lateral do baldo ao sistema
de condensagéo do aparelho de destilacéo.

3. Coloque na saida do sistema de condensacdo o mesmo cilindro graduado empregado na
medida do volume de gasolina, sem lava-lo ou seca-lo, e encaixe-0 na saida do sistema
de condensacdo de modo a evitar perdas por evaporacdo. Pode ser usado papel
aluminio para minimizar estas perdas;

. Coloque &gua e gelo no banho refrigerante;

. Ligue o Aparelho de Destilagéao;

(G20 S8
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. Regule o0 aguecimento (reostato) para que a primeira gota caia na proveta graduada apos
5 a 10 minutos. Anote numa tabela a temperatura correspondente a saida da primeira
gota, que caracteriza o ponto inicial da destilagéo.

7. Regule o aquecimento para que a velocidade de destilacdo seja de 4 a 5 mL min™.

Dessa maneira, a temperatura do destilador € muito proxima a do ambiente.

8. Registre a temperatura de destilagdo a cada 5,0 mL de gasolina destilada, até o volume

de 90 mL. A partir desse valor registre a temperatura a cada 1,0 mL. O aquecimento

deve ser cada vez mais intenso. Deixe de registrar a temperatura e considere a

destilagdo terminada quando observar que o seu valor comeca a cair, apesar do

aguecimento ter sido mais intenso. O valor maximo da temperatura caracteriza o ponto

final da destilacdo. Normalmente o volume da gasolina destilada é de 98 mL.

9. Interrompa o aquecimento e, depois que o residuo no baldo estiver voltado a

temperatura ambiente, meca o seu volume com uma proveta de 10 mL e registre o valor

obtido numa tabela.

DADOS DA EXPERIENCIA

Volume de gasolina | Temperatura (°C) | Volume de gasolina | Temperatura (°C)
destilada (mL) destilada (mL)
Primeira gota 70

5,0 75
10,0 80
15 85
20 90
25 91
30 92
35 93
40 94
45 95
50 96
55 97
60 98
65
Volume do residuo: ........... mL
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Figura 1 - Curvas tipicas
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Perguntas

1.

Qual seria a curva de destilacdo de uma gasolina que fosse constituida apenas por n-
hexano puro?

2. Por que uma gasolina de boa qualidade n&o deve conter compostos sulfurados?
3.

Como, pela comparacdo das curvas de destilacdo de duas gasolinas, pode-se prever
gual deverd ser mais facilmente inflaméavel?
Por que se introduz pérolas de vidro no experimento?
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AULA N2 8: DETERMINACAO DO TEOR DE AGUA POR ARRASTE
Introducéo

Fluidos de corte sdo uma parte integrante dos processos de fabricagdo de pecas através da
remocdo de cavacos, dentro do sistema que compreende a maquina operatriz, as
ferramentas de corte, as pecas em producao e o fluido de corte. Para que as pecas possam
ser produzidas com sucesso mercadoldgico, cada um dos componentes desse sistema deve
receber a devida atencdo. A grande variedade de tipos e fabricantes de fluidos de corte
torna a selecao adequada uma tarefa nem sempre facil. A escolha correta do fluido de corte
influi diretamente sobre: a qualidade de acabamento das pecas; a produtividade; o custo
operacional; o meio ambiente. As funcdes dos fluidos de corte sdo: refrigerar; lubrificar;
melhorar o acabamento de superficie; reduzir o desgaste das ferramentas; remover o0s
cavacos da ara de corte; proteger contra a corrosdo (a maquina, a ferramenta, a peca e 0s
cavacos); lubrificar guias e barramentos. A Figura 3 mostra um processo de usinagem e a
utilizacdo de um fluido de corte.

Objetivo

Determinar o teor de agua em produtos de petroleo pela destilacdo com solventes volateis
ndo misciveis com agua. E aplicavel para 6leos combustiveis, 6leos lubrificantes, 6leos
bésicos, graxas e aditivos. Nesta aula, sera determinado o teor de 4gua em um fluido de
corte soltvel (emulsédo) comercial. A norma da American Society for Testing and Materials
(ASTM) para o ensaio de determinacdo do teor de agua por arraste € a ASTM D 95/90. O
solvente utilizado para o arraste € o xileno. O termo xileno refere-se ao conjunto de
compostos dimetil benzeno, onde a diferenca é a posicao relativa dos grupos metilas. Esse
conjunto de compostos também é conhecido como xilol. Os compostos sédo o ortoxileno,
meta-xileno e para-xileno (Figura 4). Possuem ponto de ebulicdo, densidade e ponto de
fusdo ligeiramente diferentes (respectivamente orto, meta e para: 144 °C, 139 °C e 138 °C;
0,88 g/cm3 - 0,86 g/cm3 - 0,86 g/lcm3 ; -25 °C, -48 °C e 13 °C). S&o usados como solventes
e precursores de outros produtos quimicos, sendo encontrados no alcatrdao e no petréleo. O
xileno forma um azeétropo com a agua. Um azedtropo € uma solucdo constituida por dois
ou mais liquidos, que sob pressdo constante tem uma temperatura de ebulicdo
perfeitamente determinada, em que vaporiza como se fosse um liquido puro, ficando em
equilibrio com vapor cuja composi¢éo € idéntica a sua. A temperatura de ebulicdo depende
da natureza do aze6tropo e da pressao. A Tabela 2 mostra os dados do aze6tropo formado
pela agua e e os isbmeros do xileno (meta, orto e para).

Procedimento experimental
Preparacdo da amostra — materiais liquidos deverdo ser homogeneizados por agitacdo. A

guantidade da amostra a ser tomada deve ser baseada numa estimativa de teor de agua, de
modo que o volume recolhido ndo ultrapasse a capacidade do coletor.

1. Colocar em um baldo de fundo redondo de 500mL, de uma boca, algumas pérolas
de vidro;

2. Tarar o baldo em uma balanca com o auxilio de um suporte para que o baldo ndo
vire;

3. Com auxilio de um béquer, adicionar cuidadosamente no baldo, sem deixar escorrer

pelas bordas, uma quantidade apropriada de amostra a ser analisada (pergunte ao
professor que tipo de amostra sera utilizada e a sua quantidade);
4. Medir em uma proveta 100mL de xileno e transferir para o bal&o;
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Agitar o baldo manualmente com cuidado para homogeneizar bem a mistura;
Montar o sistema de destilacdo conforme apresentado na Figura 5;

Ligar a agua de refrigeracéo e o aquecimento da manta no n 6;

Observar que apds algum tempo comecara a cair agua no Dean-Stark;
Desligar o aguecimento quando parar de cair agua no Dean-Stark;

Anotar o volume de agua recolhido no Dean-Stark;

Calcular o percentual de 4gua na amostra.

RRoOo~NOO

= o

\\\\\\\\\\\\\\\\i\\\\\\\\\\}\:\\\\\\\
LAY A\ \

Figura 3 — Processo de usinagem de pec¢a de cadmio com a aplicacéo do fluido de corte
Fonte: https://www.cadium.com.br/2017/06/19/oleo-soluvel-para-corte-da-cadium-e-
eleito-omelhor- da-categoria-pela-romi/ Acessado em 31/07/2019.

CH3 CHs CHs
CHz

CH;,
Orto-xileno Meta-xileno CH3
Teb.=144°C eb.= 139°C .
. Para-xileno
Densidade: 0,88g/cm? Densidade: 0,86g/cm? eb.= 138°C

Densidade: 0,86g/cm?

Figura 4 — Estruturas quimicas e propriedades fisico-quimicas dos isémeros de xileno
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Figura 5 — Esquema para a montagem da aparelhagem

Tabela 2 — Dados dos azeétropos formados pela 4gua e os isdmeros do xileno (meta, orto e

para)
Componente Temperatura de Temperatura de Composicao do
ebulicdo ebulicdo do azeotropo
(°C) azeétropo (% massa)
(¢C)
Agua 100 94,1 34,1
m-Xileno 139 65,9
Agua 100 95,7 37,4
o-Xileno 144 62,6
Agua 100 93,8 33,6
p-Xileno 138 66,4

Fonte: http://www.azeotrope.info/
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AULA N2 9: DETERMINACAO DA VISCOSIDADE CINEMATICA DE OLEOS
LUBRIFICANTES

OBJETIVO

Determinar a viscosidade cinematica, v, de 6leo lubrificante, pela medida do tempo de
escoamento de um volume fixo de liquido, sob acdo da gravidade, em viscosimetro Cannon-
Fenske.

INTRODUCAO

A viscosidade cinematica € definida como a resisténcia ao escoamento de um fluido sob
acao de gravidade (ASTM D 445). Quando um volume fixo de dois fluidos é colocado num
viscosimetro capilar e se deixa fluir, na mesma temperatura, sob a acdo da gravidade, um
fluido viscoso leva mais tempo do que um fluido menos viscoso para que escorra um
determinado volume.

Podem ser utilizados diversos métodos experimentais para a determinagdo da viscosidade
de liquidos Newtonianos. Os viscosimetros de vidro Cannon-Fenske (Figural) séo
utilizados com liquidos newtonianos de viscosidade cinemética correspondida entre 0,4 e
20000 mm?/s e contém um tubo capilar (numerado de 25 a 600, consoante o valor do
didmetro interno) por onde se escoa o liquido.

A viscosidade é uma das caracteristicas mais importantes de um 6leo lubrificante, deve ser
mantida dentro de limites pré-estabelecidos, com um valor ideal para cada 6leo em
particular temperatura. A viscosidade se modifica com a temperatura, pressao e natureza do
liquido. No caso de 6leos, as determinacdes de viscosidade sdo efetuadas em temperaturas
controladas ou corrigidas por tabelas. A diminuicdo no valor de viscosidade pode ser devida
a reposicdo feita com Oleo de menor viscosidade ou contaminacdo por combustivel,
solventes ou 6leo de lavagem. JA o aumento da viscosidade geralmente indica reposicéo
feita com Oleo de maior viscosidade, presenca de contaminantes insolGveis, oxidacao
pronunciada, contamina¢cdo com agua, inadequacéo ou ineficiéncia dos sistemas de filtracédo
ou quantidade de o6leo insuficiente em circulacdo, favorecendo o processo de oxidagao.
Decisiva para a medicdo da viscosidade é a indicacao da temperatura da medicao, pois o
resultado depende muito desta temperatura.

A escolha de um 6leo para determinada operacgdo, tem sempre como ponto de partida a sua
viscosidade, que tem que ser suficientemente elevada para assegurar uma pelicula
lubrificante e bastante baixa para que as perdas por atrito proprio ndo sejam excessivas.
Dado que a viscosidade do lubrificante se altera com variagbes térmicas, torna-se
necessario tomar em conta a temperatura que o 6leo atingird quando a maquina se encontra
em funcionamento. A Figura 4 mostra a variacdo da viscosidade cinemética com a
temperatura.

A aplicacdo da lei de Newton ao escoamento laminar de fluidos incompressiveis, em
condi¢Bes estacionérias, e em tubos de seccao circular e uniforme, conduz-nos a equacgéo
de Hagen-Poiseuiille,
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_ TAPR”
| 8u L

em que AP é a diferenca de pressdo existente entre as extremidades de um tubo de
omprimento L e raio R sendo pu [la viscosidade absoluta do fluido, cuja unidade é
Pa.s(pascal segundo), também conhecida como poise, em homenagem a Poiseuille e Q o
caudal volumétrico. No caso do escoamento de um liquido, por gravidade, ao longo do tubo
capilar de um viscosimetro de Connon-Fenske, a diferenca de presséo € a correspondente a
altura hidrostatica do liquido, Ah, e a equacéo toma a forma:

_ mgp(Ah)R*
-~ 80L

em que p [Jé a massa especifica do liquido e g a aceleracdo da gravidade. Para um dado
viscosimetro, o caudal que passa no capilar (Q=V/t) é calculado pelo tempo de escoamento
(t) de um determinado volume de liquido (V), entre dois niveis de referéncia 4 e 5 (Figura 3).
Assim, a viscosidade cinematica do liquido, v, sera:

1

4

P SVL

A constante C agrupa todas as grandezas mantidas constantes, de ensaio para ensaio, no
mesmo viscosimetro (Ah, R, V, L) sendo, por isso, designada constante do viscosimetro.
Esta é determinada utilizando um liquido de viscosidade e massa volumica conhecidas
(liquido de calibracao).

Procedimento experimental

1. Determinar a viscosidade cinematica de uma mesma amostra de 6Oleo lubrificante em
duas temperaturas diferentes: 400C e 1000C. Para isso, sera usado dois banhos
termostatizados com preciséao de +0,1 oC;

2. Verifique se a temperatura de cada banho esta na temperatura desejada;

3. Vocé j4 encontrard as amostras de 6leo dentro do viscosimetro Cannon-Fenske em
cada banho;

4. Com auxilio de uma péra, succione a amostra de o6leo lubrificante até
aproximadamente 1cm acima da marca superior do viscosimetro (atencéo: cuidado
para ndo empurrar o viscosimetro para dentro do banho durante o encaixe da péra);

5. Retire em seguida a péra com o0 maximo cuidado para ndo quebrar o0 viscosimetro;
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6. Com o escoamento livre, meca em segundos, o tempo requerido para o 6leo passar
da primeira para a segunda marca,

Repita a operacao anterior até obter 3 medidas concordantes;
Determine a viscosidade do 6leo em cada temperatura multiplicando o tempo em

segundos pela constante do viscosimetro [v= t(s).K]. Solicite ao professor o valor da
constante do viscosimetro.

9. A unidade de viscosidade cinematica € mm?/s ou centistokes(cSt).

© ~

VISCOSIMETRO
CANNON-FENSKE

~

1 — Tubo com capilar
2 — Tubo de ventilagdo
3 — Reservatorio
4 — Marca inferior
5 — Marca superior
6 — Bola de entrada
7 — Capilar
8 — Bola de medi¢ao
9 — Extensdo do tubo
Figura 3 — Viscosimetro Cannon- Fenske

s oo v O

Yiscosidade
cinematica
cat

180

140

100

60

20

a0 Ao 20 : 12
b Tempera{jura"(}
Figura 4 — Variacdo da viscosidade com a temperatura
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AULA N2 10: Combustiveis liquidos
Objetivo

Apresentar alguns aspectos relacionados a caracterizagdo quantitativa e qualitativa de
combustiveis

Introducéo

Etanol, alcool etilico ou simplesmente &lcool como é vulgarmente conhecido é um
combustivel que vem sendo utilizado principalmente misturado na gasolina ou puro em
automéveis. Em uma mistura de etanol e agua, o teor de éalcool pode ser determinado
através de um densimetro especial denominado alcobmetro de Gay-Lussac. Ele consiste de
um bulbo com uma pequena massa sélida em seu interior, acoplado a uma coluna onde se
verifica a impressao da escala na faixa de 0-100 °GL. Como o etanol é menos denso do que
a agua, quanto maior for o seu teor na mistura, maior sera o afundamento do alcobmetro. A
leitura é feita onde a interface liquido-ar tocar na coluna. Se o valor lido for por exemplo 56
°GL, isso significa que o teor de etanol nessa mistura é equivalente a 56% v/v, ou seja, 56
mL de etanol e 44 mL de agua. Vale lembrar que esse densimetro € exclusivo para
medicdes em sistema agua + etanol. Se o sistema for modificado pela adicdo de qualquer
outra substancia, seu uso ndo indicara mais a quantidade real de etanol na mistura.

Um método simples para a determinagao do teor de alcool na gasolina é a sua extracdo com
uma solugéo aquosa de cloreto de sodio (NaCl) 10%. Nesse método, o alcool é extraido a
partir da gasolina porque o alcool é polar e possui mais afinidade pela solugdo aquosa de
NaCl 10% também polar, do que pela gasolina que € apolar (hidrocarbonetos)

Procedimento experimental
a) Determinagé&o do teor de etanol em uma mistura de etanol e 4gua

1. Preencher uma proveta de 250 mL com etanol. Colocar o alcobmetro dentro da proveta
com cuidado!!! para ndo bater no fundo e quebrar. Determinar o teor de etanol;

2. Preencher uma proveta de 250 mL com solucdo de etanol/agua 2:1. Colocar o
alcobmetro dentro da proveta com cuidado!!! para nao bater no fundo e quebrar.
Determinar o teor de etanol;

3. Preencher uma proveta de 250 mL com solugdo de etanol/agua 1:1. Colocar o
alcobmetro dentro da proveta com cuidado!!! para ndo bater no fundo e quebrar.
Determinar o teor de etanol.

b) Determinacéo do teor de alcool na gasolina

1. Em uma proveta graduada com rolha esmerilhada de 100 mL adicionar 50 mL de
gasolina;

2. Em seguida adicionar 50 mL de soluc¢do aquosa de NaCl 10%;

3. Fechar a provetar, agitar algumas vezes e deixar em repouso para separar as fases;
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4. Como a agua e o etanol sdo incolores, determinar o volume da gasolina ap6s a
separacao das fases, sendo o teor de etanol determinado pela seguinte formula:

V (%) = (A x 2) +1

Onde:

V —teor de etanol anidro na gasolina;

A — aumento em volume da fase aquosa (etanol + agua)

+ 1 —inserido para compensar a redu¢éo do volume da fase aquosa (etanol + 4gua).

Observa-se que o NaCl ir4 precipitar, pois sua solubilidade na mistura agua-etanol é menor
do que na agua.

29



