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A Beleza da Quimica Analitica Qualitativa na
Proposicao de Esquemas de Separacgao e Identificacao
de Niquel em Bijuterias

The Beauty of Qualitative Analytical Chemistry in Proposing Nickel
Separation and Identification Schemes in Costume Jewelry

Aline D. Assuncédo,® Milena R. de Almeida,? Nathalia L. de Oliveira,®™ Emily A. S. Cunha,?
Carlos Henrique H. da Silva,>™ Cidney Luiz Junior,® Luis Antdnio da Silva,>™ Valéria A. Alves®*

The Qualitative Analytical Chemistry discipline offers a great challenge in its teaching and learning
process. This work proposed schemes for cation separation and identification of nickel (Ni) in costume
jewelry (earrings). Nickel is a potentially toxic metal; its identification in samples D and P was based
on a chemical reaction that occurs between Ni** and dimethylglyoxime, with the formation of a red,
insoluble complex. The first stage of the analysis consisted of preparing the samples. Next, a procedure
based on the separation schemes for group III and/or group IV A cations was used. A cation separation
and Ni identification scheme was developed for each sample. Sample D contains copper in its chemical
composition, which may interfere with the identification of nickel; it was necessary to remove it in the
form of CuS. This work culminated in the production of teaching material for the Analytical Chemistry
Laboratory for use by teachers and students of Chemistry Courses and related areas at Higher Education
Institutions, allowing them to adopt a contextualized approach to the teaching and learning process, so
that practical classes can become more attractive and relevant for students, enhancing this process.

Keywords: Qualitative analytical chemistry; nickel identification; costume jewelry.

1. Introducao

A andlise qualitativa tem a capacidade de desenvolver nos estudantes o perfil de pesquisador,
pois permite aos mesmos observar, interpretar, confirmar e concluir."? Na disciplina Quimica
Analitica Qualitativa sdo estudados reagoes quimicas e métodos de separacio e de identificacio
de cations e de anions. Os cétions sdo divididos em cinco grupos, denominados I a V, baseado
nas suas similaridades. Com excecdo do grupo I, os demais grupos possuem, cada um, um
reagente precipitante que forma compostos insoliveis com todos os cations do grupo, o qual
é chamado de reagente de grupo.® A Tabela 1 apresenta os grupos de cdtions e 0s respectivos
reagentes de grupo. A separagio e a identificagdo dos cations de um mesmo grupo sao realizadas
utilizando-se reacdes quimicas apropriadas.*

Alguns autores>® adotam uma sequéncia de classificagio analitica baseada na complexidade
crescente das reagdes quimicas envolvidas no estudo dos grupos de cations, tendo inicio no grupo
T até o grupo V, conforme apresentado na segunda coluna da Tabela 1.3 Essa classificacao analitica
¢ adotada neste trabalho. Uma classificagdo analitica idéntica, onde os grupos de cations possuem
uma sequéncia inversa a discutida anteriormente, € adotada por outros autores,*'> conforme
mostrado na quarta coluna da Tabela 1. A separac@o dos cétions de uma amostra que contém
elementos de todos os grupos em sua composi¢ao quimica € realizada de acordo esta sequéncia.’
Os anions ndo serdo tratados nesse trabalho, entdo optou-se por ndo comentar sobre os métodos
de andlise destas espécies. Aos leitores interessados, sugere-se consultar a literatura.>'®

Contudo, a disciplina Quimica Analitica Qualitativa oferece um grande desafio no seu processo
de ensino e aprendizagem. H4 uma falta de compreensao pelos estudantes das reagdes quimicas
envolvidas na Quimica Analitica Qualitativa, especialmente em fazer relagdes com os conceitos
tedricos envolvidos nos equilibrios quimicos abordados na parte teérica da disciplina;*!7 os
roteiros tradicionais tornaram-se confusos aos estudantes, devido ao tempo curto de aula pratica;*
e nota-se uma escassez de material didatico que auxilie o estudante e o docente a superarem essa
dicotomia.*"”

Segundo Hicks e Bevsek, 2012, p. 254, normalmente, as aulas praticas de Quimica Analitica
Qualitativa sdo ministradas a partir de roteiros (cookbook), onde sdo apresentados fluxogramas aos
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Tabela 1. Classificagio analitica dos grupos de cations em grupos e/ou subgrupos, a ordem adotada por diferentes livros texto de Quimica Analitica, e os

respectivos reagentes de grupo.

Ordem adotada pelas

Ordem adotada pelas

Grupo referéncias 5, 6, 7 Reagente de grupo referéncias 8 a 15 Reagente de grupo
I Na*, K*, NH,* Nao hd reagente precipitante Grupo da prata: Ag*, Pb**, Hg,*  Acido cloridrico diluido (HCI)
para este grupo
II A (subgrupo do cobre):
I Me?. Bat*. Ca*. Si* Carbonato de aménio (NH,),CO, Hg?*, Pb*, Bi**, Cu?*, Cd** Acido sulfidrico (H,S) em meio de
£ ’ ’ em meio amoniacal (NHy/NH,Cl)  II B (subgrupo do arsénio): dcido cloridrico diluido (HCI)
AS3+, ASS+, Sb3+, Sb5+, Sl’12+, Sn4+
IIT A (subgrupo do ferro): IIT A (subgrupo do ferro):
I Fe*, AP, Cr?+ Sulfeto de amonio (NH,S) em Fe*, A1, Cr?* Sulfeto de amonio (NH,),S em
III B (subgrupo do zinco): meio amoniacal (NH,/NH,CI) III B (subgrupo do zinco): meio amoniacal (NHy/NH,CI)
Ni**, Co*, Zn**, Mn** Ni**, Co*, Zn**, Mn**
IV A (subgrupo do cobre):
v Hg*, Pb*, Bi**, Cu**, Cd>*  Acido sulfidrico (H,S) em meio de Me?. Bat*. Ca*. S+ Carbonato de amé6nio (NH,),CO,
IV B (subgrupo do arsénio): 4cido cloridrico diluido (HCI) & ’ ’ em meio amoniacal (NH,/NH,CI)
AS'“, ASS+, Sb‘“, Sb5+, sn2+’ Sn4+
¢ . . . do ha ipi
v Grupo da prata: Ag*, Pb**, Hg,>*  Acido cloridrico diluido (HCI) Na*, K*, NH,* Nao hd reagente precipitante para

este grupo

estudantes, para auxiliar na separagio e identificagao de fons
em amostras de solugdes dos fons, o que requer um minimo
de reflexdo por parte deles. Além disso, ndo ha qualquer
relagdo com o mundo real dos estudantes, o que torna esta
abordagem didatica questionavel. Esses autores citaram 12
publicagdes no Journal of Chemical Education, voltadas
a melhoria do tradicional ensino de Quimica Analitica
Qualitativa Experimental. Como alternativa, os autores
propuseram a aprendizagem baseada em problemas, em
substitui¢do ao “livro de receitas*. Um problema do mundo
real foi apresentado aos estudantes, no qual eles puderam
construir o seu aprendizado, desenvolvendo uma estratégia
(fluxogramas) para separagdo de cations e, posteriormente,
usando-a para analisd-los em uma amostra de d4gua de um
lago contaminado (amostra desconhecida). Eles concluiram
que essa abordagem didatica foi mais exitosa, comparada com
a tradicional. Ainda, o tema dos experimentos foi apreciado
pelos estudantes, dada a sua relagdo com o meio ambiente, e
também o fato deles terem criado seus proprios fluxogramas.

Considerando as dificuldades dos estudantes na
aprendizagem em Quimica, Guerrero, Jaramillo e Meneses,
2016," desenvolveram um aplicativo de celular para auxiliar
nas aulas praticas de Quimica Analitica Qualitativa. Tal
aplicativo permite que os estudantes simulem a marcha
analitica envolvida na separagdo e identificacdo dos cinco
grupos de cations, facilitando o aprendizado dos conceitos
tedricos, e contribuindo com a eficiéncia das aulas de
laboratério, ja que as praticas podem ser simuladas antes
mesmo de ocorrerem no laboratério, podendo ainda
serem realizadas fora do ambiente do laboratério e a
qualquer momento. O aplicativo funciona assim: uma
amostra problema pode conter cations dos grupos I a V.
A andlise comecga estabelecendo a presenga ou auséncia
dos cations do grupo I (Ag*, Pb* e Hg,**). O aplicativo
possui o procedimento experimental para ser seguido, € o
resultado positivo do teste. Isto ajuda o estudante antes da
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aula de laboratério, ja que o aplicativo mostra de antemao
os resultados da identificacdo, e como conduzir o ensaio
experimental. Os autores pontuaram que a aplicagdo da
marcha analitica tradicional para uma dada amostra € um
processo complexo para os estudantes, demanda muito
tempo e reagentes quimicos para execugdo das vdrias etapas,
além dos riscos. O aplicativo foi validado em sala de aula;
alguns estudantes afirmaram que a ferramenta tecnoldgica
facilitou a aprendizagem na sala de aula e no laboratério.
Num outro trabalho, os autores® aplicaram um
trecho do esquema de separagdo dos cdtions do grupo
IV A (segundo a classificagdo de alguns livros texto de
Quimica Analitica Qualitativa),>” numa bijuteria oriunda
da China, onde o fon Cd* foi identificado na forma de
sulfeto de cddmio, CdS, na presenga do fon Cu*", que é um
potencial interferente nessa identificagdo, pois o sulfeto
de cobre, CuS, possui cor preta e mascara o CdS, que
é amarelo. Além de identificar cddmio nas amostras, o0s
autores® encontraram uma alta concentracido de cadmio
(em torno de 35% m/m, o que significa que a cada 100 g
de bijuteria, 35 g correspondem a cddmio) nas bijuterias
oriundas da China, e que esse elemento € potencialmente
téxico. Esses estudos foram realizados quando ainda ndo
havia no pais legislacio acerca do controle da entrada de
bijuterias, tampouco sobre o teor de cidmio permitido, o
que ocorreu em janeiro de 2016.%° O artigo publicado®
apresenta-se como uma ferramenta diddtica importante,
que vem sendo utilizada para ministrar aulas praticas
da disciplina Quimica Analitica II para o 5° periodo do
Curso de Licenciatura em Quimica da Universidade
Federal do Tridngulo Mineiro (UFTM) desde o segundo
semestre letivo de 2020, onde os discentes realizam esse
procedimento de identificacdo de cddmio em bijuteria,
na presencga do interferente cobre, e tem-se notado um
grande interesse e entusiasmo dos mesmos nestas aulas,
por realizarem a andlise de uma amostra do cotidiano deles.
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Numa publica¢io mais recente, os autores* modificaram
a forma de apresentagdo do contetdo, para adequé-lo a
nova realidade, onde o comportamento quimico individual
dos cations de um dado grupo € estudado, segundo suas
reacdes em comum, mas sem necessariamente fazer uso
da marcha analitica tradicional. A meta da proposta* é
que os estudantes consigam entender as reagdes quimicas
individuais dos cations de cada grupo e saibam como aplica-
las na sua separacdo e identificacdo. Segundo os autores?,
foram observadas algumas vantagens dessa proposta, em
relag¢@o ao uso da marcha analitica tradicional: a abordagem
facilitou o entendimento e o aprendizado dos conteidos
tedricos e praticos pelos discentes, houve redugdo de 2/3
no volume de residuos gerados, sem prejuizo a qualidade
do aprendizado, entre outras.

Na tentativa de contribuir com a superacdo das
dificuldades apontadas inicialmente, o presente trabalho
tem como objetivo propor esquemas de separagdo de
cations e identificagcdo de niquel em amostras encontradas
no cotidiano dos estudantes, tais como bijuterias, vendidas
aum baixo custo em lojas de acessorios de beleza, visando
contribuir com o processo de ensino e aprendizagem da
disciplina Quimica Analitica Qualitativa Experimental.
Para isso pretende-se:

i) relacionar as etapas/processos quimicas(os)
realizadas(os) com as reagdes quimicas de separacio e
de identifica¢@o que ocorrem ao longo da anélise;

ii) monitorar o aspecto fisico do meio reacional por meio de
registro fotografico, e inserir as fotografias nos esquemas
propostos;

iii) relacionar as etapas/processos quimicas(os)
realizadas(os) com os conceitos quimicos fundamentais
para a compreensdo do processo quimico como um
todo, tais como propriedades anfotéricas; constante
do produto de solubilidade;” reacdo de formagio de
complexos, soltveis e insoldveis;® influéncia do excesso
de reagente na dissolucao dos precipitados;® equilibrios
simultaneos;? influéncia do pH na formagio de sulfetos
insoldveis? e outros; €

iv) produzir material didético para potencializar o ensino de
Quimica Analitica Qualitativa Experimental nos Cursos
de Quimica e dreas afins nas Institui¢des de Ensino
Superior (IES).

Os esquemas de separacdo de cations de amostras reais
diferem daqueles de amostras sintéticas, que sdo muito bem
comportadas. Estes precisam ser adaptados para levar em
consideracio os principais constituintes das amostras reais,
contribuindo para uma experiéncia de uma aula pratica de
Quimica Analitica Qualitativa, que permeia o mundo real do
estudante. A inclusio de amostras reais pode ajudar a atrair
a atencao dos alunos, especialmente nas aulas praticas, mas
o conteido da Quimica Analitica Qualitativa Experimental
€ bem consolidado e tradicional,* e € nesse contexto que o
papel do docente € crucial para o sucesso do processo de
ensinagem. Trabalhos que propdem andlise de amostras
reais, especialmente fazendo uma relacio estreita com os
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esquemas de separagdo de cations contidos nos livros texto
de Quimica Analitica Qualitativa sdo escassos na literatura.'”

E muito comum o uso de bijuterias pela populagio em
geral, devido ao seu baixo valor e a facilidade com que
podem ser encontradas no comércio de todas as cidades.
Considerando a capacidade oxidativa do suor, € possivel
que haja dissolucdo da bijuteria em contato com a pele,
e caso essa contenha niquel, este pode ser acumulado no
extrato cérneo (camada mais externa da pele), resultando
na sua permeacdo. Sendo assim, a pele fica exposta a uma
dada concentracdo de niquel, o que pode se acentuar em
dias mais quentes.***

2. Experimental

2.1. Instrumentacgao e reagentes

Todas as solugdes foram preparadas em dgua ultrapura
obtida com purificador da Gehaka, modelo Master System/
MS2000 (Sao Paulo-SP, Brasil). As pesagens foram
realizadas em uma balanca analitica da BEL Engineering,
modelo 2/0A (Piracicaba-SP, Brasil). As misturas reacionais
foram centrifugadas utilizando-se uma centrifuga da
Hindustan Thermostatics, modelo 8/C (Industrial Area
Phase 2, Ambala, Haryana, India), e o aquecimento foi
realizado utilizando-se uma chapa de aquecimento e
agitacdo da Tecnal, modelo TE-0851 (Piracicaba-SP, Brasil).

Os reagentes utilizados neste trabalho foram: 4cido
nitrico, HNO;, 65% (63,01 g mol '), da Dinamica (Indaiatuba-
SP, Brasil); dcido cloridrico, HCI, 37 % (36,46 g mol™), da
Neon (Sao Paulo-SP, Brasil); acido fosférico concentrado,
H,PO, (98,00 g mol '), da Dindmica Quimica (Indaiatuba-
SP, Brasil); acetona, C;H,O (58,08 g mol'), da Exodo
Cientifica (Hortolandia-SP, Brasil); d4gua oxigenada, H,0,,
9% (34,01 g mol"), da Exodo Cientifica (Hortolandia-SP,
Brasil); alizarina S, C,,H,NaO,S, 0,1% (342,26 g mol '), da
Dindmica Quimica (Indaiatuba-SP, Brasil); cloreto de bario
dihidratado, BaCl,.2H,0, 0,2 mol L' (244,26 g mol'), da
Dindmica Quimica (Indaiatuba-SP, Brasil); hidréxido de
s6dio, NaOH 97 % (39,997 g mol '), da Dinamica (Indaiatuba-
SP, Brasil); tioacetamida, C,H;NS (75,13 g mol),
da Dinamica (Indaiatuba-SP, Brasil); tiocianato de amdnio,
NH,SCN, 1 mol L' (76,12 g mol™'), da Dindmica Quimica
(Indaiatuba-SP, Brasil); hexano, C¢H,, (86,19 g mol!), da
Dinamica (Indaiatuba-SP, Brasil); hidroxido de amonio
28-30%, NH,OH (35,05 g mol), da Exodo Cientifica
(Hortolandia-SP, Brasil); cloreto de amdnio, NH,ClI
(53,49 g mol!), da Dinamica (Indaiatuba-SP, Brasil);
dimetilglioxima, C,H,N,0, (116,12 g mol"), da Exodo
Cientifica (Hortolandia-SP, Brasil); sulfeto de amonio,
(NH,),S 20% m/m (68,14 g mol "), da Vetec (Rio de Janeiro-
RJ, Brasil); sulfato de amonio, (NH,),SO,, 2,5 mol L
(132,14 g mol'), da Dindmica Quimica (Indaiatuba-SP,
Brasil); periodato de sédio, NalO, (213,89 g mol!), da
Perfyl Tech Quimica LTDA (Sao Bernardo do Campo-SP,
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Brasil). Para as medidas de pH dos meios reacionais foram
usados papel tornassol vermelho, da J. Prolab (Sao José dos
Pinhais - PR) e papel indicador de pH, faixa de 0 a 14, da
Merck (Pinheiros, SP).

2.2. Limpeza das bijuterias analisadas e solucdes utilizadas
nas analises

O desenvolvimento deste trabalho iniciou-se com a
escolha das bijuterias. Foram analisados dois brincos, os quais
foram adquiridos em loja localizada na cidade de Uberaba/
MG. Os brincos dourado e o prateado foram identificados com
as letras D e P (iniciais das suas cores), respectivamente, a0
longo deste trabalho, e sdo mostrados na Figura S1.

Para a limpeza das bijuterias, essas foram imersas
em um volume minimo de hexano, contido num béquer,
o qual foi levado para um banho de ultrasom, que ficou
ligado durante 5 minutos. Apds a limpeza. as pegas foram
dispostas em bandeja plastica, sobre papel toalha, para secar
naturalmente. Todos os utensilios (pincas e tesouras) que
entraram em contato com as pecas limpas também foram
previamente limpos com hexano.*

A primeira etapa da andlise quimica qualitativa
consistiu no preparo da amostra, onde foram utilizados os
acidos nitrico diluido e cloridrico diluido ou concentrado,
dependendo do comportamento da amostra. Todas as
solugdes utilizadas para realizar as reagdes quimicas
envolvidas na separacdo dos cdtions e identificacdo do
Ni** nas amostras foram acondicionadas em frascos
plasticos conta-gotas de 100 mL, devidamente rotulados
(ver Figura S2), exceto aquelas que precisaram ser recém-
preparadas ou que foram utilizadas como disponibilizadas
nos frascos originais. Isso permitiu que as andlises fossem
realizadas de maneira 4gil e organizada.

2.3. Informacgdes aos professores e estudantes sobre
o desenvolvimento dos esquemas de separacdo e
identificacdo de Ni?* nas amostras D e P

Em préticas de Quimica Analitica Qualitativa € comum
que informacdes quantitativas sobre a amostra ndo sejam
fornecidas previamente, sendo necessario testar a presenga
de todos os cations de todos os grupos. Para se ter uma ideia
dos principais elementos presentes na composicao da liga,
podem ser feitos ensaios preliminares para determinagao do
tipo de liga, por exemplo, ferrosas ou nao-ferrosas.

As ligas ferrosas sdo aquelas a base de Fe, podendo
conter Mn, Ni, Cr, Co, Al, entre outros elementos, enquanto
as ndo-ferrosas sdo aquelas onde o Cu é o principal
constituinte, podendo conter Zn, Al, Ni, entre outros.” Em
outro trabalho,” esses ensaios também ja foram realizados
para as bijuterias D e P, sendo a amostra D classificada
como liga ndo-ferrosa, e a amostra P como liga ferrosa.
A partir desta classificacdo inicial, realizou-se o preparo
das duas amostras,” seguindo os procedimentos descritos
por Mueller e Souza, 2010, p. 329,% e identificou-se os
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principais elementos metdlicos nessas ligas, por meio da
andlise quimica qualitativa.’

Face ao exposto, € recomendado aos professores e
estudantes que desejam usar os esquemas de separacio
e identificagdo de niquel em bijuterias propostos neste
trabalho, que adquiram as bijuterias e realizem os
ensaios preliminares para determinacio do tipo de liga e,
posteriormente, procedam ao seu preparo® e identificacio
dos principais elementos metalicos nessas ligas, por meio
da andlise quimica qualitativa.’

Tais procedimentos podem ser aplicados para bijuterias
metdlicas, em geral, mas € preciso considerar que pode ser
que seja necessario realizar adaptacdes. A complexidade
dos esquemas de separacdo e identificacdo propostos para
as ligas ird depender dos elementos presentes. E exatamente
esta a proposta do presente trabalho.

As amostras das bijuterias D e P (pedacos de bijuteria
de ~100 mg) foram preparadas e analisadas pelo menos
quatro vezes no nosso laboratério, tendo como base os
procedimentos da referéncia 5. Identificou-se o niquel em
ambas, indicando que as amostras foram homogéneas e
representativas das bijuterias analisadas. A partir disso €
que os esquemas de separacdo e identificagio de niquel nas
amostras foram propostos. Para cada amostra foi desenvolvido
um esquema de separagdo, dependendo da sua composi¢ao
quimica. Todas as etapas dos processos quimicos realizados
foram fotografadas, para monitorar o aspecto fisico do meio
reacional e ilustrar os esquemas de separacao e identificacdo
propostos, tornando-os mais didaticos.

Caso o professor ndo disponha de tempo para realizar
ensaios previamente as aulas com amostra do cotidiano, de
composi¢do quimica totalmente desconhecida, ou mesmo
durante as aulas com os estudantes, uma sugestao € adquirir
amostras cuja composicao quimica sejam conhecidas, ou se
tenha uma ideia da mesma. Por exemplo, varias bijuterias
sdo produzidas com aco inox,*® entdo provavelmente elas
terdo Fe, Cr e Ni na sua composicio quimica, sendo o Fe
predominante, a exemplo da amostra P do presente trabalho.
Ao realizar o preparo da amostra D, notou-se que a cor da
solugdo ficou verde,” indicando que esta contém um alto
teor de cobre na sua composicdo quimica.

O preparo das amostras D e P, bem como os
procedimentos de separagdo e identificacdo de Ni*, e de
outros cations, estio detalhados na Informagao Suplementar.
O procedimento pode ser feito parcialmente, a critério do
professor, caso ndo seja possivel realizar todas as etapas.
Por exemplo, a realizacdio das andlises dos precipitados I
e II, e do sobrenadante III do esquema proposto para a
bijuteria D, assim como do precipitado I, do esquema
proposto para a bijuteria P sdo opcionais, pois estas nio
envolvem a identificacido do Ni*.

No caso das amostras D e P, as etapas que culminam
na identificagdo do Ni** nas amostras necessitam de,
no maximo, 4 aulas de 50 minutos (~3 h e 20 minutos),
incluindo ~30 minutos para discussdo com os estudantes,
e mais uns 30 minutos para o preparo da amostra.
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Alternativamente, caso ndo se disponha de todo esse tempo
de aula, as amostras podem ser preparadas previamente, para
serem fornecidas prontas aos estudantes para andlise. Nesse
caso, o professor pode disponiblizar o preparo da amostra
por meio de um video.

3. Resultados e Discussao

3.1. Quimica do esquema de separacao e identificacdo
de Ni?* na amostra D

Um dos principais constituintes da amostra D € o cobre,
o que foi deduzido a partir da forte colora¢do verde da
solu¢@o da amostra.”’” Considerando que o Cu?* (grupo IV
A) pode interferir na identificagdo do Ni** (grupo III), visto
que o cobre forma fon complexo em tampdo amoniacal
(NH,/NH,C1), assim como o niquel, primeiramente
removeu-se o cobre do meio reacional, por meio da
formacdo de um precipitado preto (precipitado I),
constituido majoritariamente de sulfeto de cobre, CuS,
conforme esquema da Figura 1.

Para isso utilizou-se a tioacetamida, CH;CSNH,, que
se hidrolisa em meio dcido produzindo 4cido sulfidrico
(H,S) em meio homogéneo,* cujo fon sulfeto (S*) oriundo
da dissociagdo desse acido fraco reagiu com os fons Cu?*
para formar o CuS. Essas reacdes quimicas podem ser
representadas pelas equagdes quimicas idnicas (1) e (2),
respectivamente:*’

CH,CSNH,,, +2H,0,, + H;, <= CH,COOH, + NH,

0t Huy== oy TS0y (1)

2(aq)

Cu* +H,S

(@) Sy = CuS,, +2H(+aq) 2)

©)

A literatura apresenta equagdes quimicas divergentes
para as reacdes da tioacetamida em meios neutro, 4cido
ou alcalino, ou até mesmo equagdes quimicas incorretas,
0 que causa confusdo para o leitor. Levando isso em
consideracdo, a Informagao Suplementar do presente artigo
traz informacdes relevantes sobre o comportamento quimico
da tioacetamida em solug@o.

O pH do meio reacional deve ser mantido em ~0,5
para separar os cations do grupo IV dos cétions do grupo
III, por meio da sua precipitagcdo com sulfeto. A maioria
dos cdtions do grupo III, exceto o Al** e o Cr*, e todos os
cations do grupo IV formam sulfetos insoldveis. Contudo,
para realizar a separacao dos cétions do grupo IV utiliza-se
uma concentragio de fons S* baixa o suficiente para atingir
apenas os valores de K dos sulfetos do referido grupo.’

Nas condi¢des em que ocorreu a hidrélise da
tioacetamida na solu¢do da amostra, somente foi atingido
a constante do produto de solubilidade do sulfeto de cobre
(K, cus = 8,5 x 10%), cdtion pertencente ao grupo IV A,
resultando no precipitado I, porque o valor de K, do
CuS € menor do que aqueles dos sulfetos de niquel, zinco
e manganés (K s = 3,0 x 107, K ;s =45 x 10 e
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Ko oms = 1,4 x 1077),5"7 cétions pertencentes ao grupo IIL
Dessa forma, os fons Ni**, Zn** ¢ Mn?** permaneceram em
solu¢do, juntamente com os fons Al**.

Em tempos de ensino remoto, em decorréncia
da pandemia causada pelo SARS-CoV-2, materiais
didéticos relevantes foram desenvolvidos por docentes
nas universidades, e disponibilizados na internet. Vale
mencionar um video publicado no Portal de aulas da USP,*
o qual traz uma explicagdo bastante pertinente referente
a separacdo dos sulfetos pouco soldveis dos cétions dos
grupos III e IV em meios basico e dcido, respectivamente.
Os usudrios externos a USP precisam realizar um cadastro
bastante simplificado para ter acesso ao video.

Apés a separacdo do sulfeto do grupo IV na presenga de
tioacetamida em pH ~0,5, o sobrenadante I foi submetido
ao aquecimento a ebuli¢do, para garantir que o excesso de
H,S, usado para precipitar o Cu?*, fosse eliminado do meio
reacional. O H,S pode interferir, promovendo a precipitacio
dos sulfetos dos cétions do grupo III B, apds o ajuste do pH
em ~9,0 na etapa seguinte.'* Em seguida, o sobrenadante I
foi tratado com solugdes de NH,Cl 2 mol L' e de
amoénia 6 mol L' até pH ~9,0 (para formar um tampio
amoniacal), o que resultou na precipitagdo do hidréxido
de aluminio (precipitado II), que foi entdo separado
do sobrenadante II. O meio reacional ja continha HCI
6 mol L', oriundo da preparacdo da amostra e da sua
acidificacio para formacao do sulfeto do grupo IV A, o
qual também contribuiu para formar o tampao amoniacal
pH ~9,0, por meio da formagdo de NH,Cl.

Ao adicionar-se solucdo de NH; 6 mol L' ao
sobrenadante I até pH ~9,0 (tampao amoniacal), ocorreu
a formagdo dos amin-complexos de niquel e zinco,
conforme a equagdes quimicas ionicas (3), (4), (5) e (6),

respectivamente:>!”

2+ . . +
Ni,+2NH,OH == Ni (om), T 2NH () 3)
. —~ . 2+ —
Ni(OH), , +6NH,, <[ Ni(NH,) ] +20H, (4)
2+ . +
Zn(. +2NH,0H == Zn(OH), o T 2NH )

2+ _
Zn(OH ), +4NH,,, <[ Zn(NH,), ](aq) +20H,,, (6)

Quando se adicionou a solu¢ao de NH, 6 mol L' ao tubo
Falcon ocorreu inicialmente a precipitacdo dos hidréxidos
de niquel e zinco, conforme as equacdes quimicas (3) e (5).
Ao continuar adicionando solug@o de NH,, esses hidroxidos
dissolveram-se no excesso do reagente, com formacao dos
fons complexos [Ni(NH;):]** e [Zn(NH,),]**, conforme as
equagdes quimicas (4) e (6).> O fon Mn?* permaneceu nesta
forma, pois a quantidade de NH; nao foi suficiente para
formar complexo com este fon."”

A adi¢do de solucdo de NH,; 6 mol L' ao sobrenadante I
também resultou na formacdo do precipitado II, de cor
branca e aspecto gelatinoso, relacionada ao AI(OH),,
conforme a equagdo quimica i6nica (7).> Separou-se o
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sobrenadante Il do precipitado II. O precipitado II
solubilizou completamente quanto tratado com solugdes
de NaOH 4 mol L' e de H,0, 9%, sob aquecimento, com
formacgao do fon complexo [AI(OH),], conforme a equacio
quimica (8),’ produzindo o sobrenadante VI. A presenca
do fon AI** foi confirmada por meio da adi¢do de HCI 6
mol L' até meio 4cido, pois ocorreu a reprecipitacdo de
hidréxido de aluminio, branco gelatinoso, conforme a
equagdo quimica idnica (9)." A presenga do Al** também
foi confirmada adicionando-se solucdo aquosa de alizarina
S 0,1% ao meio reacional, com formagao de um precipitado
de cor roxo-avermelhado (laca de aluminio), formado entre
o hidréxido de aluminio e a alizarina S®® (ver Figura 2).

3+ - s
Al +30H == AI(OH ), | (7
AI(OH)y,) +OH == [AI(OH)4]an) ®)
[41(0H).) )+ H,y == AIOH), + H,0, ©)
HO—)AI\—OH
o O
OH
4@er
§—O‘Na+
o O

Figura 2. Estrutura do precipitado de cor roxo-avermelhado (laca de
aluminio) formado entre o hidréxido de aluminio e a alizarina S

O comportamento do precipitado Il indicou a auséncia
dos fons Fe** e Mn** que, se presentes, permaneceriam na
forma dos respectivos hidréxidos, de Fe(OH), e Mn(OH),,
quando tratados com solugdo de NaOH e H,0,. Além disso,
o sobrenadante VI ficou incolor, sugerindo que o fon Cr**
também ndo estd presente no meio reacional, pois neste caso
ocorreria a formacdo do fon cromato, CrO,*, que possui
uma cor amarela caracteristica.

Em sintese, para a separacdo dos cdtions do grupo
IIT da solu¢do da amostra, utilizou-se tampao amoniacal
pH ~9,0. O {on AI** precipitou na forma de hidréxido no
precipitado II, e os fons Ni**, Zn>* e Mn?* permaneceram
em solugdo (sobrenadante II), na forma de complexos com
a amonia (Ni** e Zn?*) ou livre (Mn?").

Dantas, Silva e Santos Filho, 2011, p. 34, realizaram uma
discussao aprofundada da importancia de se compreender as
condic¢des em que determinadas reagdes quimicas ocorrem e
as implicagdes de adicionar-se, por exemplo, somente HC1
ou somente solucdo de amodnia. Essa discussio inclui porque
deve-se realizar a adi¢do conjunta de solugdo de HCl e de
solucdo amonia para formar o tampao amoniacal pH ~9,0
e assim produzir o resultado desejado, onde alguns cations
do grupo III formam hidréxidos insoldveis, enquanto outros
formam fons complexos, permitindo a separagdo dos cétions
presentes nesta amostra.

Continuou-se a andlise com a parte de maior interesse,
o sobrenadante II, por conter o analito (Ni*). O
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sobrenadante II foi tratado com (NH,),S, 20%, sob
aquecimento a 80-90 °C, resultando na precipitagdo dos
sulfetos dos cations do grupo III B, Ni*, Zn** e Mn*
(precipitado IIT),° de acordo com as equagdes quimicas
ionicas (10), (11) e (12), respectivamente. '

2- . 2+ . .

Sty [ Ni(NH,), ](aq) = NiS, +6NH, (10)
2 2+ .

Sem + [Zn (NH,), ](aq) = 7ZnS,+4NH, )
2- 24 o

Staay + Mgy == MnS ) (12)

O (NH,),S € um sal soldvel, portanto, se dissocia
completamente produzindo uma alta concentracio de {ons
S, 0 que garante a precipitagdo completa dos fons Ni**, Zn*
e Mn*"."3 Nessa etapa da andlise pode-se usar tioacetamida
como fonte de fons sulfeto, em substituicao ao (NH,),S na
presenca de NH,/NH,Cl.?

Como os fons Zn** formam complexo com a
dimetilglioxima,” interferindo na determinacao de niquel,
é importante proceder a separacdo dessa espécie. Parte do
precipitado III, especificamente os sulfetos de zinco e
manganés, foi solubilizada com HCI 1 mol L', gerando o
sobrenadante III, de acordo com as equagdes quimicas
i6nicas (13) e (14),° ¢ o precipitado IV, de NiS.

+ . 2+
ZnS+ 2H == Zni' +H,S (13)

) ( 2% (aq)
+ 2+
MI’IS(S) + 2H(aq) — M}’l(aq) + HZS(aq) (14)

Visando confirmar a presenca dos fons Zn** ¢ Mn** no
sobrenadante III, adicionou-se solu¢do de NaOH, com
formagdo dos hidréxidos de zinco e manganés branco, de
acordo com as equacdes quimicas idnicas (15) e (16)."” Em
excesso de NaOH, o hidroxido de zinco solubilizou, na
forma de fon complexo, de acordo com a equagdo quimica
i6nica (17),>'7 gerando o sobrenadante IV, contendo
[Zn(OH),]*, e o precipitado V, de Mn(OH),.

2+ -~
Zng,, +20H == Zn(OH), (15)
2+ - =
Mn(;\ +20H ,, == Mn(OH),, (16)
Zn(OH), ) +20H,,, = [Zn(OH),); (17

Em seguida, adicionou-se soluc¢do de tioacetamida ao
sobrenadante IV e aqueceu-se, com formacgao do ZnS
branco, de acordo com a equagdo quimica ionica (18),’ o
que confirmou a sua presenga na composicao da bijuteria
D. A tioacetamida hidrolisa em meio basico de acordo com
a equagdo quimica idnica (S2), gerando fons sulfeto.

+40H,

(a0) (18)

2— - o
[Zn(OH),] ) TS ey = 21,

Alguns {fons complexos encontrados na analise qualitativa
sdo de particular interesse, porque sua formagao ilustra
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o carater anfotérico dos hidréxidos dos respectivos
metais: [Zn(OH),]*, [Sn(OH),]*, [Cr(OH),]-, [Pb(OH),]*,
[Sb(OH),]e [AI(OH),]". A solubilidade de Zn(OH), em
excesso de NaOH ¢€ tnica, conforme representado pela
equagao quimica idnica (17). Esse comportamento indica que
0 Zn(OH),reage tanto com 4cido forte como com base forte.
Um hidréxido que tem essa propriedade, € dito anfotérico.
Os hidréxidos de aluminio, cromio, estanho, chumbo e
antimonio, assim como o Zn(OH),, sdo anfotéricos.'?

O precipitado V, de Mn(OH),, foi solubilizado
com HNO; 6 mol L' e, em seguida, tratado com H,PO,
concentrado e periodato de sédio, NalO,, sélido. Sob
aquecimento a ebulicdo, observou-se a formagdo da cor
purpura no tubo Falcon, tipica do {on permanganato, MnO,",
confirmando a presencga do fon Mn** na solugao da amostra,
de acordo com a equac@o quimica idnica (19):3%°

+510,,

2+
2Mn, ey + 320,

) = 2MnO,

waa) T 10

oy HOH (19)

)

O precipitado de NiS (precipitado I'V) foi solubilizado
na presenca de HNO, concentrado, a quente, de acordo com
a equagdo quimica idnica (20):"

3NiS, ,+8H

@t 2NO,;

—_— 224
s(ag) = 3Nig) T3Sy +2NO,,

©) ()+4H20

y  (20)

)

O 6xido de nitrogénio (NO) liberado na reagdo, ver
equagdo ionica (20), evapora da solugdo, deslocando o
equilibrio na direcdo dos produtos. A maior parte do NO
liberado do meio reacional € oxidada a di6xido de nitrogénio
(NO,), que pode ser visualizado no tubo de ensaio na forma
de um vapor marrom, devido a ocorréncia da equagdo
quimica (21).%

2NO,,, + Oy, == 2NO @1

( 2(e)
Posteriormente, adicionou-se solugdo de dimetilglioxima,
(CH;),C,(NOH), ou DMG, e solu¢do de NH; 6 mol L. A
adicdo da dimetilglioxima ao meio reacional contendo
[Ni(NH;)4],, em meio alcalino resultou na formacao do
bis(dimetilglioximato)niquel(Il) ou [Ni(DMG),], conforme
mostrado na Figura 3. O [Ni(DMG),] € um composto
de coordenacdo insolivel de cor vermelha.*> A DMG
é um ligante capaz de formar duas ligagdes covalentes

H
S G
N N N
7 Z N/ N

Ni* +2 — LM )
™ 1]
OH N
DMG [NI(DMG),]

Figura 3. Representagdo da reagio quimica que ocorre entre o niquel e
a dimetilglioxima (DMG), em solugdo ligeiramente basica, formando
o complexo representado por [Ni(DMG),], um precipitado vermelho

(Fonte: referéncia 32)
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coordenadas com fons de metais de transi¢do e, por isso,
trata-se de um ligante bidentado, enquando a amonia € um
ligante monodentado. Ligantes que formam duas liga¢des
covalentes ou mais sdo chamados de quelatos ou agentes
quelantes, e geralmente formam complexos mais estaveis,
ou seja, com maiores valores de constante de estabilidade,
do que ligantes monodentados.?'!

O esquema da Figura 4 evidencia que o pH do
meio reacional ndo pode ser muito baixo, porque a
dimetilglioxima € um &cido fraco, e nesse caso o niquel
prevalecerd na sua forma livre.® A concentra¢do de amonia
também ndo pode ser excessiva, pois nesse caso haverd
formacao do amin-complexo de niquel."® Deve-se manter
o pH do meio reacional entre 5 e 10.° Pode-se manter o pH
do sistema reacional em torno de 5, por meio do uso de uma
solugdo tampao acido acético/acetato de sédio."¢

De acordo com Andrade e Alvim, 2019, p. 6,' no ensaio
de identificacdo de niquel primeiramente adiciona-se a
solucdo de amdnia, seguida da solugdo de dimetilglioxima.
Junnila et al., 1999, p. 328,%° afirmam que essa ordem
proporciona um melhor resultado, pois o niquel complexado
com a amonia € liberado para formar o precipitado com a
dimetilglioxima, sob condicao de precipitagdo homogénea.
A adi¢do de amonia apds a formacdo do precipitado pode
solubilizar parcialmente o precipitado.

E : 2+
NiZty + 6NHsaq) = [Ni(NH3) I (o)
+
2{(CH3);C;(NOH)2}aq)
1
[Ni{(CH;),C,(NOH)(NO)},
+
+
ZH(aq)
Figura 4. Equilibrios mostrando a importancia do controle do

pH do meio e da concentra¢ao de amonia para a formagdo do
bis(dimetilglioximato)niquel(II) (adaptado da referéncia 1)

Os fons Fe?**, Co?*, Zn** e Bi** formam complexos com
a dimetilglioxima, interferindo na reagao de identificagdo
do niquel, bem como cdtions que formam hidréxidos
coloridos com solugdo de amdnia, tal como o fon Fe**.0%%
Desses, Fe** e Co** formam complexos soldveis com esse
reagente, cujas cores sdo vermelha e castanho-amarelada,
respectivamente.! O Co?* pode estar presente no ensaio
qualitativo, desde que seu teor na amostra nao seja muito
grande e a dimetilglioxima seja usada em excesso.' O
Bi* pode ser removido do meio reacional na forma de
sulfeto de bismuto, usando as reacdes do grupo IV A.®
O paladio, a platina e o ouro formam precipitados com a
dimetilglioxima em meio acido.® A interferéncia do Fe**
pode ser eliminada oxidando-o a Fe**, com perdxido de
hidrogénio, e adicionando tartarato ao meio reacional como
agente mascarante.® Contudo, os fons Fe** foram separados
previamente na marcha analitica na forma de hidréxido,
Fe(OH),, bem como os fons Zn**.

](aQ)

Rev. Virtual Quim.



Assuncao

d ensowe e eied ojsodoid , 1N 9p oedeoynuaprt o ogderedas op ewonbsy *g eangig

opeydidaid op og5n|ossip e 9ie ellew-oyuegq |
*2U02 ONH ap se108 §T
|| 23uepeuaIqos O Jeiedas o ulw g 10d Jegnyus)

—— Il uepeuaiqos 111 opendidaid

110w T NDS"HN ap seyod ¢
+1.710W 9 |DH @p Se108
sazan g 1od auanb epeziuoiap QH Wod Jene

ulw g 1od osnodad @ ;.7 |ow T [DH ap Se108 0z
sazaA g Jod ;7 jow Z [DTHN wod Jeae

21UEPEUSIGOS O JELIEIS3P 8 UIW 7 Jod JeSnynua)
uiw T Jod elew-oyueg
ojuawidanbe qos wi/w %0z S¢("HN) ap se108 €T 11 opeudidalg

~+2[*(CHN)IN]
| @ljuepeusiqos

s8zan Z Jod 1.7 |oW 7 [D"HN Wod Jeae]

uiw z Jod 1egnjuua)

ujw g Jod eliew-oyueg

%6 “0O°H 3p se108 0g
1110w # HOBN @p se108 09 ||

| opeandidaig

ulw g Jod tednjinuad
ulw T Jod eliew-oyueg
001seq olawW 91e oeseyide qos ;.7 [ow g *HN ap se108 79

©19|dwod 0eIN|OSSIP 1€ elew-oyueg
0penuadU0d [JH ap se108 §T
1110w 9 ONH ap se108 oy

T_ euainliq ep 8 wmmodg

935

Vol. 16, No. 6, 2024



A Beleza da Quimica Analitica Qualitativa na Proposi¢ao de Esquemas de Separacao e Identificacao de Niquel em Bijuterias

Uma parte da solugd@o resultante da solubilizagdo do
precipitado IV foi reservada para identificar a presenga do
ion Co*, mas este ensaio deu resultado negativo.

O precipitado I, de CuS, foi solubilizado com HNO,
6 mol L', de acordo com a equacio quimica i6nica (22):°

3CuS,, +2NO;,

@) +8H

—_ 2+
(a) = 3Cu () +3S) +2NO,) +4H,0

(aq) ( (0] 22)

)

A cor azul do sobrenadante V, caracteristica das
solugdes dos fons Cu®* jd indica a sua presencga. Para
confirmacio, adicionou-se solug¢do de amonia concentrada.
O ion Cu* formou o fon complexo [Cu(NH,),]**, de
coloracio azul intensa, de acordo com as equagdes quimicas
i6nicas (23) e (24):%

CL!2+

Gy +2NH,0H == Cu(OH ), +2NH,

2(5) 4(“‘1) (23)

2+
Cu(OH),, +4NH,, = [ Cu(NH,), ](aq) +20H,,, (24)

Quando se adicionaram gotas da solu¢gdo de NH; 6 mol L*!
ao tubo Falcon, ocorreu inicialmente a precipitacdo do
hidréxido de cobre, o que foi sinalizado pela cor azul. Ao
continuar adicionando solu¢io de NH;, o hidroxido de Cu**
dissolveu-se no excesso do reagente, com formacao do fon
complexo [Cu(NH;),]**. O sobrenadante V, na presenga de
excesso de solugdo de amonia, ndo evidenciou a presenga de
um precipitado branco de Bi(OH),, o que indicou a auséncia
do fon Bi**. O sobrenadante V também foi utlizado para
identificar a presenca do fon Pb*", mas este ensaio deu
resultado negativo.> Como essa é uma liga nio-ferrosa,
espera-se que o cidmio, caso esteja presente na composicao
quimica da liga, seja em pequena propor¢ao, ou até mesmo
como elemento traco,? entdo nio realizou-se o ensaio para
testar a presenca do fon Cd**.

3.2. Quimica do esquema de separagao e identificagdo
de Ni?* na amostra P

Os principais constituintes da amostra P, uma bijuteria
produzida a partir de ago inoxidével, sdo o ferro, o crémio e
o niquel, nesta ordem.?® A solu¢io da amostra apresentou cor
marrom escura. Considerando que os fons Ni**, Fe** e Cr**
pertencem ao grupo III, procedeu-se a andlise dessa amostra
realizando-se todas as etapas de separagdo/identificagciao dos
cations deste grupo. O esquema de separagdo/identificacio
proposto, apresentado na Figura 5, levou em consideracio
apenas os cations que foram separados/identificados na
amostra. Os ensaios de identificacdo dos fons Al*, Mn*,
Co* e Zn** foram realizados, mas os resultados foram
negativos.

A solugdo da amostra adicionou-se solugio de amdnia
6 mol L' até pH ~9,0 (tampio amoniacal), com formacao
do amin-complexo de niquel (sobrenadante I), conforme
a equacdes quimicas idnicas (3) e (4), respectivamente,>!”
ja discutidas no esquema de separagdo e identificacdo de
Ni** da amostra D (Figura 1).
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A adicdo de solucao de NH; 6 mol L' a solugdo da
amostra também resultou na formagdo do precipitado
I, de cor marrom avermelhada e aspecto gelatinoso,
relacionado aos hidréxidos de ferro e crémio, Fe(OH), e
Cr(OH),, conforme as equacdes quimicas idnicas (25) e
(26), respectivamente.'’

3+ - s
Fe}+30H, < Fe(OH), o (25)

3+ - s
Crit +30H,, == Cr(OH), o (26)

Separou-se o sobrenadante I do precipitado I e
procedeu-se a andlise do primeiro. A adi¢do da solucdo
de (NH,),S 20% ao sobrenadante I resultou na formagao
do sulfeto de niquel (precipitado II), de acordo com a
equagdo quimica idnica (10)." Em seguida, separou-se o
sobrenadante II do precipitado II, sendo o precipitado a
parte de interesse. O precipitado de NiS (precipitado II)
foi solubilizado na presenga de HNO, concentrado, a
quente, de acordo com a equagdo quimica idnica (20)."” O
sobrenadante II foi reservado e utilizado para identificar os
fons Zn** e Mn**, mas os ensaios deram resultados negativos.

As etapas envolvidas no esquema de separagdo e
identificacdo de Ni** da amostra P para o sobrenadante I
(Figura 5), coincidem com aquelas de separagdo e
identificagdo de Ni** da amostra D (sobrenadante II,
Figura 1), exceto que nesta amostra P, como o zinco e
o manganés nao foram identificados, o sobrenadante I
contém apenas o fon complexo [Ni(NH;)]**. Por isso, a
discussdo ja apresentada para as etapas do esquema da
amostra D se aplica para as etapas do esquema da amostra
P que sdo coincidentes entre si.

O niquel foi identificado satisfatoriamente na solugdo
resultante da solubilizacdo do precipitado II. A esta,
adicionou-se solucdo de dimetilglioxima seguida da adi¢do
de solucdo de amdnia ao meio reacional, com formacao de
um precipitado vermelho. Uma parte da solugdo resultante
da solubiliza¢do do precipitado II foi reservada para
identificar a presenca do fon Co**, mas este ensaio deu
resultado negativo.

Procedeu-se a andlise do precipitado I, visando-se
identificar ferro, cromio, aluminio. O precipitado I foi tratado
com solugdo de NaOH 4 mol L' e H,0,, a quente, tendo
ocorrido as equacdes quimicas idnicas (27) e (28):°

Cr(OH)y +OH == [Cr(OH),] 27)

+20H,

2[Cr(OH),] ) +3H,0 .

o) =20r0},,+8H,0, (28)

(aq)

Como apenas uma parte do precipitado I foi solubilizada
na presenca de solu¢do de NaOH 4 mol L' e H,0,, a quente,
o meio reacional foi centrifugado e o sobrenadante II1
foi separado do precipitado III. A cor amarela do
sobrenadante III, devido a formagdo do fon cromato,
CrO,*, conforme equacdo quimica idnica (28), confirmou
a presenga de Cr** no meio reacional.'” A adicdo de BaCl,
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Assuncao

0,2 mol L' ao sobrenadante III evidenciou a formacao
de cromato de bario, BaCrO,, um precipitado amarelo, de
acordo com a equacdo quimica i6nica (29), confirmando a
presenca do fon Cr** no meio reacional. O sobrenadante ITI
foi utilizado para identificar a presenca do fon Al**, mas este
ensaio deu resultado negativo.’

Cro*

o) +Ba(2;q) = BaCrO,

© (29)

Em seguida, solubilizou-se- a metade do precipitado ITI
com HCI 6 mol L'! ¢ adicionou-se NH,SCN 1 mol L'}, onde
observou-se uma forte colora¢do vermelha, comprovando
a presenga do Fe*, na forma do fon complexo solivel,
[Fe(SCN),]*, de acordo com a equacdo quimica idnica (30).
O teste foi feito em meio ligeiramente dcido para minimizar
a hidrélise de Fe**.5 A outra metade do precipitado III foi
utlizada para identificar a presenga do fon Mn**, mas este
ensaio deu resultado negativo.®* Os ensaios foram positivos
para os fons Fe** e Cr**, e negativos para os fons Al** e Mn**.

Feg;q) +6SCN,,, = [Fe(SCN)G]Z;q) (30)

4. Conclusodes

Foram propostos esquemas de separacdo de cations
e identificacdo de niquel para duas bijuterias (brincos),
identificadas por D e P, por meio da clédssica reagdo de
formagao do complexo entre o fon Ni** e a dimetilglioxima,
utilizada para detectar e quantificar niquel em amostras.

Na bijuteria D, uma liga ndo-ferrosa, foram separados
e identificados os cdtions Cu*, Al**, Zn**, Mn** e Ni%*,
e na bijuteria P, uma liga ferrosa, foram separados e
identificados os cétions Fe**, Cr** e Ni**. A andlise quimica
qualitativa das duas bijuterias permitiu realizar a maioria dos
procedimentos envolvidos no esquema de separacdo e/ou
identificac@o de cations do grupo III, e alguns do grupo IV A.
Os ensaios fotograficos das reacdes envolvidas nas andlises
quimicas qualitativas resultaram na incorporacdo de cores
e texturas nos esquemas propostos, de forma inovadora e
real¢ando a beleza desta drea da quimica.

As atividades propostas no presente trabalho apresentam
potencial para: i) contribuir com o aprimoramento e a
qualificagdo do processo de ensino e aprendizagem da
disciplina Quimica Analitica Qualitativa Experimental,
de forma inovadora e criativa, podendo impactar
positivamente no desempenho académico dos estudantes,
e de forma relevante para a sua formacdo académico-
profissional; ii) permitir a sua utilizacdo baseada numa
abordagem contextualizada no processo de ensino e
aprendizagem da disciplina Quimica Analitica Qualitativa
Experimental, mostrando que a Quimica tem um papel
essencial no controle de qualidade de itens do nosso
dia a dia, a fim de que as aulas possam se tornar mais
atrativas e relevantes para os estudantes, potencializando
o processo de ensino e aprendizagem; iii) proporcionar
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aos estudantes uma oportunidade de serem protagonistas
do seu aprendizado, haja vista o maior interesse e
engajamento destes nas aulas praticas onde os conceitos
quimicos apresentados na parte tedrica da disciplina sdo
relacionados com a resolu¢do de problemas reais que os
cercam; e iv) mostrar ao futuro profissional da quimica,
seja na sala de aula como professor do ensino médio, na
academia, ou na industria quimica, a forma apropriada de
manipular uma variedade de reagentes quimicos, inclusive
os toxicos, proporcionando-lhe uma formagao profissional
que contempla o uso de uma diversidade de reagentes
quimicos, com seguranca.

A proposta de atividade experimental apresentada
neste trabalho mostra a importancia da disciplina Quimica
Analitica Qualitativa Experimental na resolugdo de
problemas da vida real.

Informacdes Suplementares

Informagdes Suplementares (fotografias das bijuterias
analisadas e dos frascos das solugdes, preparo das amostras
e procedimento de separacdo e identificacdo de Ni*,
comportamento quimico da tioacetamida) estdo disponiveis
gratuitamente em https://rvq.sbq.org.br/.
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