Universidade Federal de Santa Catarina
Centro de Blumenau

Departamento de Ciéncias Exatas e Educacéo
Quimica Experimental (BLU 1101) — 2017/2
Turmas 01755 e 02753

Experiéncia 2: Temperatura de fusdo de uma substancia

1. Objetivos

Ao final desta atividade experimental espera-se que os alunos sejam capazes de:

- Identificar compostos e determinar suas purezas usando pontos de fuséo.

- Determinar pontos de fusdes usando 0 método grafico da curva de resfriamento.

- Fazer o gréfico de um fendmeno ndo linear.

- Verificar as possiveis diferencas no ponto de fusdo de uma mesma substancia através
de procedimentos experimentais diferentes.

2. Questdes de estudo

- Como determinar a temperatura de fusdo de uma substancia?

- A temperatura de fusdo de um sdlido é suficiente para afirmar se este solido é uma
substancia pura?

- Podemos caracterizar a real identidade de um s6lido desconhecido utilizando apenas a
temperatura de fusdo?

3. Introducéo

A quimica é a ciéncia da matéria e das mudancas que ela sofre. Lembrando que
a matéria pode ser liquida, sélida ou gasosa, e € tudo o0 que tem massa e ocupa espago.

Analisada qualitativamente, a matéria é chamada de substancia, possuindo uma
composic¢do caracteristica que é determinada por um conjunto definido de propriedades.
As substancias podem ser simples (formadas por um elemento quimico) ou compostas
(formadas por varios elementos quimicos), e dentre as suas propriedades destacam-se as
propriedades fisicas, que sdo propriedades intrinsecas a mesma quando esta é pura e sdo
caracteristicas que podemos observar e medir sem mudar a identidade desta substancia.

Entre as propriedades fisicas de uma substancia, pode-se destacar a dureza, a
cor, 0 estado da matéria, a densidade e a temperatura de fusdo (ponto de fusdo), por
exemplo.

A temperatura de fusdo, também denominada de ponto de fusdo, é uma
propriedade fisica que designa a temperatura na qual uma substancia passa do estado
solido ao estado liquido. Nesta temperatura a substancia sélida esta em equilibrio com a
substancia que dela se obtém por fusdo. Para substancias puras, quando se atinge o
ponto de fusdo, a temperatura da substancia deixa de aumentar até que toda a amostra
sob aquecimento tiver sofrido a mudanca de estado (Figura 1A). A presenca de
impurezas, além de diminuirem o ponto de fusdo, faz com que a temperatura varie
durante a fuséo (Figura 1B).
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Figura 1. Curva de aquecimento de (A) uma substancia pura e (B) uma impura. [S: sélido; L.:
liquido; T.F.: temperatura de fus&o].

A temperatura de fusdo esta relacionada com a pureza da substancia sélida e
uma variagdo de + 0,50 °C na temperatura de fusdo em relagdo ao valor aceito na
literatura indica que se trata de uma substancia “pura”. A adicdo de impurezas aumenta
o intervalo de ponto de fusdo e reduz a temperatura na qual se inicia a fusao, logo,
guanto mais estreito for o intervalo de ponto de fusao, mais puro serd o material.

O processo de mudanca de estado fisico, do s6lido para o liquido (fusdo) esta
associado as alteracfes nas ligagdes quimicas intermoleculares. A temperatura de fuséo
de uma determinada substancia pura é bem definida, porém é importante ressaltar que a
temperatura de fusdo ndo é um paradmetro suficiente para caracterizar uma determinada
substancia. Por exemplo, dois compostos diferentes como o p-terc-butil fenol (C19H140)
e fenantreno (Ci4H10) apresentam o mesmo valor da temperatura de fusdo (101°C).
Assim, outras analises devem ser realizadas para a caracterizacdo de uma substancia
pura.

Considerando que cada 1% de impureza diminui aproximadamente o ponto de
fusdo de 1 °C, e de posse do conhecimento de que um composto A possui temperatura
de fuséo de 86 °C, mas foi observado experimentalmente que durante o aquecimento ele
fundiu no intervalo entre 79 e 86 °C, pode-se afirmar que esta amostra apresenta 7% de
impurezas e pureza de 93%.

Supondo que no laboratério ha dois frascos com compostos conhecidos e
devidamente identificados (A e B) e um terceiro frasco sem identificacdo todos com
temperatura de fusdo 86 °C, é possivel realizar a identificacdo da amostra desconhecida
apoiado no fato de que as contaminagdes diminuem a temperatura de fusdo. Deve-se
misturar uma pequena quantidade do composto desconhecido com A, e depois com B, e
determinar a temperatura de fusdo de ambas as misturas efetuadas. Se, por exemplo, a
mistura do composto desconhecido com A, funde a exatamente 86°C enquanto a mistura
do composto desconhecido com B funde no intervalo de 79-83°C, temos uma forte
indicacdo de que o frasco sem rétulo contém o composto A.
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3.1 Rendimentos na purificacdo de uma substancia

Os rendimentos na obtencdo e na purificagio de uma substancia séo
extremamente importantes do ponto de vista econdmico, especialmente numa industria.
A porcentagem de recuperacdo é calculada dividindo a quantidade de amostra
recristalizada pela massa inicial, e multiplicando o resultado por 100%.

3.2 Determinacao experimental do intervalo de fuséo

A partir da técnica de determinacdo do ponto de fusdo, obtém-se curvas de
aquecimento e resfriamento de um composto. Tanto o aquecimento como o resfriamento
devem ser lentos. Melhores resultados sdo obtidos com o resfriamento, isto porque o
controle sobre o calor fornecido é geralmente mais dificil, resultando num aquecimento
muito rapido. Os valores das temperaturas sdo obtidos em pequenos intervalos de tempo
e colocados num grafico: temperatura versus tempo, como mostram as Figuras 1A e 1B.

Em uma técnica de determinagdo do ponto de fusdo, utilizada em trabalhos de
rotina, uma quantidade bem pequena de amostra é colocada em um tubo capilar preso a
um termbémetro imerso em um liquido. O tubo é aquecido e observam-se as
temperaturas de fusdo inicial e final. Essas duas temperaturas sdo anotadas como um
intervalo de temperatura de fusdo (por exemplo, 93,2 — 96,0°C).

Pré-laboratorio
1) Como as impurezas geralmente afetam a temperatura de fusdo de uma amostra?

2) Ao recristalizar 3,5 g de uma amostra de naftaleno (intervalo de fusdo 74-77 °C) séo
obtidos 2,8 g de material purificado (ponto de fusdo 80 °C). Qual o rendimento dessa
purificacdo? Qual era aproximadamente a pureza da amostra de naftaleno?

3) Acido cinamico e uréia fundem a 135 °C. O ponto de fusdo de uma substancia
desconhecida X, foi determinado e o valor encontrado foi 135°C. Quando X é misturada
com uréia, a fusdo ocorre no intervalo de 123-128 °C. E possivel identificar a amostra x
com essa informacao? Se ndo, quais testes devem ser feitos?

4. Procedimento experimental

- Determinacgdo da temperatura de fusdo de uma amostra de naftaleno (CioHs) a
partir de uma curva de aquecimento e de uma curva de resfriamento.

4.1. Curva de aquecimento

1- Coloque uma chapa de aquecimento sobre a base de um suporte universal, de modo
que fique firme. Sobre a chapa de aquecimento cologue um béquer de 600 mL com a
agua. Dentro do béquer, cologue o tubo de ensaio com naftaleno e o termdmetro, fixado
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com uma garra ao suporte universal de modo a ficar submerso totalmente na agua e sem
encostar no fundo do béquer (Figura 2).

c )

Figura 2. Montagem experimental para determinacgéo do ponto de fusdo no tubo de ensaio.

Obs.1: No inicio do aquecimento, ndo tente mexer o termdmetro que esta preso ao
naftaleno sélido, pois podera quebra-lo.

2- Ligue a chapa de aquecimento e inicie o agquecimento lentamente. Quando a
temperatura do sistema atingir 60 °C, comece a anotar os valores de temperatura a cada
0,5 minutos na folha de dados, até atingir 90 °C. A partir do momento que o termémetro
ficar solto, use-o para agitar levemente a massa em fusdo. Quando a temperatura atingir
90 °C desligue a chapa de aquecimento, mas mantenha o conjunto fixo ao suporte
universal, pois em seguida ser4 acompanhado o resfriamento do naftaleno.

Obs.2: Lembre-se de anotar a temperatura em que se inicia a fusdo do sélido.

4.2. Curva de resfriamento

1- Sem retirar o tubo de ensaio com naftaleno de dentro do béquer, anote a temperatura
de resfriamento do naftaleno a cada 0,5 minutos até atingir 60 °C. Com o termbémetro
agite (com cuidado, para ndo quebrar o termémetro) a massa fundida de naftaleno, até o
inicio da solidificacéo.

2- Anote a temperatura a cada 0,5 minutos ate atingir 60 °C.
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CURVA DE AQUECIMENTO CURVA DE RESFRIAMENTO
Tempo Temperatura Tempo | Temperatura| Tempo Temperatura Tempo Temperatura
(min.) ¢C) (min.) (C) (min.) (°C) (min.) (C)
0,0 60 17,0 0,0 90 17,0
0,5 17,5 0,5 17,5
1,0 18,0 1,0 18,0
1,5 18,5 15 18,5
2,0 19,0 2,0 19,0
2,5 19,5 2,5 19,5
3,0 20,0 3,0 20,0
3,5 20,5 3,5 20,5
4,0 21,0 4,0 21,0
4,5 21,5 4,5 21,5
5,0 22,0 5,0 22,0
55 22,5 55 22,5
6,0 23,0 6,0 23,0
6,5 23,5 6,5 23,5
7,0 24,0 7,0 24,0
7,5 24,5 7,5 24,5
8,0 25,0 8,0 25,0
8,5 25,5 8,5 25,5
9,0 26,0 9,0 26,0
9,5 26,5 9,5 26,5
10,0 27,0 10,0 27,0
10,5 27,5 10,5 27,5
11,0 28,0 11,0 28,0
11,5 28,5 11,5 28,5
12,0 29,0 12,0 29,0
12,5 29,5 12,5 29,5
13,0 30,0 13,0 30,0
13,5 30,5 13,5 30,5
14,0 31,0 14,0 31,0
14,5 31,5 14,5 31,5
15,0 32,0 15,0 32,0
15,5 32,5 15,5 32,5
16,0 33,0 16,0 33,0
16,5 335 16,5 335

Tratamento dos dados experimentais
= Em uma mesma folha de papel milimetrado, desenhe a curva de aquecimento e a
curva de resfriamento. Coloque no eixo das abscissas o tempo e no eixo das ordenadas
os valores das temperaturas obtidas nos experimentos.
=> Faca o grafico tragando a curva pelos pontos médios dos valores experimentais,

ou seja, ndo una todos 0s pontos, mas apenas trace uma curva média.

= Expliqgue o tipo de comportamento observado (regibes das curvas) para a
variacdo de temperatura com o tempo, na fusdo e na solidificacéo, e apresente no item
resultados e discusséo do seu relatorio.




