QUIMICA E ENSINO

AGUA QUASE TUDO...E CLORETO DE SODIO: PURIFICACAO
DO CLORETO DE SODIO
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O sal esta ligado a nossa situagdo geografica e, por isso, a hossa vivéncia, histéria, cultura, recursos, aos nossos
salarios, aos nossos negocios em tempos de empreendorismo. Por isso resolvemos purifica-lo. De uma forma simples.
num infantario “na sala dos cinco anos”, o infantario da APIST (Associagdo de Pessoal do Instituto Superior Técnico). De
uma forma mais elaborada, nos Laboratdrios de Quimica do DEQB (Departamento de Eng. Quimica e Biolégica). Com
os resultados obtidos, organizamos palestras para escolas e outros tipos de intervengbes. Descobrimos que é muito
fotogénico e que tem faces escondidas que resolvemos na altura baptizar de “ionic expressions of sodium chloride”,
seguindo a moda de Davidson. Ndo fizemos uma pesquisa exaustiva das suas propriedades fisicas e quimicas dado que
a informacgao disponivel na Web tem crescido exponencialmente nos uftimos tempos. Apenas coligimos alguns topicos e
sobretudo compilamos ideias que podem ser o ponto de partida para projectos ligando a Ciéncia a expresséo artistica,
a literatura, poesia, musica, historia e industria. No fundo, ligando-a a preservacdo do nosso patrimonio cultural, a nossa
socliedade e ao langcamento de novas ideias que fomentem o empreendorismo e a sua ligagao a Universidade.

Neste texto inserimos também uma adaptacdo de um trabalho experimental “Purificagédo de um sal idnico”, de autores
desconhecidos, descrito num antigo manual de Introdugéo as Técnicas Laboratoriais de Quimica do 1° ano de Engenha-

ria Quimica do IST. Consideramos que este frabalho é muito interessante — dai a sua inclusdo neste artigo.

Palavras chave: cloreto de sodio, crescimento de cristais, cristais “On the Rocks”, microscopia quimica, fotografia cientifica,

fotomicrografia, ciéncia e arte.
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PreAmBULO

A Quimica é como a musica: pode
ser tocada de muitas maneiras, com
notas que neste caso sdo as molécu-
las, os atomos, os ides, os electroes
e respectivas associagdes. Pode ir de
‘pimba” a erudita. Pode ir de chata a
muito criativa. Pode ter muito de inspi-
racéo e menos de transpiracdo, ou ao
contrario. Pode-se oferecer, pode-se
esconder e com certeza vender. Quer
queiramos, quer nao, ela é omnipre-
sente nas nossas vidas, nas nossas
mortes, em tudo quanto nos rodeia.
Mesmo que se esconda atras do mo-
lecular.

Foi assim que se escondeu Michael
Davidson da Universidade da Flérida
e as suas “Molecular Expressions™
um auténtico tsunami de divulgacéo
cientifica que estd a revolucionar
a web, e que faz todos os Coelhos
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Brancos que percorrem a Ciéncia? [1]
saltarem fora das tocas e langarem
tudo quanto tém na gaveta, neste mo-
mento de uma forma um tanto cadtica,
a laia do velho ditado, “Em tempo de
guerra néo se limpam armas” .

Este artigo é dedicado ao Chefe, ao
Professor Alberto Romé&o Dias. En-
quanto lutava pela vida, lutavamos
nos, num espaco virtual no “Overworld
da Web”, em defesa do trabalho dos
ultimos anos, o qual tivemos o prazer
de lhe mostrar, ha algumas semanas,
num periodo de falsas melhoras en-
tre cirurgias: a quimica apresentada
nas suas mais vivas cores, patentes
nas reacgbes observadas, filmadas
e fotografadas ao microscopio, sem
a cosmética da luz polarizada, sem
efeitos especiais. Ao dar-nos o privilé-
gio de nos inserirmos no seu grupo de
investigacéo, fez-nos despertar para
a Quimica Inorgéanica, nas suas ver-
tentes de Quimica de Coordenagéo,
Organometalica, Quimica dos Elemen-
tos, sempre valorizando a divulgagéo
cientifica como forma de chegar aos
alunos a quem protegia, respeitava e

amava como se fossem seus filhos:
aqueles que biologicamente nunca
teve, mas que foram seus durante a
sua presencga no Técnico e que con-
tinuardo a sé-lo, durante as suas
vidas. Em tempo de expressodes, as-
sim foram as impressdes que neles
deixou. Deixou-nos também a Lq [2]
e outras obras, deixou-nos a semente
do seu trabalho como pedagogo e in-
vestigador, numa imensa rede trans-
versal de pessoas, de ciéncia, de con-
ceitos, sem preconceitos, de filosofia
de vida. Uma rede de cooperacgao, re-
forgcando as nossas mutuas atracgdes
e vencendo as nossas repulsdes,cada
um no seu lugar, mais acima ou mais
abaixo, mas sempre estrategicamente
colocado, num esforgo conjunto como
que numa imensa rede, a nossa rede
como que cristalina. Assim a saiba-
mos manter.

Romao Dias, com certeza perduraras
nas expressodes da nossa cultura.

Para Alberto Romao Dias
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Figura 1 Da reaccdo a abstragdo: a Quimica nas mais vivas cores!
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INTRODUCAO

O cloreto de sédio daria um compén-
dio, ou varios, se alguém se dedicasse
a escrever exaustivamente sobre as
suas propriedades e aplicagbes. Sao
aos milhares e crescem de forma
vertiginosa os portais da Web que
lhe fazem referéncia, principalmente
durante o corrente ano, reflectindo a
vaga gigante de divulgacgédo cientifica ja
referida’ [3, 4]. Sera com certeza uma
ardua tarefa depurar toda a informacéo
ai apresentada, posto que carece de
revisdo cuidada e € muito repetitiva.

O primeiro ponto que gostariamos
de realcar diz respeito aos principais
motivos que levaram a esta pesquisa,
resumidos no Quadro 1.

No Quadro 2 propdem-se outros te-
mas de estudo que poderao tornar
0 projecto do sal mais envolvente e
interdisciplinar: literatura nacional e
estrangeira, temas de poesia, musica,
romance histoérico, historia, religido,
educagao visual, fotografia, cinema,
arte, artes graficas e suas aplicagbes
industriais.

A primeira pesquisa que |he suge-
rimos é literaria e liga-se a obra de
Colleen McCullough,® “Os Favoritos
da Fortuna” (Quadro 2). Embora seja
preciso félego para a ler, pois que é
muito volumosa, esta bem traduzida,
documentada e remonta a época con-
turbada de Caio Julio César com a
descrigdo das assembleias da plebe e
toda uma epopeia que mostra bem a

Quadro 1 Razdes pelas quais se deve estudar o cloreto de sédio

=g

Esta presente no nosso quotidiano:

sintese de muitas outras substdncias.

Enquadramento sécio - econémico e cultural : situacio geografica de Portugal e os temas
inspirados pelo mar, a principal fonte de sal: as praias, os barcos, os animais marinhos.

Um alfabeto muito criativo (APIST e 1° ciclo do ensino basico) (Vide, Quadro 2).

O cloreto de sodio é extraido nas minas de sal gema e por evaporagio da dgua do mar nas
salinas. Sabes onde elas estdo situadas no nosso Pais? Podes tentar procurd-las no mapa.

E essencial na alimentagio, embora nio possa ser ingerido em excesso,
(hipertensor); na gastronomia a flor de sal esta a fazer furor. em Aveiro

eem Tavira; € utilizado na preservagio de alimentos (bacalhau,

peixes secos, preparacio de presuntos e outras conservas).

E usado como medicamento: sais de banho. podologia, relaxante

muscular, hipertensor, desinfectante, componente do soro fisioldgico,
tratamento da asma nas minas de sal gema de Loulé e do Salir no Algarve.
Eusadona cosmética numa vasta gama de produtos e até em cremes hidratantes.

Tem numerosas aplicacdes na indiistria quimica. sendo o composto de partida para a

Nio é toxico, é econémico e muito acessivel: logo, a sua quimica € sustentdvel, podendo ser
apresentada a criangas muito novinhas, a partir dos cinco anos deidade: APIST, Quadro 2.

Representa a classe dos sais idnicos anidros, permitindo abordar muitos conceitos de
Quimica Geral, ligagio quimica, ligag3o ionica, ciclos de Bom-Haber, estrutura cristalina,
diagramas de fases, regra das fases, formacio de eutécticos, diagramas de solubilidade e sua
varlagdo com a temperatura, etc..

O crescimento de cristais e a cristalizacio sio muito acessiveis, feitos por evaporacio,
podendo ser experimentalmente implementados nas escolas e até em casa, em kits de
brinquedo. A versatilidade dos habitos cristalinos do NaCl toma-o um bom exemplo para
aintroducio de conceitos relativos a cristalografia e a engenharia de cristais.

29f

influéncia marcante da civilizagéo ro-
mana na nossa cultura e maneira de
ser. Como muita gente sabe, a palavra
salario deriva do latim Salarium e a es-
trada através da qual se transportava
o sal utilizado na antiguidade para o
pagamento de ordenados era a Via
Salaria - uma espécie de autoestrada
da época que cortava transversal-
mente a “peninsula da bota”, partin-
do do centro de Roma (vide plantas
da cidade na mesma obra) ligando-a
aos portos do Piceno, na costa leste.

A nossa pesquisa leva-nos depois para
a ldade Média e para o tempo das cru-
zadas, das ordens militares religiosas,
os Hospitalarios, Cavaleiros de Malta
e Os Templarios, nas lutas com Sala-
dino em Jerusalém, tema abordado
nas obras de Juliette Benzoni (série
Os Cavaleiros)* e muitas outras obras:
citem-se, por exemplo, as de Walter
Scott e a série os Reis Malditos de
Maurice Druon. Todo este enquadra-
mento que se propde relaciona-se com
a designacéo de cristais malteses que
aparece frequentemente nas publica-
¢des versando sobre cristalizagéo e
crescimento de cristais e também em
tratados de medicina, associados a
certas doengas detectadas pela ana-
lise da urina ao microscépio: a cruz
de malta foi a designagéo que alguém
remotamente escolheu para um de-
feito cristalino resultante da inclusdo
de moléculas de solvente em cristais,
como se pode observar nas fotomicro-
grafias da Figura 2 e no Quadro 2. De
facto essa cruz assemelha-se mais a
cruz de Patea, e, como o leitor podera
constatar, as cruzes de Malta, de Patea
e de Cristo (introduzida por D. Dinis no
século XIV e usada nas nossas carave-
las) estdo completamente misturadas
na Web, o que mostra bem a confuséo
que ai grassa. Voltando ao tema do sal:
sera que os cristais de NaCl com a cruz
inspiraram o design da cruz de Patea?
O sal era muito utilizado como medi-
camento e desinfectante e os monges
da Idade Média eram bem conhecidos
como curandeiros. Deixamos-lhe este
tema para pesquisar e para obser-
var as cruzes dos monumentos que
abundam no nosso Pais, como, por
exemplo, a verdadeira cruz de Malta
no Convento das Maltezas, sede do
Centro Ciéncia Viva de Estremoz; o
Convento de Cristo em Tomar da Or-
dem dos Templarios. Sao apenas dois
casos e muitos mais ira com certeza
descobrir, fazendo turismo ca dentro.
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Quadro 2 Temas de pesquisa historica e literaria As fotomicrografias da Figura 2 foram

obtidas com ampliacdo de 10X em
lupa estereoscopica. Alguns cristais
apresentam as faces arredondadas
ja com sinais de envelhecimento por
terem permanecido no frigorifico du-
rante trés meses. Outros foram es-
guecidos e deixados a evaporar até a
secura numa sala com ventilagéo de
extracgao muito forte, dai o trocadilho
com a designacao LEFT (Licenciatura
em Engenharia Fisica Tecnoldgica)

[3,5].
A primeira imagem mostra os cristais “Descobre a letra A no desenho ou, a partir
tabulares “malteses” de cloreto de sddio, da letra, faz o desenho. Podes tentar fa- -
fotografados com lupa binocular estereos- zer desenhos a partir de todas as letras e ALGUNS TOPICOS SOBRE 0 CLORETO DE
copica, exibindo uma cruz erradamente numeros e construir um alfabeto diferente. sODIO
designada de cruz de malta, designagdo O sal é o simbolo da hospitalidade e da ami-
essa que, apesar de incorrecta, se tornou zade, porque o seu sabor € indestrutivel” L
comum®. O mesmo simbolo aparece na Homero. O cloreto de sddio encontra-se na Na-

cruz das Farmdcias e na fotografia central,

. ) ) ) o tureza bastante puro e cristalino, cons-
O sal é o simbolo da incorruptibilidade
numa jéia de ouro branco com aparas de

diamantes e safiras azuis, fotografada com uma vez que o termo “alianga de sal” tra- tituindo o mlneral halite, mais vulgar-
L duz uma relagdo com Deus que néo pode mente designado por sal-gema. Este

uma lupa estereoscépica. Ambas se pare- AR o .
; . N, ser destruida”, citagéo da Biblia. pode ser transparente, translucido e
cem mais com a cruz de Pdtea. A direita, . . .
ainda apresentar diferentes tonali-

a porta do castelo de Belmonte, exibindo As designacbes “Beco (e Padréo) do Chéo

a Cruz de Cristo. A Histéria de Portugal, os Salgado”, em Belém, Lisboa, correspondem dades devido a presenga de inclusdes:
Descobrimentos (1500-1815), as cruzadas, ao local onde se erigia o paldcio do Dugue branco, acinzentado, rosa, averme-
0s CGStE/OSA, os Conventos, os Pelourinhos de Aveiro, D. José de Mascarenhas, executa- lhado, laranja, violeta, azul, verde'[4].
todos contém muitos destes motivos. Suge- do em 1759 juntamente com os Tévoras, A sua exploragdo mineira é entdo feita
re-se também a procura da presenga do acusados de conspirarem contra D. José I. O . . A

sal nas obras de Fernando Pessoa, David seu paldcio foi destruido e o solo foi salgado a partllr destes (':lepOSItOS Supterraneos
Mourdo Ferreira, Antdnio Gededo (Ldgrima para que nada ai crescesse. Também as cin- de origem sedimentar, antigos lagos
de Preta), na Cangdio do Mar interpretada zas dos executados foram lancadas ao Tejo, ou veios de agua salgada (por exem-
por Dulce Pontes, numa cangdo interpretada no local onde comega o mar salgado. plo, nas minas do Salir e outras, no
5[;;;4(522I,I;,J,-:f?:;’/%;:smea‘;g:;ﬁOdree,,:/ICZ:luIS(; Uma outra referéncia histérica é o mo- Algarv.e, na POloma,_ Aetct-)- 'Porer'n, a
mar, que existe entre nds dois pr'a nos unir e vimento de protesto desencadeado por sua principal proveniéncia é da agua
separar. Esta leva-nos ao Brasil e dai a todos Ghandi, na India, em 1930 (Marcha do Sal, do mar, da qual € um dos constituintes
os Paises de expresséo Portuguesa. contra o imposto colonial sobre o sal), bem maioritarios (Tabela 1): cerca de 35g

documentado no filme “Ghandi”.

de NaCl/Kg de agua [4]. (Esse teor
No titulo do filme “Sangue, Suor e Ldgri- pode atingir valores muito elevados,
mqs’j osal éa s.ubstdncia comum aos trés por exemplo, cerca de 300 g/l no Mar
fluidos do organismo. < .

Morto). Nestes casos, a exploragéo é
feita a céu aberto e em grande escala
No infantario da APIST, cruzes da nas salinas, por evaporagido natural
cruz de Fétea,inspiradas nos cristais ao sol e ao vento (Aveiro, Figueira
tabulares malteses da Foz, reserva do Sapal no Algarve,
reserva do Samouco no Montijo, Salt

Lake no Utah (EUA), etc.).

Em 2002 a producdo mundial atingiu
219 milhdes de toneladas, sendo os
principais produtores os Estados Uni-
dos (40,3), a China (32,9), a Alema-
nha (17,7), a india (14,5) e o Canada
(12,3) [4] .

O vulgar sal das cozinhas ou sal de
mesa é constituido em cerca de 99%
(em massa) por cloreto de sédio, NaCl,
e diversos componentes, alguns dos
quais em quantidades vestigiarias.
Entre estes encontram-se algumas im-
purezas associadas ao seu processo
de extracgao e substancias proposita-
Figura 2 Fotomicrografias de cristais iénicos de NaCl quase todos malteses [3] damente incluidas na sua constituigéo,

Cristais tabulares de cloreto de sodio: LEFT!
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designadas por aditivos, que lhe me-
Ihoram as propriedades nutricionais, de
processamento industrial e armazena-
gem. Actualmente o mercado oferece
uma vastissima gama de produtos para
fins culinarios, com imensos suple-
mentos alimentares e diferindo ligeira-
mente na sua composicao e granulo-
metria. No nosso Pais, destaca-se a
flor de sal, que tem sido bastante divul-
gada, fazendo concorréncia nos merca-
dos de gastronomia gourmet.

Entre os aditivos mais frequentes en-
contra-se o iodo, na forma de iodeto
de potassio (KI), iodeto de sddio (Nal)
ou iodato de potassio (KIO,), como
fonte de iodo para a prevengédo de
Distubios de Deficiéncia de lodo (DDI)
que se encontram associados, por
exemplo, a problemas de bdcio, abor-
tos prematuros e deficiéncias mentais
no ser humano. A dose recomendada
de iodo para um adulto é de 0,15 mg/
dia. O teor de iodo presente no sal de
mesa comercializado varia entre 20 e
60 mg por kg de produto final.

quescente, e o cloreto de calcio, muito
higroscépico.

As solugbes aquosas de cloreto de
sodio puro sao transparentes. To-
davia, quando dissolvido em agua,
o sal de cozinha forma uma solugao
ligeiramente turva devido a pre-
senca dos agentes retardadores da
humidade a base de alumino-silica-
tos, os quais formam uma suspen-
séo, dada a sua baixa solubilidade.

O sal comercializado contém ainda
uma pequena percentagem de car-
bonato e sulfato de magnésio, tam-
bém presentes na agua do mar. A
legislagdo impde que para fins ali-
mentares o teor de MgCO, seja infe-
rior a 1%, recorrendo-se, para esta
finalidade, a sucessivas lavagens.

Do ponto de vista de constituicao
quimica, ndo existe diferenga entre
sal grosso e sal refinado, variando
apenas a granulometria, sendo este
ultimo obtido por trituragdo seguida

Tabela 1 Composicdo aproximada da agua do mar [6]

Espécie Concentragdo/mol.I"* | Espécie Concentragdo/mol.I*
Cl- 0,55 Na* 0,47

5042’ 0,028 Mg 0,054

HCOa‘/COsz‘ 2,3x10° Ca* 0,010

Br- 8,3x10°3 K* 0,010

F- 7x10° Sr2* 9,1x10°

H,BO, 4,3x10*

Diversos aditivos tém sido utilizados
como anti-aglomerantes ou agentes
anti-caking: o carbonato de magnésio
foi o primeiro composto a ser utilizado
para esse fim (1911) e mais recente-
mente s&o usados 0s complexos
ferrocianeto de sodio Na,[Fe(CN)]
(menos de 100 ppm), ferricianeto de
potassio K [Fe(CN),], alumino-silicato
de sadio, silicato de magnésio, fosfato
de calcio e outros. Estas substancias
permitem reduzir o teor em humidade,
evitando a colmatagdo e melhorando
as propriedades de fluxo de transporte
no processamento industrial. Com
efeito, sendo o NaCl uma substancia
ja de si levemente higroscopica, esta
afinidade pela humidade vem reforga-
da no sal pela presenga de contami-
nantes com propriedades similares: o
cloreto de magnésio, substancia deli-

2

de peneiragdo do primeiro. Como é
6bvio, a granulometria mais reduzida
do sal refinado torna-o mais facil de
dissolver.

Mais recentemente surgiu a comer-
cializacéo de sal “light” que consiste
numa mistura 1:1 de cloreto de s6-
dio e cloreto de potassio. O efeito do
KCI caracteriza-se por ter um menor
tempo de retencdo no organismo hu-
mano em comparagdo com o NaCl.
Assim sendo, contribui para a diminui-
¢éo da quantidade de agua retida e
para a melhoria do aspecto fisico do
consumidor. As designacdes ‘light” e
“dietético” tém significados diferentes
e a sua aplicagao torna-se, por vezes,
muito confusa. A primeira implica uma
redugdo de 25% de calorias, no mini-
mo, em comparagao com a versao con-
vencional. Na segunda, ha eliminacdo

de um ingrediente. Por exemplo, ali-
mentos dietéticos prescrevem-se aos
diabéticos, suprimindo ou reduzindo o
agucar, enquanto que a restricdo para
hipertensos incide sobre o sal. Existem
contudo produtos que pelas suas ca-
racteristicas sédo incluidos em ambas
as designacdes (“light” e dietético),
como é o caso da Coca-Cola “light”,
uma vez que ndo contém agucares.
A diminuicéo caldrica num produto de
consumo implica a redugéo de um in-
grediente com apreciavel valor calori-
co tal como hidratos de carbono, gor-
duras ou proteinas. Neste contexto, a
designagéo de sal “light” ndo se refere
a uma redugao no valor calérico do
produto, mas sim ao diferente efeito
metabdlico no organismo humano do
KCI em relacdo ao NaCl. Logo, a sua
designacéo deveria ser dietético, dado
que se suprime NaCl, em favor de KCI.

O cloreto de sddio é responsavel pela
troca de agua das células com o meio
que as circunda, por intermédio de
fendbmenos de osmose, ajudando-
-as a absorver nutrientes e a eliminar
residuos. Esta propriedade justifica
0 seu emprego na composi¢cao dos
sais de banho e de outras solugbes
terapéuticas que se destinam a ate-
nuar processos inflamatorios associa-
dos a retengdo de agua nos tecidos
celulares (solugdes salinas relaxantes
para os pés e outras usadas em fi-
sioterapia para combater dores nos
ossos e articulagdes). A utilizagéo an-
cestral das salmouras para preservar
alimentos (o bacalhau! os presuntos!),
baseia-se no mesmo principio. O sal
também tem um papel importante na
contracgdo muscular. Todavia, esta
associado a problemas de hiperten-
séo e do foro cardiovascular, dai que o
seu consumo deva ser moderado. Por
outro lado, a reducao de NaCl também
ndo pode ser excessiva, podendo pro-
vocar baixa de soédio no organismo,
provocando alteragbes no sistema
nervoso central, com alucinagdes,
delirio, perda de consciéncia e outros
sintomas.

Do total de sal actualmente extraido
s6 cerca de 5% ¢é utilizado no con-
sumo humano. As restantes uti-
lizagbes s&o das mais diversas: no
fabrico de racbes, na sintese de
produtos quimicos como fonte de
sédio e cloro (produgdo de sdédio,
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cloro, NaOH, carbonato de sdédio, bi-
carbonato de sdédio, cloreto de calcio,
sulfato de sdédio, cloratos, acido clo-
ridrico, etc.), nas industrias do papel,
ceramica, cosméticos, estando ainda
associado a utilizagdo de corantes
em téxteis, no fabrico de sabdes, em
metalurgia, etc.. Nas misturas frigori-
ficas gelo-sal, a formagéo de um eu-
téctico permite baixar a temperatura
a -21°C em aplicagdes laboratoriais
controladas [4]. Em termos praticos
e sem controlo do isolamento térmico
do sistema e mistura das fases em
equilibrio o ponto de fusdo baixa ape-
nas a -9°C, permitindo derreter a neve:
cerca de 51% da produgao mundial de
NaCl é usada para a remogao da neve
na limpeza de estradas em paises
de clima frio. E ainda utilizado na de-
sinfeccdo de piscinas, através de um
processo electrolitico para a produgéo
de cloro. Monocristais de NaCl de ele-
vada pureza sado usados no fabrico
de janelas Opticas para espectrofo-
tébmetros UV-VIS e infravermelhos.

Enfim, como poderiamos ndés viver
sem um composto tdo simples, que
nem molécula tem para nos chatear,
enfim, sem uma pitada de sal nas nos-
sas vidas?

A CRISTALIZACAO COMO TECNICA
DE PURIFICACAO E DE CRESCIMENTO
DE CRISTAIS [1]

Monsieur de La Palice est mort
Mort devant Pavie

Un quart d’heure avant sa mort
Il était encore en vie!

Cancdo popular francesa, sec. XVI, conforme
citagdo [7]

...E como partindo de cloreto de sddio
se chega a cloreto de sédio...

Os termos cristalizagao, recristaliza-
¢ao, precipitagdo fisica e quimica,
confundem-se frequentemente na lite-
ratura.

Na linguagem corrente, quando se diz
que algo esta cristalizado, pretende-se
afirmar que esta “parado”, preso numa
forte “rede” que tolhe os movimentos,
qual unidade constituinte dum cristal!
Numa cristalizagao ha essencialmente
formacgéo de cristais. (E pronto, sem
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ambiguidades, ca esta o nosso amigo
francés.) A designacédo é por demais
abrangente, embora se aplique com
mais frequéncia a processos fisicos. O
termo recristalizagdo implica que num
dado processo se vai cristalizar de
novo uma substancia que ja antes se
apresentava cristalina e que, portanto,
mantém a sua identidade quimica du-
rante toda a operagéo: ao recristalizar
sal de cozinha, cloreto de sodio, vol-
tamos a obter de novo o cloreto de
sodio, s6 que separado de impurezas,
aditivos e com cristais de tamanho e
habitos diferentes [1]. A recristalizacado

identidade quimica da substancia.
Pode ocorrer devido a uma diminuicao
de solubilidade provocada por abaixa-
mento de temperatura, adicdo de um
agente precipitante que induza a alte-
racdo da sua solubilidade, alteracao
da constante dieléctrica, etc..

Na precipitacdo quimica acontece
mais do que isso e 0 processo vem
dar origem a uma nova espécie
quimica. Tal é o caso da formagéo de
um sal duplo ou da vulgar reacc¢éo de
dupla permuta i6nica ou reacg¢ao de

¢ assim entendida como um processo  Metatese, reacgbes exemplificadas
de purificagéo: no Quadro 3.
NaCl (c)(impuro) =»NaCl(aq) = NaCl(c)(puro)+ impurezas(c/aq) (1)

O termo precipitacdo também se pode
tornar ambiguo, pois que também
ele, fazendo parte do nosso léxico
comum, é frequentemente utilizado:
uma pessoa precipita-se quando toma
decisbes demasiado rapidas, quando
anda demasiado depressa, quando
“cai” no abismo. Quando se mede o
grau de pluviosidade também se usa
a designacdo de “precipitacdo” a
fase liquida constituida por pequenas
goticulas de agua dispersas no seio
de uma fase gasosa, o ar, atinge uma
dimensao critica superior a cerca de
10 micrémetros e comega a cair, pela
accao da gravidade, “precipitando” na
forma de gotas de chuva.

A precipitagdo, no caso restrito das
solugbes liquidas, implica que haja
formagao de uma fase solida no seio
da fase liquida, ou seja, ha formacao
de uma substancia insoluvel, ou muito
pouco soluvel. Nas solu¢gdes aquosas
os precipitados sédo frequentemente
mais densos e obedecem as leis da
gravidade, caindo. Porém, havera ca-
sos em que este processo se torna
muito moroso, dando origem a suspen-
sdes que deverao ser centrifugadas.
Podera ainda ocorrer a formagéo de
um precipitado menos denso que ficara
eventualmente suspenso na superficie
livre do liquido. Existem ainda casos
anomalos como a precipitacdo de
hidroxidos e silicatos nos “jardins de si-
lica” que, embora mais densos, sobem,
desafiando as leis da gravidade, pois
estdo ligados a fendbmenos de osmose
bem mais complicados de interpretar.
Na precipitagdo fisica mantém-se a

Alids é exactamente com este ultimo
sentido que, em geral, se classificam as
reacgbes em solugdo como reacgdes
de precipitagdo. A formagao de cristais
e respectivo crescimento dependem de
factores termodinamicos (solubilidade)
e cinéticos (nucleagéo e crescimento
propriamente dito). Define-se solu-
bilidade molar S como a quantidade
maxima de soluto expressa em moles
que se consegue dissolver numa dada
quantidade de solvente, até perfazer
um litro de solugdo a uma dada tem-
peratura. Nestas condi¢des a solugao
diz-se saturada, e corresponde a situa-
céo de equilibrio heterogéneo entre a
fase sélida e a fase liquida. A constante
termodinédmica deste equilibrio de-
signa-se por produto de solubilidade,
Kps, e para efeitos do seu calculo S
tem que vir expressa em mol.l"'. Fora
isso, pode ser expressa em quaisquer
outras unidades, por exemplo, g/l ou
outras equivalentes. Abaixo desta con-
centracao limite as solugbes dizem-se
insaturadas e acima, sobressaturadas.
O Grau de Sobressaturacdo (GS)
permite medir o afastamento em rela-
¢ao ao equilibrio [1,8].

Ao iniciar uma cristalizacdo é essen-
cial ter uma ideia da solubilidade da
substéncia com que se vai trabalhar
e da sua variagdo com a tempera-
tura. Consideram-se soluveis todas
as substancias de solubilidade supe-
rior a 102 M. Para substancias pouco
soluveis ou insoluveis, como €&, por
exemplo, o caso dos sais de chumbo,
o equilibrio atinge-se a concentracdes
muito baixas e, em geral, existem ta-
belados os valores de Kps a 25°C, que
podem atingir valores tao baixos quan-
to 10“° (sulfureto de prata), ou menos.

23



Quadro 3 Exemplos de reac¢des de precipitacdo

Formacdo de um sal duplo pela adi¢cdo estequiométrica dos sais componentes: G5
Formacdo de schonite de magnésio e amonio

MgS0,.7H,0 (aq) + (NH,) SO, (aq) = (NH,),Mg(SO,),.6H,0(s)L+H,0 (1)  (2)

Reaccdo de metatese ou dupla permuta idnica:

A - Grau de sobressaturacao da solu-
¢do GS=(S'-S)/S em funcdo do tempo

Solucdes de iodeto de potassio reagem com solugdes de nitrato t

de chumbo para formar nitrato de potassio em solucdo e iodeto
de chumbo muito pouco soluvel, que precipita (precipitado amarelo

S'- concentracdo do soluto em cada
instante;

canario). S- conce.n,tra.(;éo da solucao saturada,
em equilibrio, a cada temperatura.
Quanto maior é o GS, menor é o tem-

2Kl (aq) + Pb (NO, ),(aq) - 2KNO, (aq) + Pbl, (s){ (3) PO necessario para serem observados

a ~ . = 0s primeiros cristais.

Quando as substancias sado muito V.= k.(GS) (4) P

soluveis, normalmente néo é indicado Para valores baixos do GS. a veloci-

0 seu Kps, mas sim a variagdo da  gaqg de crescimento é superior & ve- Vi

solubilidade com a temperatura. Para  |ocidade de nucleacdo: a tendéncia Vn B

a grande maioria dos sais comuns, @ para o crescimento dos nucleos ja Ve

solubilidade aumenta com a tempera-  formados é superior a8 de formagao Vg

tura. Porém, existem casos em que di-
minui (sdo exemplos sais com hidratos
de diferentes estequiometrias como
é o caso do sulfato de sodio deca-
-hidratado) e outros em que se man-
tém praticamente constante, como é o
caso do cloreto de sodio: em 100g de
agua dissolvem-se 34,2g a 0°C, 35,99
a 25°C e 38,1g a 80°C. A solubilidade
€, como ja se disse, uma propriedade
termodindmica que nos indica qual
a quantidade maxima de soluto que
uma solugdo comporta, a cada tem-
peratura. Nada nos diz, porém, como
essa substancia se agrega: essa
quantidade maxima distribui-se por
grandes ou pequenos cristais? Por
poucos ou muitos cristais? E a cinética
da formagdo de cristais que nos da
essa resposta ou seja, a nucleagao,
o crescimento e as respectivas veloci-
dades (Figura 3 e Quadro 4). Mesmo
que a solubilidade varie pouco com a
temperatura, esta afecta os parame-
tros cinéticos, os quais sao favoreci-
dos pela sua diminuigéo.

As concentragbes elevadas, ou seja,
elevados GS, também afectam a ci-
nética como se vé na Figura 3: o
ndamero e o tamanho dos cristais for-
mados dependem muito da sobres-
saturagdo atingida. Segundo Pom-
beiro [8], a velocidade de nucleacao
V., (formagdo de nucleos cristalinos)
comega por aumentar muito ligeira-
mente com o GS, passando depois
a aumentar num regime exponen-
cial. Por outro lado, a velocidade de
crescimento dos nucleos cristalinos
V,, segundo o mesmo autor, & propor-
cional ao GS, o que é evidenciado
pela equacao de Von Weimarn [8]:

ﬁ‘

de novos nucleos. Para valores mais
elevados de GS, a tendéncia para a
formacgéo de novos nucleos predomi-
na sobre a de crescimento dos nu-
cleos ja formados. Em suma, baixos
valores de GS conduzem a poucos
cristais mas bem desenvolvidos, en-
quanto que valores de GS elevados
conduzem a um numero superior de
cristais mas de dimensbes reduzidas.

G5

B - Fungdes hipotéticas de variacdo da
velocidade de nucleacdo V, e da veloci-
dade de crescimento V_com GS.

Figura 3 Alguns dos parametros que condicio-
nam o crescimento de cristais [1, 8]

Quadro 4 As fases do crescimento de cristais (adaptado de [1])

I - Nucleagdo homogénea: Num ponto da solugdo homogénea (ou liquido), gera-se uma situa-
¢do de instabilidade termodinamica: GS>0, subarrefecimento, abaixamento de pressdo, etc..
Esta condi¢do de instabilidade constitui uma maneira de vencer a barreira de activagdo do
sistema, a semelhanga do que se passa numa reacg¢do quimica. Formam-se entdo pares idnicos
(no caso do NaCl ou substancias idnicas) ou pequenos agregados de 3-4 unidades estruturais e
em seguida cachos (clusters) que se dissolvem e refazem a cada instante, podendo coalescer,
juntando-se a unidades estruturais semelhantes e na sua vizinhanga.

Ao mesmo tempo estes agregados vdo mudando de estrutura até minimizarem a sua energia
de superficie. Quando atingem um tamanho minimo critico (1-10 nm, correspondente a cerca
de 1000 unidades estruturais) passam a persistir na solugdo. A partir dai estes nucleos submi-
croscopicos crescem, e comegam a formar a rede cristalina.

11 - Crescimento: é favorecido pela presenga de defeitos na rede cristalina em construgdo. Os
deslocamentos (A) podem levar a formagdo de pontos estratégicos para “abrigar” o ndcleo,
impedindo a sua remogdo e melhorando o seu desenvolvimento quando assenta em patama-
res, na intersecgdo de duas e de trés faces, etc.. E controlado por fendmenos de transferéncia:
de massa (soluto através da solugdo e para dentro da rede; solvente para fora desta); de calor,
resultante da passagem para o estado sélido, etc.. Em solugdo estagnada a velocidade destes
processos de difusdo pode ser o factor limitativo da cinética de crescimento dos cristais.
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A direita: Instantaneo de video mostrando a dissolucdo do NaCl observada numa lupa estereos-
copica.

111 - Interrupgdo do crescimento: pode ser motivado por se ter atingido o equilibrio correspon-
dente a solugdo saturada: estas condi¢des correspondem ao esgotamento dos nutrientes
(GS=0) - na solugdo deixa de haver excesso de soluto que possa passar a fase sdlida. O cresci-
mento também pode parar pela criagdo de gradientes de concentragdo persistentes, quando a
difusdo é muito lenta. Dai fazer-se frequentemente o crescimento de cristais ndo em repouso,
mas com fluxo de nutrientes em torno de uma semente colocando-a, por exemplo, numa mesa
rotativa. Técnicas mais recentes de crescimento de cristais a bordo de naves espaciais, em
condigdes de microgravidade, permitem obter cristais mais perfeitos, pois sdo eliminadas as
correntes de convecgdo associadas a formagdo de defeitos e o acesso aos nutrientes é igual em
todas as direcgdes, o que evita o desenvolvimento de habitos distorcidos.
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CRESCIMENTO DE CRISTAIS DE CLORETO
DE SODIO

A preparagéo de cristais depende do
fim em vista e das caracteristicas que
se pretendem obter no produto final.

Podemos purificar o sal por recris-
talizacdo, sem nos interessar o seu
tamanho e habito cristalino - € o que
acontece na produgao industrial de
granulado: obtém-se cristais anédri-
cos (sem forma geométrica definida)
de baixo teor em agua para melhorar
as propriedades de fluxo. Mas tam-
bém podemos desejar grandes cristais
muito puros, para aplicagdes em es-
pectroscopia, em que o habito cubico
¢é privilegiado, para facilitar o corte na
preparacao de janelas opticas. Neste
projecto a nossa opgao foi associar
a purificagdo ao crescimento com
defeitos cristalinos, i.e., a produgéo
de malteses. Na Figura 4 podem-se
observar cristais de NaCl de habitos
diferentes, todos desenvolvidos pela
mesma técnica de evaporagéao lenta,
na presenca de modificadores de
habito, adicionados em quantidades
muito pequenas - apenas uma pitada
no sal em solugéo, neste caso, a pon-
ta de uma micro-espatula. Em alguns
casos, apenas alguns ppm sdo sufi-
cientes para que o sal mostre as suas
faces escondidas. A forma do reci-
piente também é importante: quando o
crescimento é feito em copo de forma
alta, com uma altura de liquido con-
sideravel, ha tendéncia para formar
cubos; em recipientes de forma baixa,
como os cristalizadores, ou num sim-
ples tabuleiro pyrex de ir ao forno,
com uma altura pequena de liquido, a
formacao de cristais tabulares é mais
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provavel pois apenas podem crescer
para os lados e n&o para cima. Pode-
mos ainda observar cristais acicu-
lares (whiskers) de NaCl obtidos pela
adigdo de alcool polivinilico®; cristais
octaédricos obtidos na presenga de
formamida; tabulares hexagonais
na presenca de ureia; tornados den-
driticos e brancos na presenca de
ferricianeto de potassio, e até mais
eficazmente modificados com uma pi-
tada de sal refinado. Embora se tenha
tentado o crescimento de cristais por
nucleacdo heterogénea, com rochas
vulcanicas (Figura 6) e com a mesma
composicéo da solugdo, em copo de
precipitagdo alto, o facto € que o NaCl
€ um dos casos raros em que 0 supor-
te rugoso nao tem qualquer influéncia.
O estudo dos modificadores sera pu-
blicado num outro trabalho [1 e refs. ai
citadas, 9-11].

Nos casos analisados o0 método mais
expedito para o crescimento de cris-
tais de cloreto de soédio € sempre a
evaporagéao do solvente, uma vez que
a solubilidade varia muito pouco com
a temperatura. Dissolve-se a amostra
a quente, para a sua dissolugdo ser
mais rapida, até condigbes proximas
da saturagéo (15g de soluto/45g de
agua). A moagem prévia em almofariz
também facilita a dissolugdo. Apos fil-
tracdo para separagéo das impurezas
insoluveis, deixa-se evaporar lenta-
mente e em repouso. Quanto mais
lenta for a evaporacao da agua mais
lento sera o aumento do GS, pelo
que se formardo menos nlcleos e
os cristais serdo maiores (velocidade
de nucleacgao inferior a velocidade de
crescimento). Os resultados s&o muito
melhores quando as preparagdes sao
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feitas no Inverno, a temperaturas de
cerca de 7°C. No Verao pode ser usa-
do o frigorifico, mas o abrir e fechar
da porta cria perturbacdes que levam
a formacgéo de mais nucleos e cristais
em maior nUmero € mais pequenos.
Quando o valor do produto iénico
[Na*] [CI] exceder o produto de solu-
bilidade Kps, isto €, quando a solugao
estiver sobressaturada, inicia-se entao
a precipitacéo e crescimento. A forma-
¢ao e o crescimento dos cristais séo
interrompidos pelo operador quando
estes atingirem um tamanho conve-
niente e evitando ir até a secura, posto
que isso levara a precipitagao de todas
as impurezas que se querem separar.
Alias, esse foi o “erro” cometido nos
famosos cristais “LEFT!” na Figura
2. No final, os cristais sdo separados
das aguas-maes por nova filtragéo a
trompa ou apenas com papel de filtro
num funil de filtracdo e lavados com
pequenas quantidades de agua gela-
da, deixando-se a seguir a secar ao ar.
Industrialmente o tamanho dos cristais
do sal de mesa ndo deve ser muito
grande, para reduzir a quantidade de
agua neles retida por aprisionamento
mecanico [8] (agua retida nos limites
dos gréos cristalinos) e para facilitar
0 seu processamento industrial (en-
sacamento). Do mesmo modo, a for-
magao dos malteses por retengéo da
agua na rede cristalina é também evi-
tada, posto que pode libertar-se mais
tarde, por fenémenos de crepitagéo,
devido a elevada tenséo de vapor da
agua, dando origem a colmatagéo. Na
literatura confundem-se muito os ter-
mos utilizados para a formacao deste
tipo de defeito cristalino, podendo ser
referido como oclusdo molecular e
também incluséo [8].

Figura 4 Observacdo ao microscopio (lupa
estereoscépica) de cristais de cloreto de s6-
dio recristalizado a partir de amostras de
sal de cozinha impuro e sais de banho

1 - Cristais tabulares malteses e cristais
anédricos de cloreto de sédio com tartrazi-
na (corante amarelo) e roxo, ndo identifica-
do;

2 - Efeito do aumento do GS, com formacéao
de cristais mais pequenos;

3 - Cristais cUbicos formados em copos de
precipitagdo de forma alta;

4 - Cristais recristalizados;

5a 7 - Formacéo de cristais dendriticos pela
adicdo de sal refinado ou de ferricianeto de
potassio;

8 - Cristais aciculares obtidos pela adicdo
de acool polivinilico;

9 - Cristalizagdo com corante adicionado;
10 - Adicao de ureia;

11 - Cristais octaédricos obtidos por adicdo

de formamida.
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Nas utilizacbes espectroscopicas ja
referidas, privilegiam-se os mono-
cristais de grandes dimensdes, mas a
sua pureza deve ser muito elevada e
o teor em dgua muito reduzido, posto
que a sua presencga na rede diminui
a transparéncia das amostras, dimi-
nuindo a qualidade dos cristais e a
sua transmitancia.

PuriFicacAo E CRESCIMENTO DE CRIS-
TAIS NO INFANTARIO DA APIST

O trabalho de purificagdo de amostras
de sais de banho e sal de cozinha im-
puro por recristalizagdo permitiu in-
troduzir conceitos relativos aos esta-
dos fisicos da matéria, a nogao de
cristal, de ligacéo quimica, tendo sido
feita também a viagem ao interior da
matéria, e a observagao ao microsco-
pio (Figuras 5 e 6). Foi também ex-
plorada a construgao de um alfabeto,
fazendo desenhos a partir de letras e
de numeros (Quadros 1 e 2) e tam-
bém apresentado a criangcas do 1°
ciclo do ensino basico. Ao contrario
do que se possa a partida imaginar, a
grande preocupagdo das criangas
entre os cinco e sete anos é aprender
a ler e escrever, sendo que qualquer
proposta de actividade nesta area so6
podera ser benéfica, aumentando o
seu caracter interdisciplinar. Aadapta-
¢ao destas fichas esta a ser realizada
no primeiro ano do 1° ciclo do ensino
basico, orientada pelos respectivos
professores.

28]

Purificacio do cloreto de s6dio no Infantario da -APIST-IST

1}

.

Sal de cozinha sujo; sais de banho coloridos; sal refinado;

materiais usados na purificaciio do sal; as criancas observam as
cores, a textura e experimentam o cheirinho dos s

- Evaporacio/cristalizac
- Separacio dos cristais por filtracao;

y - Colocar em caixas e rotular.

Modelos de

Constituigio de um sal

ionico

Observagiio de cristais de NaCl ao microscopio:

Sais de banho, sal de cozinha, sal refinado, sal impuro

Figura 5 Purificagdo do cloreto de sddio (sais de banho e sal de cozinha). Na gravura 4 do slide do

centro pode-se observar o efeito de “creeping” mencionado no texto
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Podemos observar o mundo a nossa volta tal como ele se nos apresenta. Isso ndo custa muito a fazer, basta manter os olhos
bem abertos. Podemos depois passar a utilizar lupas, como fazem os ourives, os antiquarios, os relojoeiros e todos aqueles que
véem mal, ou precisam de ver um pouco mais de perto - facilmente obteremos imagens ampliadas para o dobro, para o triplo...

Porém, gragas ao desenvolvimento cientifico e tecnoldgico, podemos fazer muito mais ...

Basta utilizar um simples microscépio comum e a nossa visao dos objectos € ampliada até cem vezes o seu tamanho e por ai
fora, 400, 500 vezes, até que perdemos as nossas referéncias e quase caimos na abstracgdo, se ndo soubermos o que estamos
a observar.

Se formos mais ambiciosos a nossa curiosidade levar-nos-a muito mais longe! Podemos penetrar nos puzzles das redes cristali-
nas dos cristais, ampliando-as 10° vezes, cem milhdes de vezes, passando do angstrém ao centimetro. Estes modelos de redes
cristalinas sao construidos a partir das estruturas obtidas pelos métodos de difrac¢do de raios X. Nelas podemos localizar os ides
sédio e cloreto na rede cristalina rigorosa do cloreto de sédio.

Rede cristalina rigorosa do cloreto de
sodio, sistema cubico

Cl- rede cubica de faces centradas,
CFC; seis ides Na* rodeiam cada
aniao (NC=6)

Na*- CFC, preenchendo os intersti-
cios octaédricos da rede dos anides
cloreto. NC=6

Modelo miniatura Beevers.

Figura 6 Viagem ao interior da matéria: o estudo do cloreto de sddio. 1-Experiéncia de purificacdo do sal no Infantério da APIST;
2,3-Crescimento de cristais de NaCl em rocha vulcanica; 4-Observando cristais com uma lente de Fresnel — Agrupamento Ribeiro Sanches, Penamacor;
5,7-Cristais de NaCl de habito octaédrico ampliados 63X; 6-Observacédo de cristais de sais de banho coloridos com a lupa estereoscopica Nikon,
acoplada a uma camara digital Sony; 8-Rede cristalina do NaCl; 9-Sal amorfo, obtido por
fusdo/solidificacdo a 801 °C.
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Notas

" Michael Davidson, Molecular Expres-

sions: Images from the Microscope,
http://micro.magnet.fsu.edu.Outros portais
associados. Galerias de fotomicrografia,
Ciéncia e Arte, tutoriais sobre Ooptica,
histéria da microscopia e utilizagdes do Mi-
croscopio com luz polarizada para fotogra-
far e filmar tudo quanto se possa imaginar,
sempre com efeitos especiais: cerveja,
cocktails, hamburgers, sementes de sésa-
mo, vinhos, medicamentos, farmacos, Blue
jeans, chips, meteoritos, metais, ligas e
também alguns cristais, etc. Todas as fo-
tografias ficam lindissimas, fortemente co-
loridas mas indistintas, caindo no dominio
da abstracgdo. Estabelecem links com to-
dos quantos pedem autorizagao para a uti-
lizagdo de imagens, aumentando ainda
mais a visibilidade do site. Também inclui
pequenos videos de cristalizagdo e tuto-
riais sobre cristais até a data ainda pouco
desenvolvidas, mas preparam-se para
uma grande ofensiva nesse campo. Séao
sites de pendor fortemente comercial, que
mostram como a ligagdo Universidade e
Empreendorismo pode ser frutuosa, renta-
bilizando trabalhos de investigacdo, com
reflexos positivos na Economia. Depois do
“Power of Ten”, Poténcias de Dez, deve ser
dos trabalhos de maior relevancia que se
fizeram nos ultimos anos. Em Julho de
2007, eram mencionadas 220 000 entra-
das na Web, crescendo exponencialmente
de dia para dia.

2 O Coelho Branco da obra “Alice no Pais
das Maravilhas” aparece neste artigo como
uma primeira citacdo. Foi por convite do
Professor Roméo Dias e do Professor
Jorge Calado que este artigo foi escrito.

PURIFICA(}AO E CRESCIMENTO DE CRIS-
TAIS.

Esta secc¢ao foi adaptada de um an-
tigo trabalho de Introducao as Técni-
cas Laboratoriais de Quimica. O in-
teresse deste trabalho resulta da
importancia que o crescimento de
cristais esta a ter na area de Enge-
nharia de cristais, com os estudos de
co-cristalizacao, formacao de poli-
morfos, formagado de hidratos, alte-
ragao do habito cristalino, etc..

2

Quando foi pedida ao Prof. Roméo Dias a
revisdo do texto, perguntaram-lhe se de-
veria retirar o Coelho Branco. Deixem la
ficar o Coelho Branco. No fundo, sempre
achou graca a irreveréncia na escrita.

3 Escritora muito conhecida pela autoria
dos “Passaros Feridos”, obra que deu ori-
gem a famosa série protagonizada por
Richard Chamberlain, o padre de Bricas-
sart, na Australia.

4 Infelizmente a obra de Juliette Benzoni
tem muitos erros de tradugdo em Portu-
gués, pelo que se alertam os professores e
educadores para a sua correcg¢ao.

5 Durante o seminario citado na ref. 3, o Pro-
fessor Bernardo Herold alertou-nos para o
facto da cruz de Malta ser diferente e com
oito pontas. Sugere-se ao leitor a pesquisa
na Web para encontrar a verdadeira cruz de
Malta.

6 Durante o seminario da ref. 3, fui alertada
para a incorrecgdo desta designagdo — a
designagao correcta é poli(alcool vinilico). No
entanto, como ela é usada na literatura, re-
solvi manté-la.
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com variagao da constante dieléctrica
e da solubilidade; iii) precipitagdo por
evaporagao lenta do solvente, a tem-
peratura ambiente e iv) precipitacao
por evaporagéao lenta do solvente e a
baixa temperatura, no frigorifico.

TEcNicA EXPERIMENTAL
Reagentes e suas funges:

NaCl impuro (impurezas de origem cu-
linaria: pretende-se reciclar sal de mesa
que tenha sido usado para fins culina-
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rios; impurezas quimicas adicionadas,
CaCl,; também pode ser adicionado
MgCl,, mas a separagéo & mais lenta;
areia; as demais impurezas e aditivos
mencionados na introduc&o tedrica)

HCI (1 M) (para a produgao de HCI(g))
NH,CI (para a produgéo de HCI(g))

Etanol a 95% (agente precipitante por
alteracdo da constante dieléctrica)

Solugéo de Na,CO, a 10% (m/v)
(agente de precipitagédo do calcio)

Material de vidro e equipamento

- Balanga técnica

- Placa de aquecimento

- Frigorifico

- Hotte

- Lupa estereoscopica NIKON® com
camara digital SONY®

- Secador de cabelo

- Copo de precipitagado de 100 ml

- Proveta de 100 ml ou 50 ml

- Esguicho com agua destilada

- Vareta de vidro

- 2 Kitasatos

- 2 Cadinhos filtrantes G4

- Borracha de suporte de filtragao

- Trompa de vacuo

- Pipetas descartaveis ou pipetas de
Pasteur

- 2 Tubos de ensaio

- 2 Cristalizadores

- 2 Papeis de filtro e elasticos

- Caixinhas de plastico

- Etiquetas

Procedimentos

* Pese, numa balanga técnica, cerca
de 15 g de cloreto de sddio impuro.

* Adicione a esta amostra cerca de 50
ml de agua destilada e aqueca até
dissolver a maior quantidade possi-
vel, deixando as impurezas insoluveis
em suspensao.

Deixe a solugao arrefecer ligeira-
mente e filtre-a a trompa em cadinho
G4: deste modo eliminara impurezas
que sejam insoluveis a quente.

*

Para eliminar o catido Ca?, preci-
pite-o sob a forma de carbonato de
calcio (CaCO,). Para isso adicione
gota a gota (com agitagao) ao filtrado
obtido no ponto anterior, solucao de
Na,CO, a 10% (m/v). Pare a adigdo
de solugéo de carbonato de sodio
quando deixar de observar turvacéo
da solugéo: isto significa que todo o
ido Ca?* existente estara precipitado.
Para confirmar o fim da precipitagao,
filtre um pouco da solugdo de NaCl a
qual adicionou Nazcos, € junte mais
umas gotas da solucéo de carbonato
de sddio. A ndo formagéo de precipi-
tado garante a inexisténcia de ido
Ca?. Separe o precipitado por filtra-
¢ao a trompa utilizando um cadinho
G4.

*

O excesso de ido carbonato introdu-
zido no passo anterior € agora elimi-
nado por adigdo a solugdo de HCI
concentrado, até pH bastante acido,
com aquecimento. Observe a liberta-

¢éo de CO,,.

* Divida em trés partes a solugédo que
acabou de filtrar.

*

Numa das partes, num tubo de en-
saio, faga borbulhar cloreto de hidro-
geénio gasoso, preparado pela adi¢cdo
de acido sulfurico concentrado sobre
cloreto de sédio ou cloreto de aménio
(esta segunda versdo é mais efi-
ciente). Esta operagdo deve ser feita
numa hotte.

*

A outra das partes, também em tubo
de ensaio, adicione lentamente
etanol até observar o aparecimento
de um precipitado. Para induzir o
aparecimento do precipitado esfre-
gue com uma vareta de vidro as
paredes do tubo de ensaio.

A ultima das partes deve ser dividida
por dois cristalizadores: um, coberto
com um papel de filtro, identificado, e
posto num local onde possa perma-
necer em repouso e de preferéncia
onde ndo ocorram grandes variagdes
de temperatura; o segundo deve ser
colocado destapado no frigorifico,
identificado e deixado em repouso. A
temperatura do frigorifico deve ser
regulada de forma a evitar a congela-
¢éo das solugdes (~5°C). Logo que
observe cristais desenvolvidos nes-
tes dois ultimos cristalizadores, re-
colha-os por filtragdo, lave-os com
pequenas quantidades de agua ge-
lada e etanol, seque-os a frio e
guarde-os em caixinhas rotuladas
apos observagédo ao microscopio.

*

PuriFicacio be um CompPosTo I6NICO - FOLHA DE RESULTADOS E OBSERVACOES

Equacgédo quimica do passo em que
juntou o HCI:

Equagédo quimica do passo em que
juntou carbonato de sédio:

Equacgéo quimica do passo em que
preparou cloreto de hidrogénio gaso-
So:

Anotagdo da forma e tamanho dos
cristais:

a) Quando borbulhou HCI gasoso

(obtém-se um precipitado microcris-
talino, devido ao aumento da concen-
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tragdo do iao cloreto, e ao desloca-
mento do equilibrio pelo efeito do ido
comum)

b) Quando  adicionou etanol.

(Pretende-se demonstrar o efeito da
alteracao da constante dieléctrica do
solvente; friccionar o tubo de ensaio
com uma vareta de vidro permite des-
poletar a nucleagéo)

¢) Quando deixou a evaporar lenta-
mente.

(Obtém-se cristais tabulares malte-
ses.

Ha sempre a ocorréncia de “cree-
ping”, formacao de cristais pequenos
que “trepam” pelas paredes do cris-
talizador).

d) Quando colocou no frigorifico.

(Obtém-se cristais tabulares malteses,
maiores e em menor numero, mas de-
moram muito mais tempo a cristalizar;
também se observa a redugdo do
“creeping”).

e) Qual o processo que considera
mais eficaz para a obtencado de cris-
tais de NaCl ?
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A 72 Conferéncia de Quimica Inorga-
nica, a reunido bi-anual da Divisdo de
Quimica Inorganica da Sociedade
Portuguesa de Quimica, ira decorrer
nos dias 30 de Novembro e 1 de
Dezembro de 2007, no Hotel Cinquen-
tenario em Fatima.

A Quimica Inorganica tem actualmente
uma abrangéncia cada vez maior, pois
a sua relagdo com outras Ciéncias
Basicas e Ciéncias Aplicadas, cresceu
de forma vertiginosa nos ultimos anos.
Nao se tendo escolhido um tema es-
pecifico para a Conferéncia, pretende-
-se, no entanto, evidenciar os temas
de interface da Quimica Inorganica
com a Biologia, a Medicina e as Cién-
cias dos Materiais nas suas vertentes
mais diversas. Assim, escolheram-se
como plenaristas estrangeiros, Robert
Hider, Professor de Quimica Medicinal
(School of Biomedical Health Scien-
ces, King’s College London, Reino
Unido) e Eugenio Coronado, Profes-
sor de Quimica Inorgénica-Materiais
Moleculares (Instituto de Ciencia Mo-
lecular, Universidad de Valencia, Es-
panha). A conferéncia conta ainda com
mais quatro plenaristas nacionais: Alice
Pereira do Departamento de Quimica e
Bioquimica da Faculdade de Ciéncias
e Tecnologia, Universidade Nova de
Lisboa, Euldlia Pereira do Departa-
mento de Quimica da Faculdade de
Ciéncias, Universidade do Porto,
Helena Nogueira do Departamento
de Quimica da Universidade de Aveiro
e Maria Paula Marques do Departa-
mento de Bioquimica da Faculdade de
Ciéncias e Tecnologia, Universidade de
Coimbra. A Comissao Cientifica esco-
Ihera ainda, entre os resumos submeti-
dos, alguns trabalhos para apresenta-
cdo oral; os restantes trabalhos
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submetidos a Conferéncia seréo apre-
sentados na forma de painel.

A 72 Conferéncia de Quimica Inor-
ganica destina-se a investigadores
que desenvolvem trabalho de investi-
gacgéo na area da Quimica Inorgénica
Pura e Aplicada e em areas interdisci-
plinares relacionadas. As conferéncias
organizadas pela Divisdo de Quimica
Inorgénica tém também como objecti-
vo divulgar e promover o interesse por
esta area, principalmente aos investi-
gadores mais jovens, desde estu-
dantes de pré-graduagéo aos de pos-
-graduacgdo, pelo que se convidam
todos os participantes a incentivar
esta iniciativa junto dos seus colabora-
dores mais novos. Os pregos de ins-
cricao séo, por isso, bastante convida-
tivos.

O programa cientifico da Conferéncia
sera semelhante ao de conferéncias
anteriores, com inicio por volta das 11
horas do dia 30 de Novembro (62 feira)
e terminando por volta das 18 horas
do dia 1 de Dezembro (sabado).

No 1° dia da Conferéncia realizar-se-a
uma sessao especial em memoria do
Professor Alberto Romé&o Dias, Pro-
fessor Catedratico do Instituto Supe-

FLASH

CONFERENCE

rior Técnico, membro dinamizador da
Sociedade Portuguesa de Quimica,
eminente professor e cientista de
Quimica Inorganica, nomeadamente
na area da Quimica Organometalica.
Esta sessdo sera organizada pelo
Professor Carlos Roméao do Instituto
de Tecnologia Quimica e Bioldgica,
Universidade Nova de Lisboa.

Informagdes mais pormenorizadas so-
bre a Conferéncia estdo disponiveis
em http://www?2.fc.up.pt/7confQl/

Reserve desde ja na sua agenda as
datas da 72 Conferéncia de Quimica
Inorganica. Contamos com a partici-
pacdo de todos os Investigadores
nestes dois dias de discusséo e re-
flexdo de temas na area da Quimica
Inorganica e suas interfaces.

P’la Comissao Organizadora

Cristina Freire

REQUIMTE,
Departamento de Quimica,
Faculdade de Ciéncias,
Universidade do Porto
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“Catalysis without metals”

Chairmen

Prof. Alexandre Alexakis
Depart. of Organic Chemistry
Geneva University
SUISSE

Prof. José Cavaleiro
Depart. of Chemistry
Aveiro University
PORTUGAL

Task Leader

Prof. José G. Martinho
Depart. of Chemical and Biological Engineering
Instituto Superior Técnico
PORTUGAL

The ERA-Chemistry Flash Conferences are a new format of
European Conferences devoted to emerging topics. More
information at www.erachemistryevents.net.
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