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Introducao

As transformacdes quimicas, também chamadas de reagdes quimicas, sdo geralmente
acompanhadas de efeitos que podem ser percebidos com os sentidos. Esses efeitos sdo
conhecidos como “evidéncias de reagdo” e se apresentam como mudanga de cor, temperatura,
desprendimento de gas, emissdo de luz ou formacao de sélido (Santana; Portnoi, 1999).

Para a quimica analitica qualitativa, as evidéncias ndo sdo usadas somente para a
compreensdo de reagdes, mas também para a separagao e identificacdo de espécies quimicas.
Reagdes de precipitagdo s@o um forte indicativo disso, pois segundo Atkins, Jones e
Laverman (2018), esse tipo de reagdo ocorre quando duas solugdes eletroliticas sdo
misturadas, resultando em uma substancia insoltivel no meio em que se encontra.

Ter o conhecimento de quais substincias sdo insoluveis ¢ fundamental quando
almeja-se identificar uma mistura, essa identificagdo pode ser apenas de cations, que sao
separados em grupos. Segundo Vogel (1981), os grupos analiticos sdao: grupo I, do chumbo
(IT), mercurio (I) e prata (I); grupo II, do mercurio (II), chumbo (II), bismuto (III), cobre (I1),
cadmio (II), arsénio (III) e (V), antimonio (III) e (V), estanho (II) e (IV); grupo III, ferro (II) e
(III), aluminio, cromo (III) e (IV), niquel, cobalto, manganés (II) e (VII) e zinco; grupo 1V,
bario, estroncio e calcio e, por fim, o grupo V, do magnésio, s6dio, potassio € amonio.

Cada grupo analitico possui um agente precipitante especifico. No caso do grupo III,
Vogel (2018) recomenda o uso de uma solu¢do de sulfeto de amonio ((NH:):S) em meio
tamponado com amonia (NHs) e cloreto de amonio (NH<Cl) como agente precipitante. Esses
reagentes permitem a separacao dos ions do grupo III em dois subgrupos. O subgrupo ferro,
formado por Fe*', Fe*', AI*" e Cr*, precipita na forma de hidroxidos pela acdo da amonia em
meio tamponado com cloreto de amonio. J4 o subgrupo do zinco, composto por Ni*', Co?,
Mn?" e Zn*', precipita na forma de sulfetos, devido a presenga de ions S* liberados pela
dissociagao do sulfeto de amonio. Essa separagao baseada na diferenga de solubilidade facilita
a identificacdo sistematica dos cations presentes na mistura.

Além da precipitagdo como uma evidéncia importante para a quimica analitica
qualitativa, a mudanca de cor também demonstra relevancia. Por meio dessa mudanca ¢
possivel confirmar a presenca de cations especificos na solucdo. Ribeiro e Ferreira (2011)
orientam a utilizagdo de reagentes especificos que gerardo mudanga de cor para confirmar a
presenca de certos elementos. Esse € o caso do ion tiocianato, que em contato com Fe’", reage
se tornando o complexo [Fe(SCN)]**, com colorag¢do vermelha caracteristica; ou a utiliza¢do
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de tioacetamida, que em contato com Zn?*, forma ZnS, um precipitado de cor branca,
confirmando a presen¢a do mesmo.

Neste sentido, o objetivo deste trabalho baseia-se na identificagdo qualitativa dos
cations do Grupo III (Aluminio-Niquel), por meio de reagdes quimicas especificas de
precipitagdo, separacdo e confirmacdo em laboratorio.

Material e Métodos

A andlise sistematica dos cations do Grupo III — Aluminio-Niquel foi dividida em
duas etapas principais: a identificacdo dos cations pertencentes ao subgrupo do niquel e ao
subgrupo do aluminio.

Primeiramente, foi realizada a precipitagdo do grupo Aluminio-Niquel. A solucao
amostra, contendo os ions Fe*', Fe*, AI*", Cr*, Ni*, Co*, Mn?*" e Zn?*', recebeu cloreto de
amonio (NH«Cl) e amonia (NHs) até atingir meio basico, identificado com papel de tornassol.
Em seguida, adicionaram-se amdnia (NH:) em excesso e agua quente (H:0) para favorecer a
precipitagdo dos hidroxidos e sulfetos. Apos centrifugagdo, foi acrescentada tioacetamida
(CHsCSNHz3), e a mistura foi aquecida em banho-maria.

Posteriormente, iniciou-se a separacao entre os subgrupos do aluminio e do niquel. A
amostra foi tratada com agua régia, uma mistura de acido nitrico (HNOs) e acido cloridrico
(HCI), e entdo aquecida até se tornar translicida. Apos alcalinizagdo com hidroxido de sédio
(NaOH) e adigdo de peroxido de hidrogénio (H:0:), a mistura foi novamente aquecida. Apds
a centrifugacdo, a amostra foi preparada para analise.

Na etapa seguinte, preparou-se a solu¢do do subgrupo do niquel. A amostra foi tratada
com acido sulfurico (H2SO.) e perdxido de hidrogénio (H:0:) sob aquecimento, e a solugdo
obtida foi dividida em porcdes. Para a deteccdo de ferro, foi adicionada solugdo de tiocianato
de potassio (KSCN).

Na anélise do niquel, outra por¢ao da solucao foi alcalinizada com amdnia (NHs),
centrifugada e tratada com dimetilglioxima (CsHsN:O3).

Por fim, foi realizada a preparacdo para identificagdo do zinco no subgrupo do
aluminio. Uma por¢do da solucdo anterior foi tratada com tioacetamida (CH:CSNH:),
aquecida, centrifugada e lavada. A amostra foi entdo tratada com dacido nitrico (HNOs) e
hidroxido de sddio (NaOH) e, apos adig¢do de solugdo de ditizona (CisH1:N.S), foi observada a
coloracdo caracteristica.

Resultados e Discussao

Apos a adicdo de NH:CI, observou-se o clareamento da solugdo, que passou de
amarronzada para amarelada. A introdu¢do de NHs, até atingir carater basico, alterou
novamente a coloragdo para castanho, ¢ a adigdo em excesso garantiu a formagao de um meio
tamponado ideal para a precipitagdo dos cations do grupo IIl. Conforme Harris (2019), a
presenca de NH:Cl em solucdo com NHs estabelece um sistema tampado que estabiliza o pH,
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prevenindo a precipitacdo indesejada de outros ions e promovendo a formagao seletiva dos
hidroxidos metalicos. Apds aquecimento e centrifugagdo, foi visualizado um precipitado
marrom e sobrenadante rosado, indicando a existéncia de multiplas espécies quimicas na
solugao.

Com a adicao de tioacetamida e subsequente aquecimento, formaram-se bolhas e uma
leve efervescéncia, acompanhadas do escurecimento da mistura. A coloragdo preta do
precipitado obtido apods centrifugacdo confirmou a formagdo de sulfetos metalicos,
especialmente FeS, resultado da liberacdo de H:S em meio aquecido. Esse precipitado foi
lavado para eliminagdo de impurezas, enquanto o sobrenadante foi reservado. Segundo Vogel
(1981), a tioacetamida ¢ um reagente utilizado para liberar lentamente H.S em solucdo
aquecida, o que permite a precipitacao seletiva de sulfetos metalicos, facilitando a
identificacao qualitativa de ions metélicos do grupo III.

A exposicdo do precipitado a agua régia resultou na formacdo de uma solugdo de
coloracdo verde, sugerindo a presenca de Ni*'. O aquecimento favoreceu a dissolugdo
completa dos ions, tornando a solu¢do translucida. Apos diluicdo com agua e centrifugacgao,
ndo se observou precipitado de enxofre. A solugdo, ao ser tornada basica com NaOH e tratada
com H:0:, apresentou coloragdo acinzentada, que escureceu apds novo aquecimento.

A separagdo por centrifugagdo resultou em um novo precipitado, que foi devidamente
lavado. Esses procedimentos estdo de acordo com a metodologia descrita por Skoog et al.
(2014), que destacam o uso da agua régia como agente oxidante eficaz para dissolucdo de
metais em formas insoluveis, e o papel do tratamento com base e peroxido de hidrogénio na
precipitacao seletiva de hidroxidos metalicos.

O sobrenadante obtido dessa etapa foi utilizado para detec¢do de ferro. A adicao de
tiocianato de potassio (KSCN) promoveu o desenvolvimento de coloragcdo vermelho-sangue,
indicando a formag¢do do complexo [Fe(SCN)s]*". Essa reacao de complexacdo ¢ amplamente
empregada na andlise qualitativa de ions metélicos, especialmente o ferro(Ill), devido a
formag¢ao de um complexo intensamente colorido (Skoog et al., 2014).

Em outra por¢ao da solucdo, a adicdo de dimetilglioxima (DMG) em meio alcalino
levou a formagdo de um precipitado vermelho-cereja, evidenciando a presenca de Ni*'. A
intensidade da coloracdo e a rapida formagdo do complexo [Ni(DMG):] confirmam a
seletividade do reagente. A literatura descreve a dimetilglioxima como altamente especifica
para niquel, formando um quelato insoluvel de coloragdo caracteristica, mesmo na presenga
de outros cations (Skoog et al., 2014). Harris (2019) acrescenta que o uso de DMG em
excesso favorece a formacao e a estabilidade desse complexo.

Por fim, ao se adicionar ditizona (CisH1:NiS) em tetracloreto de carbono a solugdo
contendo possivel Zn*', observou-se mudanca de coloracdo de verde para vermelho-purpura,
indicando a formacdo do complexo Zn-ditizonato. Essa transi¢do cromatica, tipica da
interagdo da ditizona com zinco, evidencia a alta sensibilidade e seletividade do método.
Conforme relatado por Skoog et al. (2014), a ditizona ¢ amplamente utilizada na detec¢do de
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metais pesados, especialmente o zinco, devido a coloragdo intensa e a facilidade de
1dentificacao visual, mesmo em baixas concentragoes.

Conclusoes

A andlise sistematica do grupo IIl permitiu a precipitagao eficaz dos hidroxidos
metalicos em meio basico, evidenciada pela coloracdo marrom do precipitado e rosada do
sobrenadante, indicando principalmente a presenga de ferro e niquel. A adi¢do de
tioacetamida e o aquecimento promoveram a formag¢ao de sulfetos metélicos, confirmando a
presenca desses ions e possibilitando a remog¢ado de impurezas via lavagem.

A separagdo dos subgrupos aluminio-niquel foi bem-sucedida com o uso de agua
régia e NaOH, facilitando a distingdo entre os hidréxidos metélicos e a preparacdo para as
analises qualitativas seguintes. A identificacdo do ferro foi confirmada pela formagdao do
complexo vermelho [Fe(SCN)s]*", enquanto a dimetilglioxima comprovou a presenca de
niquel por meio do precipitado vermelho-cereja caracteristico do complexo [Ni(DMG):].

A deteccao de zinco com ditizona também apresentou resultados claros e especificos,
reforgando a eficacia dos métodos empregados para a andlise qualitativa dos cations do grupo
II1, mesmo em misturas complexas.
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