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Resumo: Este trabalho propde a identificagdo dos ions Fe*" e AI** em batom, fazendo uma
relagdo com o esquema de separacdo de cations contido nos livros de Quimica Analitica
Qualitativa. Os ensaios de identificacdo dos fons Al’" foi realizado pela adigdo de solucio
de alizarina S ao meio reacional, ap6s a formagdo do hidroxido de aluminio, AI(OH);. O
ensaio de identificacdo dos fons Fe*" foi realizado com solugdo de 4acido salicilico, em
substitui¢do ao tradicional uso do tiocianato de amoénio (NH4SCN).
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INTRODUCAO

A disciplina Quimica Analitica Qualitativa oferece um
grande desafio no seu processo de ensino e
aprendizagem. Ha uma falta de compreensdo 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 (Dantas et al., 2011; Postigo et al., 2021); 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
(Dantas et al., 2011; Postigo et al., 2021).

Os esquemas de separagdo de cations de amostras do
cotidiano podem diferir daqueles de amostras
sintéticas, que sdo muito bem comportadas. Estes
precisam ser adaptados para levar em consideragdo os
principais constituintes das amostras do dia a dia,
contribuindo para uma experiéncia de uma aula pratica
de Quimica Analitica Qualitativa, que permeia o
mundo real do estudante.

A inclusdo de amostras do cotidiano pode ajudar a
atrair a aten¢do dos alunos, especialmente nas aulas
praticas, mas o conteido da Quimica Analitica
Qualitativa Experimental é bem consolidado e
tradicional (Postigo et al., 2021), e é nesse contexto
que o papel do docente € crucial para o sucesso do
processo de ensinagem. Trabalhos que propdem
analise de amostras do cotidiano, especialmente
fazendo uma relagdo estreita com os esquemas de
separacao de cations contidos nos livros texto de
Quimica Analitica Qualitativa s3o escassos na
literatura (Dantas et al., 2011).

O entrelagamento entre contetdos abordados na
disciplina Quimica Analitica Qualitativa com
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atividades experimentais relacionadas a andlises
quimicas permite ao professor o desenvolvimento de
uma aula mais dinamica e contextualizada.

Face ao exposto, o presente trabalho busca contribuir
com a superacdo das dificuldades apontadas
inicialmente, ¢ melhorar o processo de ensino e
aprendizagem da disciplina Quimica Analitica
Qualitativa Experimental.

Produtos cosméticos podem causar irritagdo na pele e
reacdes alérgicas, devido aos corantes e demais
substdncias que fazem parte da sua composi¢do
quimica, os quais podem conter elementos
potencialmente toxicos (EPT), prejudiciais a saude
humana (Miranda et al., 2021; Swierczek et al., 2023).

Os teores de EPT nos produtos cosméticos dependem
do tipo e da fonte das materias-primas empregadas, do
processamento, do armazenamento e do transporte
(Miranda et al., 2021). Alguns EPT, como Co, Cd, Cr,
Ni, Pb, entre outros, acabam sendo adicionados na
fabricagdo de produtos cosméticos de forma ndo
intencional. Geralmente, esses elementos metalicos
estdo presentes nos corantes inorganicos utilizados,
que visam dar cor a esses produtos, mas nem sempre
possuem a pureza adequada, podendo conter
elementos indesejados, como Hg, Pb, Ni, entre outros
(Barbosa, 2022; Batista, 2019).

A exposi¢do da pele a EPT presentes em produtos
cosméticos € uma das vias mais importantes para a sua
absor¢do pelo organismo humano, uma vez que a
maioria desses produtos € aplicada na pele. Embora a
pele possua uma barreira protetora, o uso frequente e
prolongado de cosméticos aumenta a taxa de
penetragdo de substancias toxicas, o que pode resultar
em sua bioacumulacdo e causar distirbios cronicos de
saide (Miranda et al., 2021; Ngo et al., 2018; Santos
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et al., 2018; Ali Zainy e Alotaibi, 2019; Radwan et al.,
2022; Wang et al., 2023).

Sombras cosméticas analisadas por Almeida et al.
(2019) apresentaram niveis elevados de Al, Cu e Fe,
os quais apontaram que o Al e o Fe podem acarretar
maleficios a saide dos usudrios; a quantidade
detectada de Cu ndo sugeriu efeitos imediatos.

De acordo com Miranda et al. (2021) baixos teores de
ferro em produtos cosméticos podem causar morte
celular ou cancer colorretal mediante exposi¢do a
longo prazo, dados os efeitos cumulativos.

Alguns estudos apontam que pessoas expostas a altos
niveis de aluminio podem desenvolver a doenga de
Alzheimer. Pessoas com doenga renal armazenam
uma grande quantidade de Al no organismo, porque
menos aluminio ¢é excretado pela urina. Esses
individuos podem desenvolver doencas Osseas ou
neurologicas, as quais os médicos acreditam que
podem estar relacionadas ao excesso de aluminio, pois
este impede a absor¢do de fosfato, uma substancia
quimica essencial para ossos saudaveis (Sedwick
et al., 2018; Ali Zainy e Alotaibi, 2019).

No Brasil, ndo existe legislagdo especifica que
estabelece o limite maximo de elementos essenciais e
ndo essenciais em produtos cosméticos. Contudo,
tomando-se como pardmetro a regulamentagdo
brasileira disponivel para alimentos, suplementos
alimentares e dguas naturais, o teor de alguns EPT (Al,
Ba, Cd, Cr, Cu, Mn, Ni, Pb, Sb, V ¢ Zn) em sombras
cosméticas mostraram-se acima do limite permitido,
sugerindo que o uso destes produtos pode colocar em
risco a saide da populagdo (Santana et al., 2022).

De acordo com a RDC n° 628, de 10 de margo de 2022
(ANVISA, 2022), os elementos metalicos Al, Co, Cu,
Fe, Bi, Mn, Zn, Ti, Sr, Sn e Ga ndo sdo proibidos em
produtos cosméticos. Contudo, sugere-se que seja
aplicada a legislagdo vigente (ANVISA, 2022), que
estabelece concentragdes de até 100 ppm como
impurezas de metais nos corantes organicos artificiais,
ja que concentragdes destes elementos acima deste
limite podem trazer prejuizos a satde dos
consumidores ao longo do periodo de uso (Barbosa,
2022).

Os EPT podem apresentar risco a saude humana,
especialmente devido a bioacumulagdo (o organismo
ndo € capaz de elimina-lo). Metais pesados no sistema
nervoso central tém sido relacionados com doencas
neurodegenerativas, como depressdo, problemas
cognitivos, autismo, compulsdo e transtorno de déficit
de aten¢do com hiperatividade (TDAH).

Os batons podem ser contaminados com EPT, além de
outras substancias quimicas, como ftalatos e
microorganismos (Batista, 2019).
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Nesse contexto, ¢ relevante investigar a qualidade dos
produtos cosméticos comercializados no Brasil. E
necessario um maior controle e seu monitoramento
constante, a fim de que tais produtos realmente
atendam a regulamentacio vigente (Swierczek et al.,
2023; Santos et al., 2018).

A identificagdo de elementos essenciais e/ou
potencialmente toxicos, utilizando-se metodologias
analiticas eficientes, consiste numa ferramenta
relevante e necessaria para melhor gerenciamento da
producdo de cosméticos, podendo apresentar
toxicidade a saude humana (Mesko et al., 2020; Ngo
etal., 2018; Swierczek et al., 2023).

A identificacdo de aluminio e ferro em batons de baixo
custo é necessaria e relevante, ja que ambos podem ser
prejudiciais ao organismo humano.

A China e o Brasil sdo o0 2° e 0 4° lideres mundiais no
mercado de produtos cosméticos, sendo que o Brasil

ocupa a 1? posi¢do na América Latina (Santana et al.,
2022).

Este trabalho tem como objetivo contribuir com o
processo de ensino e aprendizagem da Quimica
Analitica Qualitativa Experimental, por meio da
proposi¢do de metodologia de identificacdo de
aluminio e ferro em amostras encontradas no cotidiano
dos estudantes, tal como o batom, adquirido em loja
que vende cosméticos a um custo baixo. Para isso
pretende-se:

i) realizar as etapas/processos quimicas(os) ao longo
da andlise, de acordo com as reagdes quimicas de
separagdo e de identifica¢do do esquema de separacdo
de cations do grupo III;

il) monitorar o aspecto fisico do meio reacional, a
partir do registro de fotografias, para ilustrar a
metodologia analitica proposta;

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 (Sorum, 1956); constante do produto de
solubilidade (Jager, 2020a, 2020b); reacdo de
formagdo de complexos (Vogel, 1981); influéncia do
excesso de reagente na dissolugdo dos precipitados
(Vogel, 1981); e

iv) potencializar o ensino de Quimica Analitica
Qualitativa Experimental no Curso de Licenciatura em
Quimica, na UFTM e em outras Institui¢des de Ensino
Superior (IES) do pais.

MATERIAL E METODOS

Realizou-se 0s procedimentos de
separagdo/identificacio dos cations Fe*" e AI*', do
Grupo III, numa amostra de batom liquido de cor
vermelha.
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As reagdes quimicas dos cations AI’* e Fe**, do Grupo
111, ja foram previamente ministradas pela docente na
aula  pratica  anterior, separadamente: 0
comportamento quimico de ambos ions na presenca de
amonia e de amonia em excesso; de hidroxido de sodio
e de hidroxido de sdédio em excesso; bem como as suas
reacdes quimicas de identificacao.

Posteriormente, os estudantes da disciplina colocaram
em pratica os conhecimentos adquiridos numa
amostra do cotidiano.

A digestdo da amostra de batom demorou
~40 minutos. Sugere-se que o professor fornega a
amostra preparada para os estudantes darem
continuidade a analise quimica na aula pratica, e
realize a separacdo ¢ a identificagdo dos cations do
Grupo III presentes na amostra real, o AI** e o Fe*".

O procedimento de digestdo da amostra foi realizado
pesando-se 0,1 g de batom em cadinho de porcelana e
realizando-se as etapas apresentadas neste video
https://drive.google.com/file/d/1JD_dZM6ywRuhITg
6QKIwWH5WdhYuyfUKE/view?usp=sharing. O video
apresenta a digestdo da amostra para uma sombra
cosmética de cor laranja.

Procedimento idéntico foi realizado com a amostra de
batom que os estudantes receberam ja preparadas,
num tubo de ensaio (ver Figura 1).

Figura 1. Fotografia da amostra de batom ja
preparada, que o estudante recebera para realizar a
separacdo e a identificacdo dos cations AI’* e Fe’*.

Para dar continuidade a analise quimica, foi necessario
realizar as seguintes etapas:

ETAPA (D: No tubo de ensaio contendo a amostra
solubilizada, adicionou-sesolu¢do de amonia, NHj,
6 mol L', gota a gota e com agitagdo, para formar o
tampdo amoniacal pH ~9 (NH4OH/NH4Cl). Testou-se
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o pH do meio reacional com papel indicador. O meio
reacional ja continha &cido cloridrico, oriundo da
preparacdo da amostra, responsavel por sua acidez.
Observou-se a formacao de um precipitado de aspecto
gelatinoso e de cor marrom-avermelhada (Figura 2a),
que indicou a presenga de ions Fe** na amostra. Este
precipitado trata-se de uma mistura de hidréxidos de
ferro e aluminio, Fe(OH); + AI(OH)s. Adicionou-se
duas gotas de NH3 6 mol L! em excesso. Em seguida,
manteve-se a mistura reacional em banho-maria
durante 1 minuto (Figura 2b).

(b)

Figura 2. (a) Formag&o do precipitado gelatinoso de
cor marrom-avermelhada; (b) mistura reacional em
banho-maria.

ETAPA (2): Centrifugou-se a mistura reacional por
2 minutos (Figura 3a) para separagdo e descarte do
sobrenadante (o que foi feito rapidamente), enquanto


https://drive.google.com/file/d/1JD_dZM6ywRuhJTg6QKlwH5WdhYuyfUKE/view?usp=sharing
https://drive.google.com/file/d/1JD_dZM6ywRuhJTg6QKlwH5WdhYuyfUKE/view?usp=sharing
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o precipitado foi utilizado para a identificacéo dos ions
AP* e Fe*,

Lavou-se o precipitado duas vezes, utilizando-se
40 gotas de cloreto de aménio, NH4Cl, 2 mol L'
(Figura 3b), com centrifuga¢do de 2 minutos apds cada
lavagem. Descartou-se os liquidos de lavagem
(Figura 3c).

Em seguida, adicionou-se 60 gotas de hidroxido de
s6dio, NaOH, 4 mol L' ao precipitado (Figura 3d),
aqueceu-se em banho-maria durante 5 minutos (Figura
3e) e centrifugou-se por 2 minutos (Figura 3f).

(e)

Figura 3. Fotografias na sequéncia realizada na Etapa
3: (a) centrifugacao; (b) lavagem; (c) precipitado
apos lavagem; (d) adigdo de NaOH; (e) aquecimento;
e (f) centrifugacdo.
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ETAPA (3): Separou-se o sobrenadante (Figura 4a)
do precipitado marrom-avermelhado gelatinoso
(Figura 4b). Utilizou-se o sobrenadante para
identificar a presenca de AI’* € o precipitado para
identificar a presenca de Fe*".

Figura 4. (a) Sobrenadante; e (b) precipitado
marrom-avermelhado gelatinoso.

ETAPA (4): Adicionou-se algumas gotas de 4cido
cloridrico, HCI, 6 mol L' ao sobrenadante, até meio
acido (pH ~1). Em seguida, adicionou-se algumas
gotas de NH; 6 mol L' ao meio reacional, até meio
alcalino (pH ~9). Testou-se o pH com papel indicador.
A formagdo de um precipitado branco gelatinoso
indicou a presenca de AI** na amostra, na forma de
hidroxido de aluminio, AI(OH)s (Figura 5a).
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O AI(OH); ¢ um precipitado finamente dividido, e
quando suspenso em solugdo a sua presenga nao ¢ facil
de detectar. Por isso, a formacao do Al(OH)3; no meio
reacional também foi confirmada com a adi¢do de
5 gotas de uma solugdo aquosa de alizarina S 0,1%
(Figura 5b e ¢). O video do ensaio pode ser visto aqui:
https://drive.google.com/file/d/1mIlgVzu7z1cWbW-
Po03t7DjWOQc6yM4W/view?7usp=sharing

A alizarina S é um p6 amarelo-alaranjado, soluvel em
agua e alcool e sua solugdo amoniacal reage com
aluminio formando um precipitado roxo-avermelhado
(laca de aluminio). Esta reagdo ¢ influenciada pelos
sulfetos, Sn*', nitrato e ions coloridos. A fotografia da
Figura 5b mostra o meio reacional apds
homogeneizagdo, onde a laca de aluminio pode ser
visualizada ao longo do tubo de ensaio, ¢ a fotografia
da Figura 5c mostra a laca de aluminio decantada no
tubo de ensaio, apds 4 dias. O Al(OH); reage com a
alizarina S de acordo com a equag@o quimica (1).

(©)

Figura 5. Fotografia (a) do precipitado branco
gelatinoso de AI(OH)s; (b) da laca de aluminio ao
longo do tubo de ensaio; ¢ (c) da laca de aluminio

decantada no tubo de ensaio, apos 4 dias.
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Lacade aluminio (1)

ETAPA (5): Solubilizou-se o precipitado do tubo de
ensaio da Figura 4b com algumas gotas de HCI
6 mol L'! (Figura 6a), adicionou-se 40 gotas ( =2 mL)
de 4gua deionizada para diluir o meio reacional
adicionou-se algumas gotas de solugdo de 4acido
salicilico. Observou-se uma colora¢do violeta,
comprovando a presenga do Fe**, na forma do
complexo soluvel, 0
tris-(2-Hidroxibenzoato)ferro(IlI) (Figura 6b).

A equagdo quimica (2) representa a reagdo quimica de
complexacdo que ocorre entre os fons Fe*" e os ions
salicilato, com formacao do
tris-(2-hidroxibenzoato)ferro(IIl), de cor violeta.

¥,
(b)J
Figura 6. Fotografia do (a) precipitado de Fe(OH);

solubilizado com HCI; e (b) reagdo quimica de

complexagdo, usada para identifica¢do dos ions Fe
na amostra.

3+
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ETAPA (1): A equagdo quimica idnica (3) representa
a formagdo do hidroxido de ferro, Fe(OH)3;, ¢ a
equacdo quimica ionica (4) representa a formagdo do
hidréxido de aluminio, AI(OH)s, quando se adiciona
solugdo de NHj3 a solu¢ao da amostra de batom.

AL + 3NH; (44 + 3H,0(
= AL(OH)3(5) + 3NH} o)

3
Fe?,;q) +3NH3(,q) + 3H,0(;

“

ETAPA (2): Nesta etapa, adicionou-se excesso de
hidréxido de sdédio, NaOH 4 mol L, ao precipitado,
para solubilizar o AI(OH)3, na forma de ion complexo,
de acordo com a equagdo quimica i6nica (5).

AL(OH)3 ) + OH{,, = [AL(OH)4]Gq  (5)

Isso foi importante para separar o AI(OH)s do
Fe(OH)3, bem como de qualquer outro residuo da
amostra, ndo mineralizado na sua abertura, presente no
meio reacional.

ETAPA (:2: A solubiliza¢do do hidroxido de
aluminio, AlI(OH)s, na presenga de excesso de base
forte, NaOH, ¢ justificada pela sua propriedade de se
comportar como um hidréxido anfotéro.

Esse comportamento indica que o Al(OH); reage
tanto com base forte como com acido forte.

Os outros dois hidréxidos de cations metalicos do
Grupo III que também possuem essa propriedade sao
os hidroxidos de crémio, Cr(OH);, e de zinco,
Zn(OH),.

ETAPA (:2: As equagdes quimicas idnicas (6), (7) e
(8) representam a identificacdo do aluminio, na forma
de hidréxido de aluminio, AI(OH)s. A seguir tem-se
uma breve discussdo de cada uma delas e a explicagdo
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do porqué a identificagdo do aluminio ¢ realizada na
presenca de amonia, NHs.

Para identificar o aluminio, adicionou-se acido
cloridrico, HCI 6 mol L', para neutralizar o excesso
de hidroxido de s6dio no meio reacional e dissolver o
complexo de aluminio, convertendo-o a hidroxido de
aluminio, conforme a equagao i6nica (6).

Em seguida, o hidréxido de aluminio, AI(OH)3, foi
dissolvido com excesso de acido cloridrico, HC1 6 mol
L-!, de acordo com a equagio quimica i6nica (7).

Por fim, adicionou-se amonia, NH; 6 mol L, e
reprecipitou-se o hidroxido de aluminio, branco
gelatinoso, como mostra a equag@o quimica ionica (8).

[AL(OH) 4] (4q) +Hz'aq) ;‘Al(OH)g(S) + H,0,

(6)

(aq

AL(OH)3 ) + 3H{y, = Alfq, +3H,0(,
()

AL} + 3NHjaq) + 3H,0 ) = AL(OH)5) +
3NH} o) (8)

A identificagdo do aluminio é realizada em meio
basico, pois este ensaio apresenta um resultado melhor
do que em meio acido.

ETAPA(5): A equagio quimica iénica (9) representa
a reagdo entre o Fe(OH)s e o acido cloridrico (a
representagdo do acido forte ¢ H").

Fe(OH)s,, + 3H{,, = Fefgq) +3H,0;,
©

Nesta etapa foi necessario diluir o meio reacional com
agua deionizada porque, para a formacdo do
complexo, o meio reacional deve ser neutro ou
alcalino. Nessa condigdo, o agente complexante estd
na forma de ion, e por isso consegue se ligar ao ion
Fe** (ver equagdo quimica (2)).

E preferivel realizar o ensaio de identificagio de ferro
solugdo de 4acido salicilico, em substituicdo ao
tradicional uso do tiocianato de amoénio (NH4SCN).

O NH4SCN ¢é mais toxico e persistente no meio
ambiente do que o acido salicilico. Portanto, a reagao
quimica proposta ¢ mais sustentavel do que a reagdo
classica de identificagdo de fons Fe**, que utiliza o ion
tiocianato.
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CONCLUSAO
Este trabalho permitiu:

(a) mostrar ao futuro profissional da quimica a forma
adequada de lidar com diversas substancias quimicas,
inclusive com alguma toxicidade, possibilitando
formar um profissional completo e capacitado para o
bom uso de diversos reagentes quimicos e a destinag@o
adequada dos residuos quimicos produzidos nos
experimentos de Quimica Analitica Qualitativa. Uma
preocupagdo dessa proposta foi minimizar a
quantidade das substincias usadas durante os
experimentos, sem comprometer a qualidade do
aprendizado;

(b) utilizar uma abordagem contextualizada no
processo de ensino e aprendizagem, 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 esse processo;

(c¢) identificar o aluminio em batom, na forma de
hidréxido de aluminio, AI(OH)s. Contudo, este ¢ um
precipitado gelatinoso, finamente dividido, e quando
suspenso em solugdo a sua presenga ¢ dificil detecgéo.
A formacdo do AI(OH); no meio reacional foi
confirmada pela adigdo de algumas gotas de uma
solucdo aquosa de alizarina S, cuja solu¢do amoniacal
reagiu com o aluminio formando um precipitado roxo-
avermelhado, ou laca de aluminio;

(d) identificar o ferro em batom utilizando um
reagente quimico de baixo impacto ambiental; os ions
Fe** formam complexo com os fons salicilato,
produzindo uma cor violeta tipica. A reacdo quimica
proposta ¢ mais sustentdvel do que a reacdo classica
de identificagdo de ions Fe** em amostras, que utiliza
o ion tiocianato; e

(e) explorar os aspectos visuais das reagdes quimicas
de identificagdo de aluminio e de ferro com produgéo
de fotografias, que resultaram em compostos quimicos
de natureza e cores distintas e marcantes.

Nesse contexto, as reagdes de formacdo dos
complexos entre o fon AI** e a alizarina S (precipitado
roxo-avermelhado) e o fon Fe’* e o ion salicilato
(complexo soluvel de cor violeta) foram estudadas e
realizadas com sucesso, para detectar qualitativamente
a presenca de aluminio e ferro em batom.
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