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RESUMO: Um método foi modificado para determinacdo quantitativa do fon molibdato Mo00,%)
com perdxido de hidrogénio (H,0,), através da espectroscopia na regido ultravioleta UV (e UV
distante), utilizando dois instrumentos conceitualmente diferentes. O sistema quimico estudado é
simples, seguro, versitil e adequado para dois periodos com lh de aula para andlise instrumental,
com discussdes sobre quimica verde, possibilitando ainda questionamentos e descobertas resultantes

das variacdes nos parametros quimicos ou instrumentais..
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instrucdo experimental, aprendizado por descoberta.
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Introducao

A quimica verde pode ser mais facilmente associada com produtos naturais organicos. De
fato, o desenvolvimento de materiais educacionais para quimica verde comecou com os exemplos
organicos, porém, prossegue em direcdo a interdisciplinaridade, como discutido na 23* Conferéncia
Bianual de Educag@o Quimica com foco no futuro mais verde (BCCE, 2014).

O sistema quimico aqui apresentado € inorganico e o seu perfil verde serd discutido. Além
disso, a quimica se ocupada ndo somente com sintese, mas também com a andlise de produtos.
Portanto, a oportunidade identificada foi explorada a fim de apresentar um procedimento que
possibilita a correlacdo entre a quimica verde com uma andlise quantitativa util para estudos
introdutdrios de espectroscopia UV-VIS.

Os questionamentos sobre a concentracdo de Mo®, no residuo do molibdénio azul das
analises de fosfato e silica, resultaram na modificacdo do experimento de Telep e Boltz (1950),
objetivando as aulas praticas com foco na comparacio dos instrumentos, na preparacdo da amostra
empregando reagentes de baixo custo, ndo perigosos para o uso ou descarte, na construgdo de curvas
analiticas, com oportunidades para descobertas durante o experimento ou ap6s a andlise dos dados e
para ilustrar como quimica verde pode ser aplicada em andlise instrumental.

O interesse pela quimica desse residuo do molibdénio azul foi despertado com os estudos de
trabalho de conclusdo de curso', sendo posteriormente utilizado como objeto de investigacdo na
disciplina de projetos e em atividades de iniciacdo cientifica. Porém, o método desenvolvido
apresentou desafios quando aplicado na andlise do molibdato recuperado do residuo azul, o que
produziu novos questionamentos e perspectivas. As atividades vivenciadas com este experimento
também proporcionaram reflexdes sobre a importancia da metacognicdo nas atividades no
laboratério quimico, sobre os estilos de aulas experimentais, em especial o estilo expositivo em

relacdo ao aprendizado por descoberta e o estilo investigativo guiado.
Referendal tedrico

A educacdo quimica na perspectiva da quimica verde, benigna desde a concepc¢dao de um

produto, ao longo de sua producdo, uso e descarte, traz novos desafios, como a necessidade de

! BOSCOLO CANDIDO, A. M. Atuagio responsavel e quimicaverde: laboratérios de E.T.Es. rumo a
sustentabilidde, 2007. Trabalho de conclusdo de curso-Faculdade de Paulinia,FACP, Paulinia, 2007.
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eliminar as substancias toxicas das aulas praticas e desenvolver novos experimentos (ANASTAS,
LEVY e PARENT, 2009).

O molibdénio (M o) pode ser considerado um dos elementos verdes da natureza, pois embora
faca parte do grupo do cromo, forma 6xidos com estados elevados de oxidacdo mais seguros para
uso em préticas de ensino do que os derivados de cr®, cr't e Cr', presentes no mecanismo da agdo
carcinogénica do cromio em humanos (JOMOVA e VALKO, 2011; BEYERSM ANN e HARTWIG,
2008). Além disso, a espécie Mo®™ é essencial para sistemas bioinorganicos (STIEFEL, 1996;
MENDEL e BITTNER, 2006); na forma de 6xido, encontra aplicacdes anticorrosivas em pigmentos
especiais ou como substituinte do Cr® no tratamento de superficies metalicas (WALKER e
WILCOX, 2008; YINGWEL, et al., 2010; LIANG, et al., 2014) e atua como retardador de chamas
ou supressor de fumaca benigno (ASH e ASH, 2004, p. 1081; SHEN, 2014). A espécie Mo", na
forma de sulfetos, estd presente no MoS,, um lubrificante seguro (ASH e ASH, 2004, p.789); no
estado metalico, suas propriedades possibilitam o desenvolvimento de tecnologias sustentaveis
(IMOA, 2015). Na rotina de trabalho de laboratérios que monitoram a qualidade da dgua, o ion
molibdato (Mo00,”) ¢ utilizado para formar o composto azul caracteristico para a quantificacdo
espectroscopica de fosfato (ABNT, 1992).

Além dos vdrias aplicacdes interessantes dos compostos de molibdénio, a quimica por eles
apresentada é convidativa para a elaboracdo de experimentos verdes. Haack, et al. (2005) reuniram
exemplos para demostrar como os conceitos de quimica verde podem ser aliados ao aprendizado por
descoberta, para motivar o uso do pensamento critico e discussdes em grupo sobre problemas reais
em diferentes momentos no curso de graduacdo. No entanto, além do contexto verde, essas duas
facetas da educacdo quimica, o aprendizado por descoberta, um estilo de instrucdo util para aulas
experimentais, € o pensamento critico, uma habilidade metacognitiva, tém motivado investigacdes
entre os quimicos educadores.

O aprendizado por descoberta faz parte das inciativas para modificacdes curriculares
sugeridas por Jerome Bruner para melhorar o estudo de ciéncias nas décadas de 60-70. A principio,
este estilo de aula experimental assemelha-se a abordagem ndo investigativa, pois hd um roteiro
experimental conhecido com resultados predeterminados.

Segundo Domin (1999), aprendizado por descoberta € o mesmo que investigagdo guiada e
utiliza uma abordagem indutiva, com procedimentos e resultados ja esperados, no entanto, para
Buck, Bretz e Towns (2008), esses elementos caracterizam o estilo de investigac@o estruturada, pelo

fato da estratégia de andlise dos dados ja ser conhecida, o que diferencia da investigacdo guiada.
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Apesar da auséncia de evidéncias sélidas (ALFIERI et al., 2011) sobre os beneficios deste estilo
instrucional para aulas experimentais de quimica, hd educadores que reconhecem as vantagens do
aprendizado por descoberta no laboratério em relacdo ao método expositivo (DITZLER e RICCI,
1994; ABRAHAM, 2011). Entre essas vantagens estdo: a aquisi¢do personalizada da informacio, o
aprendizado mais significativo, a ilustracdo do pensamento e dos métodos cientificos (DOMIN,
1999).

O experimento aqui apresentado procura motivar o uso do pensamento critico, uma das
habilidades metacognitivas importantes para o aprendizado da quimica (KABERMAN e DORI,
2009; HERSCO VITZ et al., 2012), em virtude dos questionamentos inerentes que surgem durante os
ajustes do experimento e na andlise dos resultados, por outro lado, pode criar oportunidade para
introduzir conceitos da quimica verde, pois envolve a andlise com um derivado gerado rapidamente
em solucdo aquosa, o peroxomolibdato, a temperatura ambiente, com baixo volume de amostra e

com a substituicdo do reagente perigoso empregado no procedimento original.

Equipamentos e vidrarias

Espectrofotometro UV-Vis BioSpectro SP 220 (200-1000 nm) e MicroLab FastSpec-522
(360-940 nm), balanca analitica, baldes volumétricos 50, 100 e 500 ml, pipetas volumétricas de 1
el0 ml, pipetas graduadas de 2 e 10 ml, micropipeta 1000 ul, buretas de 10 e 25 ml, béquer de 50 e
100 ml e rack com tubos de ensaio de 20 ml.

Reagentes

Solu¢do padrdao de molibdato de sédio (Na,MoQO,) 300 mg/LL. de Mo™, solucdes de acido
sulfdrico (H,SOy), 4cido cloridrico (HCI) e acido fosférico (H;PO4) 6 mol/L, solugdo de perdxido de
hidrogénio (H,0,) 3% (comercial) e 4gua destilada.

Seguranca: dentre os reagentes utilizados o tinico que apresenta maior grau de risco durante a
manipulacdo € o acido sulfurico 6 mol/L ,que pode causar queimaduras. Por isso, € necessario usar

equipamentos de protecdo individual (EPI) e neutralizar o residuo da andlise antes do descarte.
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Procedimento

Para preparacdo da soluc¢do padrdo com 300 mg/L. de Mo®*" foram necessérias duas dilu icoes,
primeiro preparou-se uma solucdo de concentracdo 1 g/L. (de Mo®), com a diluicdo de 2,5224 g de
Na,M 0O, em 1 litro de 4dgua destilada, em baldo volumétrico; transferiu-se, com pipeta volumétrica
de 30 mL dessa solu¢do a um baldo volumétrico de 100 mL e o volume final foi completado com
dgua destilada.

A preparagdo dos padrdes foi realizada em duplicata, adicionando-se os reagentes na seguinte
ordem: solucao padrio, solucdo de peréxido de hidrogénio 3%, solucdo de acido sulfurico 6 mol/L e

dgua destilada, conforme as quantidades descritas na Tabela 1.

Tabela 1: Condi¢Oes para a preparac@o das solucdes padrdes.

em mL
Solucao Peréxido de Acido Agua
Tubo padrio hidrogénio | Sulfirico | destilada
1 0 0,5 0,5 9
2 1 0,5 0,5 8
3 1,5 0,5 0,5 7,5
4 2 0,5 0,5 7
5 2,5 0,5 0,5 6,5
6 3 0,5 0,5 6

O volume final do padrdao em cada tubo foi de 10 mL e as concentracdes de Mo®* nos tubos
de 1 a 6 foram 0, 30, 45, 60, 75 e 90 mg/L, respectivamente.

Ap6s um periodo de 20 minutos, com agitagdes esporddicas, foi realizada a leitura no
espectrofotdmetro; o tubo 1 foi utilizado como ‘branco’, pois possui todos os reagentes, exceto o
molibdato.

Para a leitura da absorbancia no espectrofotometro de feixe Unico, o equipamento foi
calibrado para leitura em 330 nm, realizada a leitura do tubo 1 e calibrado (‘zerado’) para
desconsiderar a absorbancia dessa solucio, de forma a compensar o efeito de atenuac@o do feixe de
luz; em seguida foram realizadas as leituras dos tubos 2 a 6, em duplicada. A mesma cubeta de
quartzo foi utilizada para todas as leituras. Os dados foram tratados com o pacote estatistico

disponivel na andlise de dados do Excel. Os parametros selecionado para anélise foram: o quadrado

do coeficiente de correlagdo (Rz), 0 desvio padrdo (o), desvio padrdo relativo (Og) € o erro relativo

(Er).
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Nas medidas realizadas no MicroLab foram seguidos os mesmos procedimentos, exceto a
determinacdo prévia do comprimento de onda especifico para a leitura, uma vez que esse
equipamento a faz em todos os valores de comprimento de onda (A) com os quais trabalha. O porta
amostra desse equipamento € diferente do utilizado no BioSpectro por ser de vidro, cilindrico e ter
um didmetro maior. Embora este instrumento apresente a curva analitica durante a sua construcao e o
valor do Rz, os dados coletados foram transferidos para o EXCEL para a andlise detalhada, como
descrita para o caso do Biosespectro.

As curvas analiticas geradas nos instrumentos BioSpectro SP 220 e Microlab Fast Spec-522
foram aplicadas para a andlise em duplicata de amostras de 50 mg/L. de M o™, que foram preparadas
a partir de 1,667 mL da solucdo padrao de 300 mg/L de Mo®*, com adicdo de 0,5 ml de H,SO, (6
mol/L), 0,5 mL de H,O, (3%) e o volume completado para 10 mL com 7,333 mL de H,O destilada.

Modificacoes do experimento para as descobertas

Exemplos de atividades com este roteiro incluem em descobrir o que acontece com a
linearidade e exatidao do método descrito, seguindo as seguintes alteracdes: 1) substituicdo do dcido
sulfirico por dcido cloridrico, 2) substituicdo do 4cido sulfirico por dcido fosférico e 3) aumento do
volume de per6xido de hidrogénio 3% para 1 mL. Em todos os casos foram mantidos 0 mesmo
volume e a concentragdo molar dos éacidos, porém, compensando com a reducido do volume de dgua
destilada (na alteracdo 3) para manter o volume final, 4) modificacdo da concentracdo dos padroes
para andlise de amostras mais diluidas no Microlab, 5) modificacdo do A de 330 nm para 360 nm no
Bioespectro, 6) utilizacdo de porta amostras diferentes, no caso Microlab, pois o material é vidro e
nao quartzo e 7) como melhorar o que ja foi feito. Para enriquecer a discussdo, testes semi-
quantitativos foram realizados com as fitas de determinacdo de Mo Quantofix® (MACHERY-
NAGEL, 2015).

Desde 2012 tem sido observado que o experimento pode ser adaptado para dois periodos com
lh de aula e com as seguintes estratégias: a) trabalho em equipe, pois permite que cada grupo se
ocupe com uma modificacdo, b) apresentacdo das instrucdes pré-laboratorias, acompanhadas da
andlise comparativa das fichas de seguranga dos produtos quimicos, com a interpretagdo critica dos
dados de toxicologia, para a discuss@do do perfil verde do experimento e c) atividades pOs-
laboratoriais, para promover a discussao entre os grupos, comparacao dos dados e esclarecer sobre o

tratamento dos dados no Excel.
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Analise dos dados

O desenvolvimento desse experimento iniciou nas aulas de projetos com as discussdes sobre
os residuos gerados nas andlises de fosforo ou silica e despertaram interesse quanto a quantidade de
molibdato (Mo00,”) presente em solugdo e a viabilidade de sua recuperagdo. Gracas a sua
simplicidade, optou-se pelo método da andlise espectroscopica UV (330 nm) via complexacdo do ion
M0042' com H,0,, proposto por Telep e Boltz (1950).

No entanto, o método identificado precisou de modificacdes para ser adequado a quimica
verde, implicando na construcdo da curva analitica nas novas condi¢des de andlise. Os principios da
quimica verde (ANASTAS e WARNER, 1998, p. 30) aplicaveis para este sistema quimico sao:
prevencgdo da poluicdo e quimica intrinsicamente secura para prevencdo de acidente, pois o dcido
perclorico, HCIO,4, um acido oxidante muito forte e que pode causar explosdes em contato com
substancias oxiddveis (TOXNET, 2015), foi substituido pelo 4cido sulftrico, H,SO4. Além disso, o
fon Mo® (na forma de M0042') e o0 H,O, (3%) sao reagentes seguros de baixa toxicidade. Também
houve reducdo de uso de solventes e auxiliares, uma vez que este experimento € realizado em
solu¢@o aquosa com um sistema quimico simples e os volumes das solucdes foram reduzidos de 100
ml para 10 ml

Os testes foram realizados em dois equipamentos conceitualmente diferentes, para propiciar a
discussdo sobre diferenca na instrumentagdo e sua influéncia na sensibilidade da curva analitica. O
equipamento BioSpectro SP 220 € um espectrofotometro de feixe tinico que faz leitura na faixa UV-
VIS e utiliza l1ampadas de deutério (200-340 nm) e de tungsténio com vapor de halo génio (340-1000
nm), enquanto o equipamento MicroLab Fast Spec-522 ¢ um espectrofotometro mais compacto, que
utiliza 16 LED’s e faz leitura em vérios comprimentos de onda diferentes, partindo do UV distante
(360 nm) incluindo aregido VIS (até 940 nm). Além da diferenca entre os equipamentos, foram
realizados testes com diferentes dcidos e na auséncia desses, para propiciar descobertas sobre a
influéncia do pH e a robustez do método, pois Telep e Boltz (1950) afirmam no procedimento
original, a necessidade de controle de pH e da concentracdo de H,O,.

Conforme os dados apresentados na Figura 1 e na Tabela 2, as modificacdes resultaram em

um sistema quimico que fornece resposta linear (segue a Lei de Beer) nesses dois instrumentos.
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Tabela 2: Dados obtidos nos espectrofotometros com o método modificado.

Absorbancia média

360 nm
330 nm MicroLab
BioSpectro SP 22 FastSpec
Tubo Com acido | Sem acido | Com acido
1 0,000 0,000 0,0000
2 0,301 0,250 0,341
3 0,431 0,339 0,511
4 0,574 0,430 0,638
5 0,703 0,511 0,754
6 0,860 0,586 0,867
Dx?;e::r?lo:tia Quartzo Vidro

A Figura 1 confirma a importancia do controle do pH para garantir a sensibilidade do
método, pois a auséncia do dcido reduz significativamente a inclinacdo e fornece uma reta com
menor linearidade; quanto aos dados fornecidos pelo equipamento MicroLab, a alternativa disponivel

foi utilizar 360 nm, o valor mais préximo ao proposto no método original.

—4— Com acido*

£ : . : —- Sem acido*
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 ’
Com acido**

[Mo®* I mg/L

Figura 1: Comparagdo das curvas analiticas com leituras em diferentes condicOes

experimentais, *BioSpectro em 330 nm e **MicroLab em 360 nm.
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Resultados

Para confirmar a exatiddo das curvas para a andlise proposta foi realizada a leitura de
amostras de 50 mg/L de M06+, resultando nos dados da Tabela 3, que ilustram os resultados de
questionamentos que conduziram as modificacdes no sistema quimico € nos parametros
instrumentais.

Os resultados sugerem que a natureza dos dcidos e o volume de H,O, tém pouca influéncia
nas medidas, contudo € essencial utilizar acido, selecionar corretamente a faixa e a concentracao dos
padrdes, em funcio do instrumento utilizado.

Tabela 3. Dados da aplicacdo das curvas geradas para amostras de 50 mg/L de Mo,

Instrumento Equacao da reta Modificacao | A, [Mo®*] o Or E
b y = a[Mo™] +b mg/l | @ [(%) | (%)
_Bioespectro a = 0,00943(x0,0012) - 50,016 | 0,15 | 0,30 | 0,032

330 nm b= 0,0061(x0,00695)
R2 = 0,9994(20,00867)
a= 0,009781(x 8,25E-05) HCI 4838 | 0,14 | 0,30 | 3,24
b = 0,004786(0,004793)
R>=0,999716(+0,005978)

a = 0,009776(x6,79E-05) H;PO, 49,19 0,14 (0,29 | 1,60
b= -0,00289(+0,003943) 0,478

R’ = 0,999807(0,004918) (330nm)

a = 0,009488(x9,03E-05) 2xH,0, 50,17 0,15 0,30 | 0,35

b= 0,001929(0,005244)
R’=0,999638(x0,00654)
a = 0,00644(x0,00359) sem 4cido 156,62 | 0,45 | 0,29 | 213,24
b = 0,0304(x0,02603)

R2 = 0,9877(+0,008672)
a= 0,006089(20,000134) 360 nm 51,15 | 0,146 | 0,28 | 2,25
b = 0,009464 (+0,007795)
R%= 0,998061(0,009722)

" Microlab | a= 0,00962(20,00496) 51,95 0,33 [064 |39
360 nm b= 0,0373(+0,0288)
R2 = 0,9894(+0,0359) 0,5039
a= 0,009781(x0,000230) Padrdes (60nm) (4989 | 0,325 [ 0,65 | 0,22
b = 0,015933(x0,00851) diluidos

R%= 0,9972(20,013145)
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Em relacdo aos instrumentos, o MicroLab apresentou um bom desempenho, mesmo sendo um
instrumento de pequeno porte, trabalhando no seu limite de comprimento de onda (Figura 2) e com
porta amostra de vidro, porém, o Biopespectro apresentou menor erro relativo, nas mesmas
condi¢des. Por outro lado, os dados coletados na faixa do UV distante (360 nm) para amostras nas
mesmas condigdes, os resultados do MicroLab assemelham-se aos do Bioespectro, sendo que o erro

relativo foi menor para o MicroLab.

MicroLab - [B1 diluidonovo Fabizna.col] ==y =]
!File Edit Configure Color Graph MNametoPrint Setup Options Window Help = ] x
Dl ' e8¢

Transmission (%T)  Log Transmission [Log %T)|  Absorbance [ -log T) Scatter Fluorescence

2 Enter Data |3 CurveFi |

Coll ect Data Spectrum Profile for TE1D
(]
"
H
Press the Add/Enter button to display a data ertry s
fosm =
3
Complete or edi the form <
= o .
. 3 T T T T
Tz ronceniuion ufd nnnes on the loses neack 360 383 405 440 465 502 525 555 590 622 635 660 700 740 775 880
Warr (o
Concentration Graph
] Add ‘ I Delete ]

o
@

o
=
i

Absorbance
=
(%]

L
Sampl c T Absorb | Scatt - —il
ampel onc ] rans l Ll | er U _F,.—-"‘ .!
2B1D | 7.5000 | 80.0310| 0.0967 | 0.0000 B = 0 5 10 15 20 65 70
! Wavelength: 360 ;
2BID | 7.5000 | 82.2800| 0.0847 | 0.0000 Conve Falr = A+ B Goncantiation
1 1 1 1 Formula: y = 0.0098x + 0.0160
381D | 15.0000| 68.1853| 0.1663 | 211.000 Correlation Coefficient: 0.9983 ExpotData | [ Auloscale ON
| 0

Message:
For Help, press F1

Figura 2: interface interativa e diddtica do software do espectrofotometro MicroLab- Fast

Spec-522 para a andlise em 360 nm.

Com respeito em aumentar as possibilidade da andlise com o MicroLab, a ideia foi construir
uma nova curva analitica com padrdes mais diluidos, aproveitando para distribuir melhor os pontos
na curva. A Figura 3 indica que esta estratégia resultou em uma linearidade mais adequada com a lei

de Beer e menor erro relativo (como apresentado na Tabela 3).
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0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

6+

Mo mg/L

Figura 3: as curvas analiticas do MicroLab a) com as concentra¢des do roteiro experimental

(0-90 mg/L) b) com as concentra¢des mais diluidas (0-60 mg/L).

Os dados acima apontam para a descoberta sobre o potencial do MicroLab para a andlise
sugerida, confirmando que um melhor desempenho € possivel para concentragdes abaixo de 60
mg/L.

Contudo, a questdo ainda é como essa curva e a que foi construida no Biospespectro podem
ser aplicadas para andlise da amostra do residuo azul? Para isto, o primeiro passo foi transformar o
complexo azul no fon molibato incolor”. A amostra com esse molibdato reciclado foi utilizada para

preparar a solugdo da andlise, seguindo as condigdes dos padrdes na Tabela 1.

’E possivel explorar em outra disciplina, com foco na quimica de coordenagdo, as questdes sobre a reversibilidade dessas reagdes,
com um novo experimento verde envolvendo este mesmo sistema quimico (QUEIROZ FERREIRA e BATISTA, 2013).
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. ~ 6+ . . ,
Tabela 4. Quantificacdo do Mo nas amostras do residuo azul, aplicando as curvas construidas nas
condi¢cOes descritas na Tabela 1.

Instrumento Amédia (6) [Mo®*] mg/L (og %)
n=3
Bioespectro
330 nm 0,0852 (20,0044) 81,2555

y = 0,00943 [Mc®*]+ 0,0061

Microlab
360 nm
y = 0,00962 [M06+] + 0,0373 0,1057 (+0,0037) 58,2 (+3,81)

Os resultados da Tabela 4 apontam para um possivel efeito matriz’, considerando a diferen ca
nas concentragdes (28,3%) em relacdo ao observado na comparacdo entre os dois instrumentos
usando a amostra de 50 mg/L (0,25 %), sem o efeito matriz (dados da Tabela 3). A descoberta dessa
interferéncia resultou na elaboracdo de novo experimento aplicando o método da adigcdo padrdo
(QUEIROZ FERREIRA e BATISTA, 2014). Com base nesses fatos, a quantificacdo do Mo® no
residuo real foi realizada com um novo roteiro experimental, que passou a ser utilizado a partir de
2013, mais adequado para o aprendizado investigativo guiado, pois a atividade pratica estd
estruturada no questionamento para orientar as acdes no laboratério. Assim sendo, um procedimento
para descoberta- com uma unica questdo geral “o que resultaria se...”, deu origem a outro, que
procura investigar qual dos métodos e instrumentos sdo mais adequados para eliminar o efeito
matriz, possibilitando mais questionamentos.

A fim de enriquecer as discussdes pré-laboratoriais, que podem ser dedicadas para inserir os
principios da quimica verde, para o estudo comparativo das fichas de seguranca dos compostos de
Cr* e de Mo™, também é possivel testar a quantificacdo do Mo® através da fita Quantofix®, pois é

um procedimento seguro, com pouca amostra € pode ser realizado em sala de aula em menos de 5

3 - - . ,
Todos os reagentes utilizados para esta transformag&o e os outros componentes incolores no residuo azul permaneceram na
amostra, portanto, fazem parte da matriz.
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min. Apesar da faixa de concentra¢ao disponivel para o método’ ndo ser adequada para as diferencas
de cocentracdo observadas nas amostras analisadas com os instrumentos, este experimento foi util
para detectar a presenca de Mo0O,” ndo complexado no residuo azul e despertar a curiosidade. Para
esta quantificacdo foi necessdrio preparar a amostra, nas mesmas condi¢des usadas para a andlise nos
instrumentos (Tabela 1), porém, sem a adi¢do de peréxido, pois o MoO,’ complexado com H,0, ndo
€ detectado por esse método.

As atividades descritas até aqui geraram reflexdes sobre o wuso das habilidades
metacognitivas. Segundo Kaberman e Dori, 2009; Herscovitz et al., 2012, a metacognicdo ¢é
importante no aprendizado da quimica e pode ser vivenciada no laboratério quimico por meio do uso
intencional de atividades que geram questionamentos. De fato, foi possivel observar que as perguntas
“o0 que acontecerd se....?”" , “como podemos melhorar o que ja foi feito com.....?”" e “como provar
qual instrumento € mais adequado para...?” acompanharam os alunos desde as primeiras etapas do
desenvolvimento desse experimento, nas aulas de projeto, até as atividades de iniciacdo cientifica,
conduzindo-os a buscar as repostas por si mesmos e aprender os conceitos e principios necessarios
de modo mais significativo.

Ademais, é importante destacar que as modificacdes apresentadas nas varidveis quimicas ou
instrumentais, bem como as diferencas nas estratégias de andlises, podem proporcionar descobertas.
No entanto, além da versatilidade de um experimento que pode ser facilmente modificado, segundo
Ditzler e Ricci (1994) e Abraham (2011) as préticas laboratoriais de natureza investigativa, com
resultados finais conhecidos ou ndo, requerem uma boa estruturacdo do experimento. Isto implica em
fornecer o roteiro, o modo de andlise dos dados, apoiar as discussdes em grupo, fornecer retorno
imediato nas atividades de avaliacdo. Na experiéncia vivenciada desde 2012, na disciplina de anélise
instrumental com esses dados numéricos, foi verificado que € necessdrio apresentar exemplos
resolvidos e apoiar as discussdes sobre o significado dos dados obtidos. Além disso, tem sido
observado que o estilo mais estruturado (descoberta) é adequado para os alunos que preferem
questionar menos ou possuem pouca familiaridade com as técnicas de volumetria, com o EXCEL e
com a forma de interpretar os dados gerados, sendo que o estilo menos estruturado (investigativo
guiado), sem um resultado previsto e possibilidade de usar vdrias questdes oferece mais

oportunidades para os alunos curiosos, com familiaridade ou interesse em aperfeicoar suas

* As concentragdes detectdveis com as fitas do Quantofix variam entre 0, 5,20, 50,100 e 250 mg/L de Mo® naforma de MoOdz', e
podem ser observadas com a variagdo do tom verde pélido (5 mg/L) atéverde escuro intenso (250 mg/L), fornecendo uma nogdo da
concentragdo da amostra antes da leitura nos instrumentos.
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habilidades de coleta e andlise dos dados. O experimento aqui sugerido pode ser adaptado para essas
duas situagdes, seguindo a classificacdo de estilos de aulas préticas de Buck, Bretz e Towns (2008).
Neste trabalho foi verificado que o método melhorado e testado pelos alunos trouxe outros
questionamentos sobre como contornar o feito matriz. Como a amostra do residuo azul pode originar
da andlise de fosfato e de silica, ou seja, gerando residuos com matrizes diferentes, havera

oportunidade para novas descobertas.

Conclusoes

Foi demonstrado como a curiosidade para descobrir a quantidade de Mo®" em residuos
contendo o complexo de molibdénio azul, resultado da andlise de fosfato ou silica, conduziu a
modificacdo de um experimento, com a formacdo do peroxomolibdado por meio da reacdo do
M0042' com H,0,, na presenca de H,SO, como substituto do HCIOy, tornando-o mais adequado a
quimica verde. O roteiro experimental apresentado € versatil e possibilita modificagdes para
realizacdo de atividades diferentes, como a descoberta sobre qual serd o efeito da modificacao de
parametros quimicos e instrumentais na analise. Esta atividade € sugerida para o estudo introdutério
de espectroscopia UV-Vis, com énfase na andlise quantitativa na regiao UV e UV distante e na
comparacdo de instrumentos. Este experimento comecou a ser desenvolvido nas aulas de projetos,
foi melhorado em atividades de iniciac@o cientifica e desde 2012 faz parte das praticas de andlise
instrumental. Porém, ainda ha espago para novas descobertas, em especial como contornar o efeito
matriz apresentado na amostra do residuo azul. Este fato conduziu a novo experimento e a
perspectiva € de melhora-lo para duas atividades com estilos diferentes: descoberta (uma ou duas
questdes fornecidas e com resultados previstos) ou investigacdo guiada (questdes variadas geradas
pelos alunos, com possibilidade de realizar modifica¢des ndo listadas no roteiro e com resultados nao

pré-determinados) usando este mesmo sistema quimico simples e seguro.
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