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Nome: Cdédigo: BRA

Instrucoes (Experimento 1)

¢ O caderno do experimento 1 desta prova e suas folhas de resposta é constituido por 10 paginas.
¢ Vocé tem 15 minutos para ler esta prova antes de iniciar a realizagfo das experiéncias.
e Vocttem 2 horas e 15 minutos para completar o experimento 1.

« Inicie a prova apenas quando a ordem START for dada. Deve parar imediatamente o seu
trabalho quande a ordem STOP for dada. Um atraso de 5 minutos resultard na sua
desclassificaco nesta prova. Apés a ordem STOP ser dada, espere junto da sua bancada de -
trabalhe. O responsével do laboratorio ira verificar o seu espaco na bancada. Devera deixar na
sua bancada:

o O caderno do experimento/ folha resposta (este caderno)

¢ Siga as regras de seguranga apresentadas no regulamento da IChO. Enquanto estiver no
laboratorio, deve usar 6culos de seguranca ou os seus éculos se tiverem side aprovados. Deverd
usar luvas quando manuzear produtos quimicos,

» Receberd apenas UMA ADVERT}ENCIA do responsavel pelo laboratério se infringir as regras
de seguranga. Na segunda infracgio das regras serd mandado embora do laboratdrio e terd zero
pontos na prova pratica.

e Nfo hesite em perguntar a um responsavel pelo laboratério se tiver alguma duvida em questio
relativa a seguranca ou se precisar sair do laboratorio.

s 50 lhe € permitido trabalhar no espago que lhe foi reservado.
» Ultilize apenas a esferografica/caneta fornecida, e ndo o ldpis, para responder as perguntas,
e Utlize a calculadora que the foi fornecida.

e Tocos os resultados deverfio ser escritos na area que lhe estd indicada nas folhas de resposta.
Tudo o que estiver escrito fora dessa drea nfo serd corrigido. Utilize o verso das folhas se
necessitar de folha de rascunho.

e Utilize o recipiente etiquetado como “Used Vials” para colocar os restos das poria amostras
fechados com as solugdes da reagfo.

s Utilize o recipiente etiquetado como “Liquid Waste” para colocar restos de solucio
P q q p ¢

« Utilize o recipiente etiquetado como “Broken Glass Disposal” para colocar os fragmentos de
vidro da ampola.

« Produtos quimicos ou material de laboratério serdo fornecidos sem qualquer penalizagdo apenas

uma vez exceto no caso da acetona-ds (ver pag. 6). Cada pedido adicional resultara numa perda
de 1 ponto dos 40 pontos destinados a prova pratica.

® Se desgjar, solicite a versdo oficial em Inglés desta prova que estd disponivel apenas para
esclarecimento.
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Nome: Codigo: BRA
Reagentes e Equipamento (Experimento 1)

Reagentes (o rotulo real é o que esta indicado em negrito)

Codigo de Risco”™ | Codigo de Seguranga”
i

~2 M HCL,” solugdo aquosa, frasco com 50 mL R34, R37 826,545

~0.01 MK, solugo aquosa, frasco com 10 ml,

etiquetado “13”. ;
[

Acetona, (CH3)CO, M=58,08¢ mol‘i, densidade | R11, R36, R66, R67 | S9, S16, 826
={,791 g mL'l, fras_co com 10,0 mL

Acetona-dg, (CDRCO, M=064,12 g mol”, R11, R36, R66,R67 | §9, 816, 526
densidade = 0,872 ¢ mL"i, ampota de 3,0 mL

+ ' . ' ,

Ver pagina 3 o significade das frases de Risco e Seguranga.
* i~ . . .

A concentracfio exata e a indicada na etiqueta do frasco.

Material no - Kit #1

= Um frasco de vidro com agua destilada

¢ (Quinze frascos porta-amostras de 20 mL com rolha de rosca
verde em Teflon m
e Dez pipetas de plastico de 1 mL graduadas em divisGes de E J
L

0,25 mL (ver desenho a direita).
e Dez pipetas de pléstico de 3 mL graduadas em divisdes de
1.00 mL —{30mL

0.50 mL (ver desenho a direita).

.75 k.  aom

» Um crondmetro digital (stopwatch) - B

=1 1.0 mL

0.25 mi
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Nome: Coédigo: BRA
Codigos de Risco e de Seguranca (Experimento 1)

R11 Altamente inflamavel

R34 Causa queimaduras

R36 Irritante para os olhos

R37 Irritante para as vias respiratorias

R66 Exposicio repetida pode causar secura da pele ou gretas

R&7 Vapores podem causar sonoléncia e tonturas

59 Mantenha o recipiente em local bem ventilado

S16 Manter longe de fontes de igni¢do

526 Em caso de contacto com os olhos, lavar imediatamente com dgua abundante e consultar o
médico

545 Em caso de acidente ou se se sentir mal, consultar um médico imediatamente,

The 44" [ChO - Exame Experimental. Versdo oficial Brasileira



Nome: Codigo: BRA

Experimento 1 18% do total
a b ¢ d e f g | Experimento | 18%
1
10 2 [0 ] 12 16 | 12 8 T

Cinética, Efeito Isotopico e Mecanismo de Iodacio da Acetona

O conhecimento dos mecanismos das reagdes quimicas motivam avangos quer na sintese
quer em catélise. Uma poderosa ferramenta para investigar os mecanismos da reaciio € o estudo da
sua cinética porque o modo como a velocidade da reagio varia em funcéo das condi¢des da reacio,
depende diretamente do mecanismo da reagdo. Uma segunda ferramenta importante é o estudo da
substituigiio isotépica em moléculas. Apesar dos isétopos apresentarem reatividade semelhante a
diferenca na massa nuclear provoca pequenas alteragBes na velocidade da reacfo.

Este experimento val usar estes efeitos cinéticos e isotopicos para conseguir ter informacio

sobre o mecanismo de iodagfio da acetona em meio dcido:
o

O
o v — A erea
R:C ¢
Ry

ReC CRs

R=HorD
A reagBo ocorre segundo a seguinte lei da velocidade
Velocidade = kfacetonal”[Is 1 THTY
onde a constante da velocidade k e os valores da ordem da reagéo m, n, ¢ p devem ser determinados.
Vocé também ird comparar a reatividade da acetona com a da acetona-d; (deuterada), onde os seis
atomos de hidrogénio (‘H) foram substituidos por deutério (*H, D), com o objetivo de determinar o
efeito isotdpico (ky/kp) da reagfo. Através destes dados tire conclusdes sobre ¢ mecanismo desta

reacdo.

Leia atentamente todo o procedimento desta tarefa e pluneje o seu trabalho antes de comecar.

.

The 44™ IChO — Exame Experimehtal. Vers&o oficial Brasileira



Nome: Codigo: BRA

Procedimento

A velocidade de uma reaciio depende da temperatura. Registre aqui a temperatura do seu
laboratorio (solicite o valor ac assistente de Iaboratorio):

| |

(JC ‘

Instructes para o uso do crondmetro digital (stopwatch)

(1) Pressione a tecla [MODE] até aparecer COUNT UP no visor.

(2) Para iniciar a contagem do tempo, pressione a tecla [STARYT/STOP).
(3) Para parar a contagem, pressione novamente a tecla [START/STOP],

(4) Para voltar ao zero no visor, pressione a tecla [CLEAR].

Procedimento Geral
Meca os volumes de dcido cloridrico, de dgua destilada e da solucfo de tri-iodeto de potdssio
(frasco etiquetado como “I”) que escolheu para um frasco reacional. As concentragdes iniciais dos
reagentes na mistura reacional devem estar enfre os valores abaixo indicados {nfo necessita de
explorar toda a gama de valores, mas os seus valores nfo devem estar fora dos intervalos dados).
[H']: Entre 02 ¢ 1,0 M
(5] Entre 0,0005¢ 0,002 M
[acetonal: Entre 0,5¢ 1,5M
Para iniciar a reacfio, adicione o volume escolhide de acetona ao frasco reacional que contém os
outros reagentes. Tampe rapidamente o frasco reacional, inicie a cronometragem, agite-o
vigorosamente ¢ coloque-o sobre uma superficie branca. Registre os volumes de reagentes que
escolheu na tabela a. A partir do momento que iniciar a reagfo nfo toque ou segure no frasco
reacional no nivel do lguido. O progresso da reagfio pode ser detectado visualmente pelo
desaparecimeitto da cor amarela-acastanhada do ion tri-iodeto. Registre o tempo necessario para gue
a cor desapareca. Quande a reagfio estiver completa coloque o frasco reacional de lado e deixe-o
fechado para que vocé mesmo nfo fique exposto aos vapores de iodoacetona.
Repita as vezes que considerar necessdrias usando diferentes concentragdes de reagentes,
Registre os valores das concentragGes de reagentes que usou na tabela c,

Sugesido: altere uma concentra¢do de cada vez.

The 44" IChO ~ Exame Experimental. Versio oficial Brasileira




Nome: Cédigo: BRA

Uma vez estudada a velocidade da reagio da acetona, vocé deve fazer o mesmo para estudar
a velocidade da reagfo da acetona-ds. Note que no caso da acetona-dy vocé sd dispde de 3,0 mL
devido ao faio dos reagentes isotopicamente marcados serem muito caros. Conseguentemente, no
caso de necessitar de mais acetona-ds vocé sera penalizado com | ponto. Quando necessitar de
usar este reagente, levante a miio ¢ um surpervisor do laboratério ira abrir a sua ampola. As
reagOes de compostos deuterados sdo geralmente mais lentas do que as dos compostos substituidos
apenas por hidregénio. Assim, quando trabalhar com {(CD3),CO deve usar as condi¢des reacionais

que promovem a reagdo mals rapida.

Quando terminar o trabalho:
a) Esvazie a garrafa de dgua e coloque-a juntamente com todo o material nfo utilizado na caixa
etiquetada “Kit #17;
b} Coloque as pipetas ¢ os frascos reacionais usados nos recipientes apropriados que se
encontram nas capelas;
c) Ualize o recipiente etiquetado “Broken Glass Disposal” para colocar os restos de vidro da

ampola,

Vocé deve arrumar e limpar a sua area de trabalho depois de ter sido dado a ordem de STOP.

The 44" IChO — Exame Experimental. Versfo oficial Brasileira



Nome:

Codigo: BRA

a. Repistre na tabela seguinte os resultados da experiéncia com a acetona, (CH;)CO. Ndo € preciso

efetuar o numero de experiéncias necessdrias para preencher totalmente a tabela.

Exp. #

Volume da
solugio HCL,
ml.

HyO, mL

Volume | Volume da solucio I

, mb

Volume
{CH3),CO, mL

Tempo de
desaparecimento
dols’, s

7

8

Exp- experiéncia

b. Registre na tabela seguinte os resultados da experiéncia com a acetona-ds, (CD5),CO. Nédo ¢é

preciso efefuar o mimero de experiéncias necessdrias para preencher tofalmente a tabela.

Exp. Volume da Volume | Volume da solugéo Volume Tempo de
4 solugio HCI, | H,O, mL 7, mL - (CD3»CO, mL. | desaparecimento
mL dol™, s
id
24
3d
4d

c. Utilize a tabela seguinte para registrar as concentragdes e as velocidades calculadas para as

reagles que estudou. Assuma que o volume de cada mistura reacional ¢ igual a soma dos volumes

dos seus constituintes. No ¢ necessdrio usar todas as experiéneias que realizou para caleular o

valor de k (partes ¢ ¢ f) mas vocé deve indicar que experiéncia ou experiéneias usou nos seus

cialeulos. Para tal, assinale na coluna da direita e na caixa respectiva a(s) experiéneia(s) que

utilizou para efetuar os cilculos,

The 44" IChO — Exame Experimental. Versio oficial Brasileira



Nome: Codigo: BRA
(CHg;)zCO:
Exp # 5 Concentragio | Concentragfo | Concentragio Velocidade de Experiéneia i
Inicial [H'], | Inicial [I37], Inicial desaparecimento utilizada nos
M M [(CH3»COL M do 13", Ms calculos de &7
Sim Nio
1 s
2 —
S
’ 00
) 0]
5
N
6 RN
7 [] 1
§ [
L !
(CD;&,)zCOZ
Exp # | Concentragio | Concentragdo | Concentragio Velocidade de Experiéncia
Inicial [H'], | Inicial [137], Inicial desaparecimento utilizada nos
M M [(CD3»LCOL M doI*, M’ caleulos de kp?
Sim Nio
2d -
L L
3d r —
N
4dd L e
i

d. Indigue os valores da ordem de reagdo para a acetona, tri-iodito e ion hidrogénio.

velocidade = —

dliy]
dt

= k[(CH3),COT™ i T*HY]P

m=

i

71

e. Calcule a constante de velocidade &y da reagio da acetona, (CH;);CO, e indique as suas unidades.

The 44™ IChO — Exame Experimental. Versdo oficial Brasileira
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Nome: Codigo: BRA -

ka

f. Calcule a constante de velocidade kp da reacfio da acetona-ds, (CD3),CO, e calcule o valor da

razéo de kn/kp (o efeito isotopico da reacgfo).

fCD =

]CH/ }CD =

The 44" IChO ~ Exame Experimental. Versfo oficial Brasileira



Nome: Codigo: BRA

g. Através dos dados da cinética e do efeito isotdpico podem ser tiradas conclusdes sobre o
mecanismo desta reagdo. Abaixo ¢ proposto um mecanismo possivel para a iodagio da acetona.
Uma das reagdes € o passo determinante da velocidade da reacfio (R.D.S).

No quadro abaixo, na coluna “R.D.,S consistente com a lei da velocidade” & direita de cada
stapa do mecanismo, marque com (+) se a lei de velocidade obtida experimentalmente (parte d) ¢
consistente com essa etapa e marque com um (X) se a lei de velocidade obtida experimentalmente
nio ¢ consistente com a respectiva elapa . Na coluna “R.D.S consistente com o efeito isotopico”
marque com (') se as medidas do efeito isotépico obtidas experimentalmente (parte f) sio
consistentes com essa ctapa e marque com um (X) se o efeito isotopico obtido experimentalmente

nio ¢ consistente com a respectiva etapa

R.D.S. consistente R.DD.S consistente
com a leil da com o efeite

velocidade? isotépico?

+ H,0* — + H,0

FO

+OH OH

/H\ + HQO ——e— + H;;,O*

| /\ : ;
OH +OH

)\ e T )J\/§ o
+OM 0O

/U\/I +H,0  — /le +Hs0*
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Nome: Coédigo: BRA
Instrucdes (Experimento 2)

» [Este exame contém 13 paginas para o Experimento 2 e respectivas folhas de resposta.
= Vocé tem 15 minutos para ler este cadetno, antes de iniciar 0s experimentos.

¢ Vocé tem 2-horas-e 45 minutes para compietar o Experimento 2. Quando planejar seu trabalho,
por favor, considere gque uma das etapas requer 30 minutos.

¢ (Comece somente quando o comando START for dado. Vocé deve parar seu trabatho,
imediatamente, quando o comando STOP for anunciado. Uma demora de 5 minutos implicard
no cancelamento de seu exame pratico. Apos o comando STOP ter sido dado, espere em sua
bancada de laboratério. Um supervisor checara sua bancada. Os seguintes itens deverdo ser
deixados em sua bancada:

O exame / folhas de resposta (este caderno)
Uma placa de TLC em um saco plastico com zipper e com seu codigo de estudante
O vidrinho (vial) rotulado “Product”

s Vocé deve seguir as regras de seguranca dadas no regulamento da IChO. Enquanto vocé estiver
no laboratério use os 6culos de seguranga ou seus proprios dculos, se tiver sido aprovado. Use a
péra formecida. Vocé deve usar luvas quando manusear os reagentes.

s Vocé recebera somente UMA ADVERTENCIA do supervisor de laboratdrio, se vocé quebrar as
regras de seguranga. Se ocorrer uma segunda vez, vocé retirado do laboratério e terd nota zero
em seu exame pratico.

¢ Nio hesite em perguntar ao seu assistente se tiver diivida com relagdo as normas de seguranga ou
se precisar sair do laboratério.

® Vocé poderd trabalhar somente no espaco reservado para vocé,
e [Use somente a caneta fornecida, e nfio um lapis, para escrever suas respostas.
e Use a calculadora fornecida.

¢ Todos os resultados deverfio ser escritos nos espagos apropriados, nas folhas de resposta. O que
for escrito for nfio serd corrigido. Use os versos das folhas se necessitar de fazer rascunhos.

e Use o frasco rotulado como “Broken Glass Disposal” para descartar os vidros usados.
e Use o frasco rotulado como “Liguid Waste” para descartar todas as solugdes usadas.

» Reagentes e materiais de laboratdrio somente serfio repostos, sem penalidade, a primeira vez,
Cada incidente posterior sera punido com a perda 1 ponto dos 40 pontos desse exame.

e A versdo oficial em inglés deste exame esta disponivel ¢ podera ser solicitada somente para
esclarecimentos.

The 44" IChO — Exame Experimental. Versfo oficial Brasileira
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Nome:

Codigo: BRA

Reagentes e Equipamentos (Experimento 2)

Reagentes e materiais (o rotulo real é o gue estd em negrito)

Codigos de Risco”

(‘6digos de Seguranca’

(salen)H,,* ~1.0 g° em um frasquinho (vial)

R36/37/38

S26 S28A S37 §37/39
$45

Mn(OOCCH;); 4H,0, ~1.9 gb em um frasquinho

R36/37/38 R62
R63

526 S37/39

Lithium chloride solution, LiCl, solugio IMem | R11 R36/38 SO 816826
etanol, 12 mL em um frasco

Ethanol, 70 mL em um frasco Ril S7 816
Acetona, (CH3),CO, 100 mL em um frasco RI1I R36 R66 R6T7 | 89 516826

(salen*)MnCl,." ~32 mL de uma solugho ~3.5

mg/mL’ em um frasco

K1a, soluco aquosa ~0.010 M.° 50 mL em um

frasco, rotulado “I,”.

Ascorbic Acid, solugio aquosa ~0.030 M," 20

ml em um frasco

1% Starch, solugdo aquosa, 2 mL em um frasco

TLC plate — uma placa de 5 cm % 10 cm de silica

gel em um saco plastico com zipper

" Ver pagina 14 para definiciio dos codigos de Risco e Seguranga.

* (salen)H,:
) N
Ko O

b~ ;o . v
O valor exato estd indicado no rotulo.

¢ (salen*)MnCl, (os grupos R sfo iguais e podem ser ou H, ou COOH ou SO;H):

ecace
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Nome: Codigo: BRA
Equipmentos
Uso Comum: Balanga
¢ Dois suportes com garras localizados na capela, marcados com seu codigo
e Um placa de aquecimento com agitacio
¢  Uma régua de 300 mm
e Um lapis
Kit #2:
e Dois Erlenmeyers de 250 mL (um para sintese ¢ outro cristalizagio)
s Uma proveta, 50 mL
e Uma barra magnética de 20 mm
e Um funil de Hirsch
e Papel filtro circular para o funil de Hirsch e para a cuba de TLC
e  Um Kitasato de 125 mE para filtraciio 4 vicuo
¢ Um adapatador de borracha para o kitasato
¢ Um recipiente de pldstico para banho de gelo, de 0,51
#  Um anel de vidro
e Duas pipetas de plastico de I mL (veja desenho a direita)
¢ Uma espatula de plastico

¢ Um frasquinho vazio de 4 mL rotulado “Product” para o produto da reacio

¢ Trés frasquinhos pequenos vazios {para as soiugdes de TLC)
o Dez tubos capilares (100 mm) para aplicacgfo na placa de TLC
e Um vidro de relégio (para a cuba de TLC)

e Um béquer de 250 mL para usar como cuba de TLC

¢ Uma bureta 25 mL montada para ser usada
e Um pequeno funil de plastico

¢ Quarto Erienmeyers de 125 mL

« Um péra para pipeta

# Uma pipeta volumétrica de 16 mL

» Uma pipeta velumétrica de 5 mL

The 44" IChO - Exame Experimental. Versfo oficial Brasileira




Nome: Cadigo: BRA

Codigos de Risco e de Seguranca (Experimento 2)

R11 Altamente inflamével

R36/37/38 Irritante para os olhos, sistema respiratorio e pele

R62 Possivel risco de comprometer a fertilidade

R63 Possivel risco de dano ao feto

R66 Exposigio repetida pode causar ressecamento ou rachadura da pele

R67 Vapores podem causar nduseas ¢ tonturas

S7 Manter em frasco bem fechado

S9 Manter frasco em local bem ventilado

S16 Manter distante de fontes de ignigio.

S26 Em caso de contato com os olhos, lavar imediatamente corn dgua corrente e procurar
assisténcia médica.

S28 Apos contato com a pele, lavar com dgua em abundancia..

S37 Usar luvas apropriadas.

S37/39 Usar luvas apropriadas e protecdo para os olhos e a face..

545 Em caso de acidente ou mal-estar, procurar imediatamente assisténeia médica,
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Experimento 2 22% do Total

Sintese de um complexo de Manganés Salen e Determinacéo
da Férmula do Produto

A B-i B-ii C-i C-ii Experimento 2 22%

10 15 4 4 2 35

Os complexos de metais de fransi¢8o do bloco 3d derivados do ligante
bis(salicilideno)etilenodiamina (salen) tém mostrado. ser eficientes catalisadores de varias reagdes

redox em sintese orgénica.
— a—
R OH HO R

(salen)H,, R =H
(salen*)H,, R = H, COOH, or SO;H

A habilidade do ligante salen em estabilizar altos estados de oxidagio de elementos do bloco 3¢ ¢
importante em quimica. Em particular, compostos de manganés com estados de oxidacdo de +2 a +5
podem ser gerados, dependendo das condigdes de reacBo quando o complexo manganés e salen é
preparado. Neste experimento vocé iré preparar um complexo de manganés e salen fazendo a reagdo
de (salen)H; com acetato de Mn(lII) em etanol, ao ar, na presenca de cloreto de litio. Scb estas
condigOes, vocé obterd um complexo de formula (salen)MnCly, onde x =0, 1, 2, ou 3.

Vocé necessitara: i) determinar a massa do produto, ii) caracterizar a pureza do material
preparado, usando cromatografia em camada delgada (TLC), ¢ iii) determinar o estado de oxidagio
do metal no complexc usando titulagfio redox iodométrica. Para a titulagdo redox, vocé receberd
uma soiugfo de um andlogo de seu composto, previamente preparado, (salen*)MnCl,, onde o
manganés tem o mesmo estados de oxida¢io que em seu produto o substituinte R do anel benzénico

¢ ou H, ou COOH, cu SO:H.

Por favor, leia a descri¢do total desse experimento e planeje o seu trabalho antes de comecar,
Alguns procedimentos tém que ser realizados em paralelo para que vocé possa completar o

experimento no tempo certo.
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Procedimento;

A. Sintese do (salen)MnCl,

SN
N N== N\CI;’J*
; M
OH HO + Mn{OOCCHg), *+ Op #+ LICI et C§O/ \o@

{salen)MnCl,

1} Coloque 2-3 cristais do (salen)Hs, de lado, em um do frasquinho, para ser usado mats tarde,
no experimento de TLC.

2) Transfira aamostra de ~1.0-g de (salen)H; pré-pesada para um Erlenmeyer de 250 mlL
contendo uma barrinha magnética. Junte o reagente com 35 ml de etanol absoluto.

3) Coloque o frasco na placa de aquecimento com agitago. Agueca com agitacdo constante até
a dissolucfo do sélido (normalmente, a dissolucéio se completa quando o etanol entra em
ebuli¢do}. Entdo, diminua a temperatura para manter a mistura em uma temperatura
proxima, porém, abaixo do seu ponto de ebulicdo. Nao ferva a mistura, para que o gargalo
do Erlenmever ndo fique quente. Se o recipiente estiver quente demais para segurar com as
mé&os, use uma toatha de pape! dobrado.

4) Retire o frasco da placa de aquecimento e adicione ao seu contetido a amostra de ~1.9-g de
Mn{OAc);4H,0, pré-pesada. Uma coloragdo marron-escura aparecera. Retorne,
imediatamente, o frasco para a placa de aquecimento; continue aquecendo e agitando por 15
min. Ndo ferva a mistura, para que o gargalo do Erlenmeyer nfo fique quente,

5) Retire o baldo da placa de aquecimento ¢ adicione ao seu contetide a solugio fornecida de
LiCl 1M em etanol {12 mL, excesse). Retorne o balo para a placa de aquecimento; continue
0 agquecimento ¢ a agitag@o durante 10 min, N&o {erva a mistura para que o gargalo
Erlenmeyer ndo fique quente. _

6) Apos este tempo retire o baldo da placa de aquecimento, e cologue-o num bartho de gelo
para a cristalizagio durante 30 min. A cada 5 min “risque” suavemente as paredes internas
abaixo do nivel de liquido, com o bastdo de vidro a fim de acelerar a cristalizacfio de (salen)
MnClx. Os primeiros cristais podem aparecer imediatamente apos o resfriamento ou apds
um periodo de apenas 10-15 minutos.

7) Use a linha de vacuo localizada dentro da capela (a valvula correspondente ¢ identificada
como "vdcuo") e filtre, & vécuo, o sélide cristalino formado usando o funil de Birsch
pequeno e o kitasato. Use uma pipeta de transferéncia para lavar o solido com algumas gotas
de acetona sem desligar o kitasato da linha de vécuo, e deixe-o no filtro (com sucg¢fo)
durante 10-15 min para secar ao ar,

8) Transfira o produto sélido para o frascoe pré-pesado, rotulado como "Produto" e em seguida,
determine e registre sua massa, m,, no espago apropriado a seguir. Escreva também as
massas dos seguintes reagentes utilizados na sintese: (salen)H;, my, ¢ Mn(OOCCH3),-4H,0,
T afis

9) Coloque o frasco rotulado com o produto dentro de um saco pidstico com ziper
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Nome; Codigo: BRA .

Massa do frasquinho do produto, vazio:

Massa do frasquinho contendo o produto seco:

Massa do produto, m,:

Massa de (salen)Hs contido no frasquinho (copie do rétulo), mg:

Massa de Mn(OOCCH;), 4H,0 contido no frasquinho (copie do rétulo), myy,:
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Codigo: BRA

B. Anilise volumétrica da amostra do (salen*) MnCl, fornecido

1y
2)

4)

T HO VN OH
f\&\cw“ - O 0 =N N= 0.0
\ O/M\ y Exl?_ HOH,C N mh»R O’Mﬂ‘o +Rx/2HoH2c i + XHCI
C
HO OH ] O

{salen"MnCl,

R =H, COOH, or SO3H

Uso da péra
Coloque a péra na pipeta
Aperte firmemente a péra de borracha
Aperte o botdo indicado (seta para cima} para sugar para dentro da pipeta,

Aperte o botio indicado (seta para baixo) para escoar alguma solucfio da pipeta.

Nota: As pipetas e buretas est@o prontas para uso e nfio necessitam ser condiconadas.

1) Pipetar 10,00 mL da solucéio (salen*MnCl, fornecida em um Erlenmever de 125 ml.
utilizando a pipeta volumétrica.

2} Adicionar 5,00 ml de solugfo de dcido ascorbico a esta solugdo e misturar bem. Deixar a
solugdc em repouso durante 3-4 minutos.

3) Para evitar a oxidag&o do acido ascorbico com Os , nfo demore, titule a soluciio
imediatamente com a solugfio de Kl; usando 5 gotas de uma solugfio de amido 1% como
indicador. As cores azul ou azul-esverdeado devem se manter durante, pelo menos, 30 seg.

4) Se o tempo permitir, repetir a titulacio 1 ou 2 vezes para melhorar a preciso da sua
determinacfo,

5) Coloque os resultados da sua(s) titulacfio(Bes} na tabela
i Volume inicial lido na Volume final lido na Volume consumido da

bureta com soluco de bureta com solugo de solucdo de Kiy , mLL
Kls, mL Kis, mL
— - - .
2
3
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Nome: Codigo: BRA
i. Indique o volume (selecionado ou média), em mL, da solugdo de Kl; consumida que vocé

ira usar para os cdlculos da massa molar de (salen*)MnCl, :

Volume da solugfic de K3 usada nos calculos: ml.

Concentragfio do (salen*)MnCly (lido no rétulo do frasco): mg/mlL

Concentragio do acido ascorbico (lido no rotulo do frasco): M
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ii. A partir de dados de sua titulacio e, de acorde com a tabela abaixo, deduzir o valor de x, estado
de oxidagdo do manganés e a identidade do substituinte no ligante salen (R = H, COOH, SO3;H).

Aponte-0s no modelo abaixo:

KCM: \<\

X=
Estado de oxidagdo do manganés;
R X (Massa tedrica
| molar)/x, g/mol

H 1 357

H 2 196

H 3 143
COOH 1 445
COOH 2 240
COOH 3 172 i
SO3H H 517
SO;H 2 276
SOsH 3 196
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Nome: Coédigo: BRA
C. Caracterizacio de TLC do (salen)MnCl,

1} Dissolva alguns cristais do (salen)MnCl, que vocé preparou com algumas gotas de etanol
absoluto, use um pequenc frasco e uma pipeta de plastico para transferir o etanol.

2) Dissolva alguns cristais de (salen)}H; em gotas de etanol absolute, use outro frasco pequeno.

3) Se necessario, use tesouras {pedir ao assistente de laboratério) para cortar a placa de TLC
em uma altura adequada para 2 cuba de TLC.

4) Dobre ou corte um circulo grande de pape! filtro e cologque-o no héguer de modo gue fique
quase na altura do béquer cheio. Isto € necessério para saturar a cuba (béquer) com vapor de
etanol. Adicionar etanol no béquer até molhar o papel filtro, e cobrir o fundo com uma
camada de 3-4 mm de espessura de solvente. Feche o béquer com o vidro de reldgio.

5) Marque a aplicagfio.

6) Com ambas as solugdes, use os tubos capilares para aplicar as manchas na placa de TLC.

7} Durante 10-15 min, elua uma placa TLC no béquer coberto com um vidro de refdgio.

8) Marque com um lapis a frente do solvente, bem como os pontos coloridos na placa de TLC.

9) Seque a placa de TLC ac ar e coloque de volta em um saco com zipper.

10) Calcular o Rypara ambos (salen)H; e (salen)MnClx.
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I. Desenhe a placa de TLC em sua folha de respostas

ii. Determine e anote os valores de R¢ para (salen)H, e (salen)H; e (salen)MnCl,

Ry, (salen)H,:

Ry, (salen)MnCly:

Quando vocé terminar o trabalho:
a) Colocar residuos liquidos em um recipiente marcado Liquid Waste.
b) Colocar os frascos utilizados em um depdsito chamado Broken Glass Disposal.
c) Colocar a vidraria utilizada de volta para caixas apropriadas rotuladas como “Kit #2”, “Kit

#3” and “Kit #4”.

13
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