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Nombre ; Cédigo : MEX

Instrucciones (Practica 1)

Este examen tiene 10 paginas para la Practica | y las hojas de respuesta.
Tienes 15 minutos para leer todo antes de comenzar los experimentos.
Tienes 2 horas y 15 minutos para hacer esta Préactica 1.

Comienza solo cuando se dé la orden de (START). Debes terminar tu trabajo inmediatamente
cuando se dé la orden de (STOP). Una demora de més de 5 minutos conducird a la anulacién de
tu examen practico,

Luego de que se haya dado la orden de STOP, permanece en tu lugar de laberatorio. Un
supervisor revisaré tu Jugar. Debe permanecer en tu mesa de trabajo este examen con
problemas y respuestas.

Debes seguir las reglas de seguridad dadas en las normas de la IChQ. Mientras estés en el
laboratorio, debes usar lentes de seguridad o tus propios lentes graduados, si éstos han sido

aprobados. Puedes usar guantes para manipular los reactivos quimicos.

S6lo recibirds UNA ADVERTENCIA por parte del supervisor de laboratorio si violas las reglas
de seguridad. En la segunda vez, seras retirado del laboratorio v recibiras un puntaje de cero en
todo el examen practico. ‘

No dudes en llamar al asistente si tiene alguna pregunta sobre temas de seguridad o si necesitas
salir del laboratorio.

Sélo puedes trabajar en el espacio que ha sido designado para ti.

Para escribir tus respuestas, usa solamente la pluma que se te did y no un lapiz. Usa la
calculadora proporcionada.

Todos los resultados deben ser escritos en los espacios indicados en las hojas de respuesta.
Cualquier cosa que haya sido escrita en ofra parte no serd calificada. Usa la parte posterior de las
hojas si necesitas papel de borrador.

Usa el recipiente etiquetado como “Used Vials™ para desechar los frascos cerrados con la
soluciones de reaccidn. '

Usa el recipiente etiquetado como “Liguid Waste” para desechar las soluciones de tus pruebas,

Usa ¢l recipiente-etiquetado como “Broken Glass Disposal” para desechar los fragmentos de la
ampolleta.

Unicamente se te daran reactivos y/o material de laboratorio en una ocasién sin penalizacion,
Cada incidente adicional resultard en la pérdida de 1 punto de los 40 puntos de tu examen
préctico.

La version oficial en ingiés de este examen estara disponible sélo si lo requieres para aclarar
algo.
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Nombre : : Cédigo : MEX {
Reactivos y Equipo (Practica 1)

Reactivos {en la lista se ha puesto en negrita ¢} nombre que aparece en la etigueta de cada

envasej

Riesgo™ Seguridad”
~2 M HCL, solucién en agua, 50 mL enuna | R34, R37 S26, 545
botella. |
~0.01 M I3, solucién en agua, 10 mL en una
botella, etiquetada como “I”.
Acetona, (CH3),CO, M =58.08 ¢ me}'i, RI1, R36, R66, R67 S8, 816, 8§26
densidad = 0.791 g mL", 10.0 mL en un vial
Acetone-dg, (CD1),CO, M=64.12 ¢ mol ™, R11t, R36, R66, R67 S6, S16, S26
densidad = 0.872 g mL"', 3.0 mL en una
ampolla de vidrio

" Vea la pagina 3 para la descripcién del Riesgo y Seguridad.
La molaridad exacta esté indicada en la etiqueta, con la concentracion dada antes del nombre de la
sustancia.

Eguipo - Kit #1

e Una botella de vidrio llena con agua destilada.

s Quince frascos de 20 mL con tapa rosca recubierta de teflén.

¢ Diez pipetas Beral de polietileno de 1 mL. praduadas en
intervalos de 0.25 mL (ver el dibujo de la derecha).

¢ Diez pipetas Beral de polietileno de 3 mL graduadas en

intervalos de 0.50 mL (ver dibujo de la derecha).

T . )
N

1.00 mL ! 3.0ml

e Un crondmetro digital. (instrucciones en procedimiento) -
0.75 ml. somt

0.50 mt -
-1 1.0 ml

0.25 mi _

19
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Nombre : _ Cadigo : MEX
Riesgo y Seguridad (Practica 1)

R11 Highly flammable

R34 Causes burns

R36 Irritating to eyes

R37 Trritating to respiratory system

R66 Repeated exposure may cause skin dryness or cracking

R67 Vapors may cause drowsiness and dizziness

S9 Mantenga el recipiente en un lugar bien ventilado

S16 Mantenga alejado de fuentes de ignicidn

526 En caso de contacto con los ojos, lave inmediatamente con abundante agua y busque ayuda
meédica.

S45 En caso de accidente o si no se siente bien, busque ayuda médica inmediatamente.

44™ IChO . Examen practico 1 . Versién oficial de México. Pagina 3
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Practica 1 18% del total

a b ¢ d e f g | Expl | 18%

Cinética, Efecto Isotépico y Mecanismo de la Yodacién de la
Acetona

Los descubrimientos acerca de los mecanismos de reacciones quimicas implican avances en
catalisis y sintesis. Una de las herramientas més poderosas para probar los mecanismos de reaccién
es realizar estudios cinéticos, debido a que la forma en que la rapidez varfa con las condlczones de
reaccion se relaczona directamente con el mecanismo de la reaccién. Una segunda poderosa
herramienta corresponde al estudio de moléculas sustituidas isotopicamente. A pesar que los
isétopos tienen reactividad similar, existen pequefias diferencias en la rapidez de reaccién en
funcidn de la masa nuclear. _

En este experimento, empleards tanto la cinética como el efecto isotopico para proveer

informacién de la yodacién de acetona en solucién acuosa dcida:

Q

O
)L iy T )L porRIE
RsC c”
Ry

RsC CRs

R=HorD
La reaccidn procede con la siguiente ley de rapidez

rapidez = k[acetona]"[I; 1[I’}

en donde tanto la constante de velocidad (k) como los érdenes de reaccién enteros (m, 1 v ), seran
determinados por ti. También, compararas la reactividad de la acetona con la de la dg-acetona, en la
cual los 6 atomos de hidrégeno ( 1H} han sido sustituidos por deuterio (*H, D), para determinar el
efecto isotépico (kn/kp) de la reaccion. A partir de estos datos, podras inferir el mecanismo de esta
reaccion.

Lee la descripcion completa de este experimento y planea tu trabajo anfes de comenzar.

44" IChO . Examen practico 1 . Version oficial de México. Pagina 4
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Procedimiento

La rapidez de reaccién depende de la temperatura. Registra la temperatura de tu lugar de

trabajo (pregunta al asistente de laboratorio):

°C

Instrucciones para el uso del cronémetro:

(1) Presiona la tecla [MODE] hasta que aparezca el icono COUNT UP en la pantalla.
(2) Para comenzar a tomar el tiempo, presiona la tecla [START/STOP].

(3)  Paradetener la medicién del tiempo, presiona nuevamente 1a tecla [START/STOP].
{4y  Paraborrar, presiona la tecla [CLEAR].

Procedimiento General

Mide los volumenes que has elegido de las soluciones de dcido clorhidrico, agua destilada, v ién
triyoduro (esta Gitima rotulada como “I) y colécalos en el recipiente donde realizaras la reaccion.
Las concentraciones iniciales de los reactivos en las mezclas de reaccidn deberan estar en los
intervalos dados a continuacién (no necesitas explorar todo el intervalo de concentracion, pero los
valores que emplees deben estar dentro de los siguientes):
[H']: Entre 0.2y 1.0 M
[I5']: Entre 0.0005 y 0.002 M
lacetonal]: Entre 0.5y 1.5 M

Lareaccidn iniciard cuando agregues el volumen de acetona que hayas elegido, a la solucién
que contenga los otros reactivos. Una vez agregada la acetona, tapa rapidamente el recipiente de
reaccién, inicia el crondmetro y agita vigorosamente el recipiente una vez; fuego déjalo quieto
sobre un fondo blanco. Indica los volimenes de los reactivos que utilizaste en la linea que dice
Prueba 1 en la tabla (a). Durante e} transcurso de la reaccion, no debes tocar ni sostener el recipiente
por debajo del nivel del liquido que contiene. El avance de la reaccion lo aprecias visualmente

observando la desaparicidn del color amarillo-marrdn del ién triyoduro. Registra el tiempo

44™ IChO . Examen practico 1 . Version oficial de México. Pagina 5




Nombre : Cédigo : MEX

requerido para la desaparicion del color. Cuando se completa la reaccion, coloca a un lado e
recipiente, y manténlo cerrado para evitar tu exposicion a los vapores de iodoacetona.

Repite el experimento las veces que desees, empleando diferentes concentraciones de reactivos.
Sugerencia: cambia sélo una de las concentraciones cada vez. Para cada prueba efectuada, registra
los volumenes en la tabla (a) , y calcula las concentraciones de los reactivos para anotarlos en la
tabla (c) que aparece mas adelante.

Una vez que hayas estudiado la rapidez de reaccion empleando acetona, debers examinar la
rapidez de reaccion para la dg-acetona. Ten en cuenta que aunque tienes exceso de acetona,
Gnicamente se te proporcionan 3.0 mL de dg-acetona (debido al alto costo de este reactivo marcado
1sotopicamente). Por esto, si requirieras un volumen adicional de dg-acetona, seras penalizado con
un punto. Cuando necesites usar este reactivo, levanta tu mano y el supervisor del laboratorio
abrird la ampolleta para ti. Las reacciones de compuestos sustituidos con deuterio (°H, D), son
generalmente mas lentas que para los compuestos sustituidos con hidrégeno (‘H). Por lo tanto,

emplea las condiciones de reaccién que den lugar a reacciones répidas cuando trabajes con

(CD3)»CO.

Cuando termines de trabajar:
a) Vacia la botella de agua y colécala junto a todo el material que no hayas utilizado en la caja
rotulada “Kit#1”; ‘
b) Coloca las pipetas que has usado y los recipientes cerrados en los contenedores designados
que estan debajo de las campanas;
¢) Utiliza el contenedor rotulado “Broken Glass Disposal” para descartar todas las partes de la
ampolleta vacia.

Puedes limpiar tu area de trabajo después que haya sido dada la sefial de STOP.

44"™ IChO . Examen practico 1. Version oficial de México. Pagina 6
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Codigo : MEX

a. Registra tus resultados de acetona (CH3),CO, en esta tabla. No es necesario que hagas ocho

pruebas

Prueba
#

Volumen de la
sohucion de
HCl, mL

Volumen
de Hzo,
mL

Volumen de la
solucion I57,
ml,

Volumen de
{CH;),CO,
mL

Tiempo de
desaparicion del
Igm, 5

i

b. Registra tus resultados de acetona-ds, (CD3),CO, en esta tabla. No es necesario que hagas

cuatro pr

uebas.

Prueba | Volumen de la | Volumen Volumen de la Volumen de Tiempo de
4 solucion de de H;O, solucion [r7, (CD3RCO, desaparicion del
HCI, mL ml mi ml. I, s
id
2d
3d
4d
44™ IChO . Examen practico 1 . Version oficial de México. Pagina 7




Nombre : Cédigo : MEX

¢. Usa las siguientes tablas para calcular las concentraciones y rapideces promedio para las
reacciones que estudiaste. Considera que el volumen total de cada mezcla de reaccion es igual a Ja
suma de los volumenes de las soluciones que la forman. Para tus cdleulos de £ (partes e y f), NO
necesitas usar todas las pruebas pere debes indicar cudles de ellas vas a usar para hacer el

calculo poniendo una marca en la columna de SI o NO.

(CH3)2C01
Prueba | Inicial [H'], Inicial Inicial Rapidez promedio | Usas esta prueba
" M MM [{(CH3»COJ,M | de desaparicién of | para calcular ky?
I3, Si No
Ms!

.

bod

L]

o 2
m

L L
L]

(CD3)2C02
Prueba | Inicial [H'}, Inicial Inicial Rapidez promedio | Usas esta prueba
4 M {1571, M [(CH3pCO], M | dedesaparicion of | para calcular £y?
Iy, Si No
Ms!

1d D D

2 0 O

3 ]

]

4d

L]

L
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Nombre ; Cédigo : MEX

d. Caleula el orden de reaccion en niimeros enteros para ta acetona, el trivoduro y el proton.

d13

rapidez = = k[(CH3)COJMIGTMHT PP

e. Calcula la constante de rapidez ky para la reaccion de la acetona, (CH;),CO, e indica las

unidades.

&
I

f. Calcula la constante de rapidez kp para la reaccién de la acetona- ds, (CDg)gCO y calcula el valor

del cociente ki/kp (el efecto isotdpico de fa reaccion).

kp

fi

kulkn =

44" IChO . BExamen préctico 1 . Version oficial de Meéxico. Pagina 9



Nombre : Cédigo : MEX

g- A partir de los datos cinéticos y del efecto isotdpico puedes obtener ciertas conclusiones acerca
del mecanismo de la reaccién. En la tabla siguiente se muestra un mecanismo razonable para la

reaccion de yodacién de la acetona. Alguna de las etapas de la reaccion es la determinante de la

rapidez (R.D.8.), siendo las demés etapas, equilibrios rapidos.

Coloca la marca ¢ en la casilla de la primera columna de la tabla de cada etapa del
mecanismo, si tu ley de rapidez medida experimentalmente (parte d) es consistente con que esa
etapa sea la determinante de la velocidad y con una X si no lo es. Coloca la marca  en la casilla de
la segunda columna de la tabla de cada etapa del mecanismo, si el efecto isotdpico medido

experimentalmente (parte f) es consistente con que esa etapa sea la determinante de la velocidad y

una X si no lo es.

(RD.Ses (RIDS es
consistente con consistente con el
laley de efecto isotdpico?
velocidad?
O HO+
Jmor == e
HO+ HO
)k +H,O T /K + HaO*
HO HO+
/R tlym /\K/E +2F
HO* O
)}\/I HHO —— )}\/! +H30+'
;BUENA SUERTE!

44™ IChO . Examen practico 1 . Versién oficial de México. Pagina 10
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Instrucciones (Practica 2)

&

Este experimento consta de 13 paginas (11 a 23) para el procedimiento y las hojas de respuestas.
Tienes 15 minutos para leer estas hojas antes de empezar los experimentos.

Tienes 2 horas y 45 minutos para completar el Experimento 2. Cuando planees tu trabajo, ten
en cuenta que una de ias etapas requiere 30 minutos.

Comienza iinicamente cuando den la sefial de START. Debes de parar tu trabajo inmediatamente
después de que den la sefial de STOP. Un refraso de 5 minutos implica que te anulen el examen
practico. Después de que te den la sefial de STOP, espera en tu lugar de trabajo. Un supervisor
revisard tu lugar de trabajo. Debes dejar en tu lugar de trabajo:

El procedimiento/hojas de respuestas (estas hojas)
Una placa TLC en la bolsa de plastico con tt cédigo de estudiante
E} frasco rotulado “Producto”

Debes seguir las normas de seguridad de la IChQ. Mientras estés en el laboratorio debes llevar
puestas los lentes de seguridad o tus propios lentes autorizados. Utiliza siempre la propipeta
para llenar las pipetas. Puedes usar guantes cuando manejes productos quimicos.

Recibiras un SOLO AVISO del supervisor del laboratorio si no cumples las normas de
seguridad. Con el segundo aviso te expulsaran del laboratorio y tendrés cero en este experimento.

No dudes en preguntar al asistente de laboratorio si tienes dudas relacionada con seguridad o si
necesitas salir el laboratorio,

Trabaja inicamente en el lugar que se te han asignado.
Para escribir tus respuestas, usa solamente la pluma que se dio y no un lapiz.

Usa la calculadora proporcionada.

Todos los resultados deben ser escritos en los espacios indicados en las hojas de respuesta.
Cualquier cosa que haya sido escrita en otra parte no sera calificada. Usa la parte posterior de las
hojas si necesitas papel de borrador.

Usa el recipiente etiguetado como “Broken Glass Disposal” para desechar los frascos usados.
p q p P

Usa el recipiente etiquetado como “Liguid Waste” para desechar las soluciones de tu
experimento.

Unicamente se te darén reactivos y/o material de laboratorio en una ocasién sin penalizacion.
Cada incidente adicional resultard en la pérdida de 1 punto de los 40 puntos de tu examen
practico.

La version oficial en inglés de este examen estard disponible sélo si lo requieres para aclarar
algo.

11
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Nombre:

Codigo:  MEX

Reactivos quimicos (Practica 2)

Reactivos quimicos v materiales (las etiquetas para cada caja estan indicadas en negritas)

Ftiqueta de riesgo”

Etiqueta de seguridad’

(salen)y,* ~1.0 ¢” en un vial R36/37/38 526 S28A 837 8S37/39
S45

Mn{(OOCCH;); 4H,0, ~1.9 gb en un vial R36/37/38 R62 R63 | S26 S37/36

Disolucién de cloruro de litio, LiCl, IM R11 R36/38 S9 516 826

sohucion en etanol, 12 mL en una botella

Etanol, 70 mL en una botella Rl 57816

Acetona, (CH3»CO, 100 mL en una botella

R11 R36 R66 R&7

59 516 826

(salen*)MnCl,,* ~32 mL de ~3.5 mg/mL°

disolucidn en una botella

Iy, ~0.010 M disolucién en agua,” 50 mL en

una botella, etiquetada “I,”,

Acido Ascorbico, ~0.030 M disolﬁcién en

agua,’ 20 mL en una botella

1% Almidon, disolucién en agua, 2 mL en una

botella

Placa para TLC —unaplacade Scm x [0 om

de silica gel en una bolsa plastica con cierre

hermético

¥ Ver la pagina 14 para la definicién de las etiquetas de riesgo y seguridad.

*(salen)H,:

=N ==
oo D

® Bl valor exacto est4 indicado en la etiqueta.

© (salen*)MnCl, (ambos grupos R son iguales y pueden ser H, o COOH ¢ SO;H):

44™ [ChO — Examen Préctico {versidn México),
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Nombre: Codigo:  MEX:

Equipe
De uso comun: Balanza

Dos seportes con pinzas rotulado con su codigo y ubicados dentro de la campana de
extraccidn de gases

Un agitador-calentador

Una regla de 300 mm

Un lapiz

Dos erlenmeyer de 250 mL (uno para la sintesis, uno para la recristalizacidn)
Una probeta de 50 mL

Una barra de agitacién magnética de 20 mm

Un embudo de filtracidén para kitasato (embudo Hirsch)

Papeles de filtro circulares para el kitasato y para la cadmara de cromatografia TLC
Un kitasato de 125 mL para filtrar al vacio

Un adaptader de hule para el kitasato

Un recipiente plastico para hielode 6,5 L

Un agitador de vidrio

Dos pipetas Beral plasticas (ver el dibujo de la derecha)

Una espatula de plastico

Un fraseo con tapa de 4 mL rotulado como "Product” para la reaccion

Tres frascos pegueiios con tapa rosca (para disoluciones de cromatografia TLC)

Diez tubos capilares (100 mm) para las aplicaciones sobre las placas TLC y
Un vidrio de reloj (para cubrir la cdmara de desarrollo cromatografico TLC)
Un vaso de precipitados de 250 mL que usaras como camara de desarroilo

cromatografico TLC

Una bureta de 25 mlL instalada v lista para usar.
Un embudo plastice pequefio

Cuatro erlenmeyers de 125 mlL

Una propipeta

Dos pipetas volumétricas (de 10 mL yde 5 mL)

14
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Frases de Riesgo y Seguridad (Problema 2)

R11 Highly flammable

R34 Causes burns

R36 Irritating to eyes

R37 Irritating to respiratory system

R66 Repeated exposure may cause skin dryness or cracking

R67 Vapors may cause drowsiness and dizziness

S7 Mantener el recipiente herméticamente cerrado

59 Mantener el recipiente en un lugar ventilado

S16 Mantener lejos de fuentes de ignicidn

526 En caso de contacto con los ojos, lave inmediatamente con agua y busque asistencia médica.
S28 Al contacto con la piel, lave inmediatamente con agua.

$37 Usar guantes de proteccién adecuados.

S37/39 Usar guantes de proteccién y proteccion en cara/ojos.

545 En caso de accidente o si usted se siente mal, busque asistencia médica de inmediato
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Problema 2 22% del Total

Sintesis del Complejo Salen - Manganeso y Determinacién
de 1a Formula del Producto

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

10 i5 4 4 2 35

Los complejos de los metales de transicion de los elementos del grupo 34 derivados del
ligando bis(salicilideno)etilendiamina (salen) han demostrado ser catalizadores eficientes para

varias reacciones redox en sintesis orgdnica.

== N==

R Q OH MO R

(salen)YH,, R=H
(salen*}, R = H, COOH, or SO3H

Lahabilidad del ligando “salen” para estabilizar altos estados de oxidacién en elementos
del bloque 3d es importante en esta quimica. En particular, compuestos de manganeso con
estados de oxidacién desde IT+ hasta V+ pueden ser generados dependiendo de las condiciones
de la reaccion durante la preparacion del complejo “salen — manganeso”. En este experimento
prepararas este complejo haciendo reaccionar (salen)H, con una solucion de acetato de Mn(II) en
etanol, aire, y en presencia de cloruro de litio. Bajo estas condiciones, obtendrds un complejo con
formula (salen)MnCly, donde x =0, 1, 2, 0 3.

Necesitaras: 1) determinar la masa del producto, ii} caracterizar su pureza utilizando
cromatografia de capa fina (TLC), y iii) determinar el estado de oxidacién de! metal en el
complejo utilizando una titulacion redox yodométrica. Para la titulacion redox, se te
proporcionard una solucion de un compuesto andlogo previamente preparado, (salen®)MnCl,,
donde el manganeso tiene el mismo estado de oxidacién que en su producto y el sustituyente R
en el anillo de benceno puede ser H, COOH, o SO;H.

Lee toda la descripcidn de este problema y planifica tu trabajo antes de empezar. Algunas de
las operaciones deben ser realizadas simultdneamente para que termines tu trabajo a tiempo.
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Procedimiento:

A. Sintesis de (salen)MnCIy

_ — v N\
0
Q OH HO + Mn(OOCCHg); + Oy + LGl  ——a & o

1)
2)

3)

4)

3)

6)

7)

{salen)MnCl,

Coloca 2-3 cristales de (salen)H; en un frasco pequefio para usarlos en TLC.

Transfiere a un matraz Erlenmeyer de 250 mL, la muestra de (salen)H; que se te
proporciond (la muestra ha sido pre-pesada ~1.0 g) e introduce el agitador magnético.
Aflade 35 mL de etanol absoluto.

Coloca el matraz sobre la plancha de calentamiento/agitador. Calienta el contenido bajo
constante agitacion hasta que el sélido se disuelva (usualmente, la disolucién se completa
cuando el etanol estd a punto de hervir, peto evita que hierva), Luego, controla la
temperatura de la plancha para mantener la mezcla cercana a su punto de ebullicion pero
por debajo de éste. No dejes que la mezcla hierva para que el cuello del matraz se
mantenga frio. Si el matraz estuviera muy caliente para ser agarrado con tus manos,
utiliza papel absorbente para sostenerlo.

Quita el matraz de la plancha y afiade a su contenido la muestra pre-pesada (~1.9 g) de
Mn{OAc)-4H,0. La mezcla se tornar a un color marrén oscuro. Coloca el matraz sobre
la plancha inmediatamente y contintia calentando y agitando por 15 min. Evita que hierva
la mezcla para que el cuello del matraz se mantenga frio,

Quita el matraz de la plancha de calentamiento y agrega a su contenido la solucién
proporcionada de 1M LiCl en etanol (12 mL, en exceso}. Coloca nuevamente el matraz
sobre la plancha y contintia calentando y agitando por 10 min. Evita que hierva la mezcla
para que el cuello del matraz se mantenga frio.

Al transcurrir el tiempo indicado remueve el matraz de la plancha, v coldcalo en un bafio
de hielo durante 30 min para la cristalizacién del producto. Cada 5 min, raspa levemente
con la varilla de vidrio las paredes internas del matraz , bajo el nivel del liquido, para
acelerar la cristalizacion de (salen)MnCly. Los primeros cristales pueden aparecer
inmediatamente al enfriar la solucion o luego de un periodo de sélo unos 10-15 minutos.
Usa la linea de vacioc localizada dentro de la campana (la valvula correspondiente estd
marcada “Vacuum”™) y filtra bajo vacio el sélido cristalino formado utilizando el kitasato
y el pequefto embudo Hirsch proporcionados. Use una pipeta Beral, para lavar el sélido,
formado con unas pocas gotas de acetona sin desconectar el matraz de la linea de vacio y
déjalo en el filtro (bajo vacio) por 10-15 min para secar al aire libre.
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8) Transfiere el producto sélido al frasco marcado “Product”, que debe estar pre-pesado y
luego determina y registra su masa, m,, en el espacio proporcionado a continuacién.
Registra también la masa de los siguientes reactivos utilizados en la sintesis: (saler)Ho,
myg, and Mn(OOCCH;3), 4H,0, mu.

9) Coloca el frasco con el producto dentro de una bolsa ziplock.

Masa del frasco "Product”, vacio: g
Masa del frasco con su producto seco: g
Masa del producto, m,: g

Masa del (salen)H; especificada en la etiqueta del frasco, my:

Masa del Mn(OOCCH;3),-4H,0 especificada en la etiqueta del frasco, mug,!
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B. Anilisis volumétrico de la muestra dada de (salen*)MnCl,

._N c; Nz —.—N

{salen*yMnCl,
+ xHC!

R=H, COOH, or SO;H

Uso de la propipeta
1) Coloca la propipeta en la pipeta
2) Apretar firmemente la propipeta
3) Para tomar la solucion con la pipeta, apretar el botén con la flecha hacia arriba
4) Para verter la solucién de la pipeta, apretar el botdn con la flecha hacia abajo

Nota: Las pipetas y Ia bureta estdn listas para usar y no necesitan ningéin enjuague.

1} Vierte 10.00 mL de ia solucion de {salen*)MnCl en un matraz Erlenmeyer de 125 mL
usando la pipeta volumétrica.

2) Afiade 5.00 mL de la solucién de dcido ascorbico v mezcla bien. Déjala reaccionar en
reposo por 3-4 minutos.

3) Para evitar la oxidacion del acido ascorbico con O, | titula la solucidn inmediatamente

con la solucion de I;” usando como indicador 5 gotas de una solucidn de almidén al 1%.
El punto final azul o verde-azulado, debe persistir por lo menos por 30 segundos.

4} Si el tiempo lo permite, repite la titulacion 1-2 veces para mejorar la precision en tu
determinacion,

Escribe los resultados de tu(s) titulacion(es) en la siguiente tabla:

# Leciura inicial de la Lectura final de la Gasto de la solucion de 157,
solucidn de I3 en la solucidnde I en la M
bureta, Ml bureta, Ml
1
2
3
19
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ii. Indicar el gasto (seleccionado o promedio) de ia solucién de 13" en Ml que usara

para los calculos de masa molar de (salen*MnCl, :

(Gasto de la solucion de 137 a usar en los calculos: Mi
Concentracién de (salen* }MnCly (de la etiqueta en la botella): mg/Ml
Concentracién de acido ascérbico (de la etiqueta en la botella): M

| 20
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ii. A partir de los datos obtenidos en la titulacion y utilizando 1a tabla que se muestra debajo,

deduce el valor de x, el estado de oxidacién del manganeso ¢ identifica el sustituyente en el

ligando “salen” (R = H, COOH, SO3H). Mostrarlos en ¢l siguiente esquema:

Estado de oxidacion del manganeso:

Mn

O/

o

)~

R X (Masa molar tedrica)/x,
g/mol
H 1 357
H 2 196
H 3 143
COOH I 445
COOH 2 240
COOH 3 172
SOsH 1 517
SOsH 276
SOsH 3 196

44™ IChO — Examen Practico (versién México).

21




Nombre: Cédigo: MEX

C. Caracterizacion de (salen)MnCl, por TLC

1)

2)

3)

4)

5)
6)

7)
8)

9

Disuelve unos pocos cristales del (salen)MnCly que preparaste con unas gotas de etanol
absoluto, usando un frasco pequefio y una pipeta Beral para el etanol.

Disuelve unos pocos cristales de (salen)H; con unas gotas de etanol absoluto, usando otro
frasco pequefio.

Si es necesario, usa tijeras (puedes pedirlas al asistente de! laboratorio) para cortar la
placa de TLC a la altura adecuada para la camara de TL.C

Para saturar la cdmara en vapores de etanol, coloca dentro del vaso el papel de filtro
circular grande de manera de ocupar la mayor altura del mismo. Agrega etanol a la
cdmara hasta 3-4 mm de altura, asegurdndote de empapar el papel de filtro. Tapa el vaso
con el vidrio de reloj.

Marca la linea de origen.

Aplica en la placa de TLC un punto de cada una de las dos soluciones utilizando los
capilares que se suministran.

Correr la TLC con la camara tapada con el vidrio de reloj durante 10-15 min.

Marca el frente de solvente asi como los puntos coloreados en la placa de TLC usando
un lapiz.

Seca la placa de TLC al aire y colécala de vuelta en la bolsa con cierre.

10) Calcula los valores de Ry para (salen)H, y (salen)MnClx.

22
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ii. Dibuja tus resultados en esta placa cromatografica

il. Defermina y registra los valores de Ry para (salen)H, y (sale:11)1~~/.[=1'1(31X

Ry, (salen)Hs:

Ry, (salen)MnCly:

Cuando hayas terminado tu trabajo:
a) Coloca los residuos liquidos en ¢l contenedor marcado como Liquid Waste.
b) Coloca los frascos usados en el contenedor marcado como Broken Glass Disposal.
¢) Regresa el material de vidrio usado a sus cajas correspondientes marcadas como “Kit
#27, “Kit #37 y “Kit #4”,
;BUENA SUERTE!
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