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O L e - Codigo: PRT

Instrucdes (Tarefa 1)

®

O caderno da tarefa 1 desta prova e respetivas folhas de resposta ¢ constituido por 10 paginas.
Tem 15 minutos para ler esta prova antes de iniciar a realizagfio das experiéncias.
Tem 2 horas e 15 minutos para compietar esta tarefa 1.

Inicie a prova apenas quando a ordem START for dado. Deve parar imediatamente o seu
frabalho quando a ordem STOP for dada. Um atraso de 5 minutos resultara na sua
desclassificag8o nesta prova. Apds a ordem STOP ser dada, espere junto da sua bancada de
trabatho. O responsavel do laboratdrio ird verificar o seu espago na bancada. Devera deixar na
sua bancada:

o O caderno da tarefa/ resposta (este caderno)

E esperado que siga as regras de seguranca apresentadas no regulamento da IChO. Enquanto
estiver no laboratéric, deve usar deulos de seguranc¢a ou os seus Gculos se tiverem sido
aprovados. Deverd usar luvas quando mexer em produtos quimicos.

Recebera apenas 1 avise do responsdvel do laboratdrio se infringir as regras de seguranca. Na
segunda infraccio das regras serd mandade embora do laboratério e terd zero pontos na prova
pratica.

Niéo hesite em perguntar a um responsavel pelo [aboratério se tiver alguma questdo relativa a
questdes de seguranca ou se precisar sair do laboratério.

S6 1he € permitido trabalhar no espago que lhe esta reservado.
Utilize apenas a esferografica/caneta fornecida, e ndo o lapis, para responder as perguntas.
Utilize a calculadora que lhe foi fornecida.

Todos os resultados deverfo ser escritos na drea que lhe esta reservada nas folhas de resposta.
Tudo o que estiver escrito fora dessa drea nfo serd corrigido/contabilizado, Utilize o verso das
folhas se necessitar de folha de rascunho.

Utilize o recipiente etiquetado como “Used Vials” para colocar os restos dos porta amostras
fechados com as soluc@es da reagio,

Utilize o recipiente etiquetado como “Liquid Waste” para colocar restos de solugdo

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

Produtos quimicos ou material de laboratdrio serdio fornecidos sem qualquer penalizagdo apenas
uma vez exceto no caso da acetona-dg (ver pag. 6). Cada pedido adicional resuliard numa perda
de 1 ponto dos 40 pontos destinados a prova préatica.

Pode pedir a verso oficial em Inglés desta prova que esta disponivel apenas para clarificagfo.
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N O e Cédigo: PRT

Reagentes e Equipamento (Tarefa 1)

Reagentes (o rotule real € o indicado 2 negrito)

Frases de Risco’ E Frases de Seguranca’

~2 M HCL’ sotucdo aquosa, frasco com 50 mL R34, R37 1826, S45

~0,.01 M KI5, solucdo aquosa, frasco com 10 mi.,

etiquetado “I,”.

Acetona, (CH3),CO, M =58,08 ¢ mol™, densidade | R1 1, R36, R66, R67T | 89,516, S26
=(,791 g mL !, frasco com 10,0 mL

Acetona-dg, (CD),CO, M = 64,12 g mol™, R11,R36, R66, R67 | 89, S16, S26
densidade = 0,872 g mL™', ampola de 3,0 mL

" Ver pagina 3 o significado das frases de Risco e Seguranca.
* ~ ‘. ' .
A concentracio exata e a indicada na etiqueta do frasco,

Material no - Kit #1

¢ Um frasco de vidro com 4gna destilada

¢ Quinze frascos porta-amostras de 20 mL com rotha de rosca
verde em Teflon

e Dez pipetas de plastico de 1 mL graduadas em incrementos
de 0,25 mL (ver desenho a direita).

e Dez pipetas de plastico de 3 mL graduadas em incrementos
de 0.50 mL (ver desenho 4 direita).

s Um crondmetro digital (stopwatch)

44" IChO — Prova Pratica. Versio Oficial Portuguesa
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LA 1= Coddige: PRT

Frases de Risco e de Segurancas (Tarefa 1)

R11 Altamente inflamével

R34 Causa gueimaduras

R36 Irritante para os olhos

R37 Irritante para as vias respiratorias

R66 Exposicio repetida pode causar secura da pele ou gretas

R67 Vapores podem causar sonoléncia e tonturas

S9 Mantenha o recipiente em local bem ventilado

S16 Manter longe de fontes de ignigéo

S26 Em caso de contacto com os othos, lavar imediatamente com agua abundante e consultar o
meédico

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

44™ IChO - Prova Pratica. Versio Oficial Portuguesa



Nome: «oooviiiiiin, OO Cadigo: PRT

Tarefa 1 18% do total
a b ¢ d e f g Tarefal | 18%
10 2 10 | 12 | 16 12 8 70

Cinética, Efeito Isotopico e Mecanismo de Iodacido da Acetona

O conhecimento dos mecanismos das reagdes quimicas motivam avancos quer na sintese
guer em catalise. Uma poderosa ferramenta para investigar os mecanismos da reagéo € o estudo da
sua cinética porque o modo como & velocidade da reagfio varia em fungédo das condigdes da reacio,
depende diretamente de mecanismo da reagfo. Uma segunda ferramenta importante ¢ o estudo da
substitui¢io isotdpica em moléculas. Apesar dos isotopos apresentarern reatividade semelhante a
diferenca na massa nuclear provoca pequenas altera¢des na velocidade da reagéio.

Nesta tarefa vai usar estes efeitos cinéticos e isotdpicos para conseguir ter informago sobre

0 mecanismo de iodaclo da acetona em meio acido:

O

O
T = I e
-
: R4C %
2

RaC CR,

R=Horb
A reacfo ocorre segundo a seguinte lei da velocidade
| Velocidade = k[acetona]"[I; ] [H')
onde a constante da velocidade & e os valores da ordem da reagfo m, n, e p sdic para ser
determinados por si. Também ira comparar a reatividade da acetona com a da acetona-ds deuterada,
onde os seis dtomos de hidrogénio ('H) foram substituidos por deutério (*H, D), com o objectivo de
determinar o efeito isotopico (kn/kp) da reagho. Através destes dados devera tirar conclusdes sobre o

mecanismo desta reagio.

Leia atentamente todo o procedimento desta tarefa e planifique o seu trabalho antes de comegar.

44™ IChO — Prova Prética. Versio Oficial Portuguesa



J 5 L P s Coédigo: PRT

Procedimento

A velocidade de uma reaciio depende da temperatura. Registe aqui a temperatura do seu

laboratorio (selicite o valor a um responsdvel):

Instrugbes para o uso do cronémetro digital (stopwatch)

(1) Carregue na tecla [MODE] até aparecer COUNT UP no visor.

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

(4) Para voltar ac zero no visor, carregue na tecla [CLEAR].

Procedimento Geral
Mega os volumes de acido cloridrico, dgua destilada e da solugfio de tri-iodeto de potassio
(frasco etiquetade como “I”) gue escolheu para um dos frascos porta-amostras. As concentragdes
iniciais dos reagentes na mistura reacional devem estar entre os valores abaixo indicados {ndo
necessita de explorar toda a gama de valores, mas os seus valores ndo deve estar fora dos intervalos
dados):
iH']: Entre 02e 1,0 M
[I:7]: Entre 0,0005 ¢ 0,002 M
[acetonal: Entre 0,5¢ 1,5M
Para iniciar a reag8o, adicione o volume escothido de acetona ao porta-amostra contendo os
outros reagentes. Rapidamente tape o porta-amostras, inicie a contagem do tempo, agiie-o
vigorosamente e coloque-o sobre uma superficie branca. Registe os volumes de reagentes que
escolheu na tabela fornecida na alinea a. A partir do momento que iniciar a reacdo nio toque cu
segure no porta-amostras na zona do liquido. O progresso da reagdo pode ser detectado visualmente
pelo desaparecimento da cor amarela-acastanhada do ifio tri-iodeto. Registe o tempo necesséaric para
que a cor desapareca. Quando a reagfio estiver completa coloque o porta-amostra de lado e deixe-0
fechado para que néo fique exposto aos vapores de iodoacetona.
Repita as vezes que considerar necessdrias usando diferentes concentragbes de reagentes.
Registe os valores das concentragdes de reagentes que usou na tabela da alfnea c.

Nota: altere uma concentragdo de cada vez.

44™ IChO — Prava Prética. Versio Oficial Portuguesa




| B = Coddigo: PRT
Uma vez estudada a velocidade da reagfo da acetona deve fazer o mesmo para estudar a
velocidade da reacBio da aceiona-ds. Note que no caso da acetona-dg s6 tem disponiveis 3,0 mL
devido ao facto dos reagentes isotopicamente marcados serem muito carcs. Consequentemente, 1o
caso de necessitar de mais acetona-ds serd penalizado com 1 ponto. Quando necessitar de usar
este reagente, levante a mio e um reSponsz’wei do laboratério ird abrir a sua ampola. As
reagdes de compostos deuterados sdo geralmente mais lentas do gue as dos compostos substituidos
apenas por hidrogénio. Assim, quando trabalhar com (CD3)%CO deve usar as condicdes reacionais

que promovem a rea¢do mais rapida.

QQuando ferminar o trabalho:
a) Esvazie a garrafa de 4gua e coloque-a juntamente com todo o material nfio utilizado na caixa
etiquetada “Kit #17;
b) Coloque as pipetas e os porta-amostras usados nos recipientes apropriados que se encontram
nas hottes;
¢} Utilize o recipiente etiquetado “Broken Glass Disposal® para colocar os restos de vidro da

ampola.

Pode arrumar e limpar a sua drea de trabalho depois de ter sido dado a ordem de STOP.

44" |ChO - Prova Pratica. Versfo Oficial Portuguesa
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Codigo: PRT

a. Registe na tabela seguinte os resultados da experiencia com a acetona, (CH3)2CO. Ndo é

necessdria efefuar experiéncius para preencher totalmente a labela.

Exp. #

Volume
solucdo HCL,
ml.

Volume
HzO, ml.

Volume solucgéo I3,
ml.

Volume
(CH33»CO, mL

Tempo até ao
desaparecimento
doly, s

7

8

Exp- experiéncia

b. Registe na tabela seguinte os resultados da experiencia com a acetona-ds, {CD3),CO. Nao ¢

necessaria efetuar experiéncias para preencher totalmenie a tabela.

Exp. Yolume Volume | Volume solucio I3, Vohime Tempo até ao
" solugiio HC1, | H,O, mL mkL (CD4)CO, mL | desaparecimento
ml, do I’ s
1d
2d
3d
4d

¢. Utilize a tabela seguinte para registar as concentragdes ¢ as velocidades calculadas para as

reacdes que estudou. Assuma que o volume de cada mistura reacional € igual a soma dos volumes

dos seus constituintes. Nio necessita de usar todas as experiéncia que realizou para calcular o

valor de k (partes ¢ e f) mas deve indicar que experiéncia ou experiéncias que usou nos scus

calculos, Para fal assinale na coluna da direita ¢ na caixa respectiva a(s) experiéncia(s) que

utilizou para efetuar os cilculos.

44™ IChO — Prova Prética. Versfio Oficial Portuguesa




N I i e e e Codigo: PRT
(CH3)2COI
Exp# | Concentracéo | Concentragio | Concentragdo Velocidade de Experiéncia
Inicial {H'], | Inicial [Iz7], Inicial desaparecimento utilizada nos
M M [(CH3,LCOJ, M doI”, Mg calculos de ky?
Sim Nio
! 00
? 0O
3 : -
I
4
L L
3 o
6 -~
i
! 0O
8 o -
L L
(CD3),CO:
Exp# | Concentragio | Concentragio | Concentragio Velocidade de Experiéncia
Inicial [H'], | Inicial {157, Inicial desaparecimento atilizada nos
M M [(CD3):C01 M do I, M’ caleulos de kp?
Sim Nio
1id -
L
2d -
L L
4d 0

d. Indique os valores da ordem de reagfo para a acetona, tri-iodito e 180 hidrogénio,

velocidade = — ¢

5] o K{(CH),COTIF T H P

i

{t

=

¢. Calcule a constante de velocidade &y da reacio da acetona, (CH3)2CO, e indique as suas unidades.

44™ IChO — Prova Prética. Versio Oficial Portuguesa
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Cédigo: PRT

kH =

f. Calcule a constante de velocidade &p da reagfio da acetona-ds, (CD1)CO, e calcule o valor da

razdo de ku/kp (0 efeito isotopico da reagdo).

il

kp

kw'kp =

44" [ChO — Prova Pratica, Versio Oficial Portuguesa




N O Lttt e e Codigo: PRY
g. Através dos dados da cinética e do efeito isotdpico podem ser tiradas conclusdes sobre o
mecanismo desta reagdo. Em baixo é proposto um mecanismo possivel para a iodagio da acetona.
Uma das reagdes ¢ o passo limitante da velocidade da reagfio (R.D.S).

Na tabela em baixo, na coluna *R.1D.S consistente com a lel da velocidade” a frente de cada
equacdo marque com (¢) se a let de velocidade obtida experimentalmente (parte d) ¢é consistente
com esse passo ser o limitante da réac;ﬁo ¢ marque com um (X} se a lei de velocidade obtida
experimentalmente ndo € consistente com esse passo ser o Himitante . Na coluna “R.D.S consistente
com o efeito isotdpico” marque com { ¢ ) se as medidas do efeito isotdpico obtidas
experimentalmente (parte f) sfio consistentes com esse passo ser o limitante da reago e marque
com um (X) se o efeito 1sotépico obtido experimentalmente nfio é consistente com esse passo ser ¢

limitante

R.D.S. consistente R.D.S consistente
com alei da com ¢ efeito

velocidade? isctopico?

>:O

+ H,07 —— /“\ + H,0

+ HyO — - /J\ + H307

+

-

+QH
*OH OH
OH
+OH e}
+HO i ;o HHOT

.

+ 1y s /U\/, +2I
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N OTTI e e e Cadigo: PRT

Instrucoes (Tarefa 2)

¢ O caderno com a tarefa 2 e respetivas folhas de resposta € constituido por 13 péaginas.

*

Tem 15 minutos para ler esta parte da prova antes de iniciar a realizacho das experiéncias.

Tem 2 horas 45 minutos para completar esta Tarefa 2. Ao planear o seu trabalho tenha em
atenco que um dos passos requer 30 minutos.

Inicie a prova apenas quando a ordem START for dada. Deve parar imediatamente o seu
trabalho quando a ordem STOP for dada. Um atraso de 5 minutos resultarda na sua
desclassificagdo nesta prova. Apés a ordem STOP ser dada, espere junto da sua bancada de
trabalho. O responsavel do laboratdrio ird verificar o seu espaco na bancada. Devera deixar na
sua bancada os seguintes items:

O caderno da tarela/ resposta (este caderno)
A placa de TLC dentro do saco de plastico com fecho e etiquetado com o seu cddigo.
O porta-amostras etiquetado com “Product™

E esperado que siga as regras de seguranga apresentadas no regulamento da IChO. Enguante
estiver no laboratério, deve usar éeculos de seguranca ou o0s seus deulos se tliverem sido
aprovados. Use a pompete fornecida. Deverd usar tuvas quando mexer em produtos guimicos.

Recebera apenas 1 aviso do responsavel do laboratério se infringir as regras de seguranca. Na
segunda infracclio das regras sera mandado embora do laboratério e terd zero pontos na prova
pratica.

Néo hesite em perguntar a um responsavel pelo laboratorio se tiver alguma questdo relativa a
questdes de seguranca ou se precisar sair do laboratério.

56 lhe € permitide trabalhar no espago que lhe esta reservado.
Utilize apenas a esferografica/caneta fornecida, e nio o lapis, para responder as perguntas.
Utilize a calculadora que lhe foi fornecida.

Todos os resultados deverio ser escritos na area que the esta reservada nas folhas de resposta.
Tudo o que estiver escrito fora dessa 4rea nfo serd corrigido/contabilizado. Utilize o verso das
folhas como folha de rascunho.

Utilize o recipiente etiquetado como “Broken Glass Disposal” para colocar os frascos porta-
amostra usados.

Utilize o recipiente etiquetado como “Ligquid Waste” para colocar os restos das solugies

Produtos quimices ou material de laboratério serdo fornecidos sem qualquer penalizacio apenas
uma vez. Cada pedido adicional resultarda numa perda de 1 ponte dos 40 pontos destinados a
prova pratica,

Pode pedir 2 versfio oficial em Inglés desta prova que estd disponivel apenas para clarificagio.

44™ 1ChO -~ Prova Pratica. Versio Oficial Portuguesa
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N OIC, L Codigo: PRT
Reagentes e Equipamento (Tarefa 2)

Reagentes e material {o rotulo real é o indicado a negrito)

Frase de Risco” Frase de seguranca’

(salen)H,,” ~1,0 ¢° no porta-amostras TTR36/37/38 S26 S28A S37 S37/39
S45

Mn{OOCCHS;); 4H;0, ~1,9 ¢® no porta-amostras | R36/37/38 R62 R63 | S26 S37/39
Lithium chloride solution, 12 mL de solucfo a R11 R36/38 S9 S16 826
IM de cloreto de litio (LiCl) em etanol
Ethanol (Etanol), frasco com 70 mL R11 S7S16
Acetona, (CH;3),CO, frasco com 100 mL R11 R356 R6o Ra7 S8 8516 826

(salen*)MnCl,," frasco com ~32 mL de uma

soluclo a ~3,5 mg/me

KI5 solugio aquosa a ~0.010 M” rotulado “I,”,

frasco com 30 mL

Ascorbic Acid (Acido ascorbico), solugo aguosa

a~0,030 MP , frasco com 20 mL

1% Starch (1% amido), solucio aquosa, frasce

com 2 mL

TLC plate (placa de TLC)}— um placa de TLC de
sflica 5 em = 10 cm numa boisa de plastico com

fecho.

s ) v v - M
Ver na pagina 5 o significado das frases de Risco e Seguranga.

“ (salen)H;:
AR

® O valor exato estd indicado no rotulo/etiqueta,

¢ (salen®YMnCl, {os dois grupes R sfio iguais e podem ser 1, COOH ou SOsH):
A
~ hid ™
R o o R

44™ IChO -- Prova Préatica. Versio Oficial Portuguesa
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Nome:

Fguipamento
Use Comum:

Kit #3:

Kit #4:

Balanga

Codigo: PRT

Dois suportes com garras localizados na hotte, marcados com o codigo da bancada (#16)

Uma placa de aquecimento com agitagio
Uma régua de 300 mm
Um lapis

Dois Erlenmeyers de 250 mL

Uma proveta de S0 mL

Uma barra magnética de 20 mm

Um funil de poreelana (funil de Hirsch)

Papel de filtro circular para o funil de Hirsch e para a cdmara de TLC
Um kitasato de 125 mL para filtracio a vicuo

Um adaptador de borracha para o kitasato

Um recipiente de pldstico para banho de gelo de 0,5 L

Uma vareta

Duas pipetas de plastico de 1 mL (veia desenho a direita}

Uma espatula de plastico ‘

Um porta-amostras vazio de 4 mL rotulado “Product” para o produto da
reaglo

Trés porta-amosiras pequenos (para preparar as solugdes de TLC)
Dez tubos capilares (100 mm) para aplicagfio na placa de TLC
Um vidro de relogio (para a cdmara de TLC)

Um copo de 250 mL para usar como c@mara de TLC

Uma bureta 25 mL montada e devidamente lavada, pronta a ser usada
Um pequeno funil de plastico

Quarto Erlenmeyers de 125 mL

Uma pompete para pipetar

Uma pipeta volumétrica de 10 mL

Uma pipeta volumétrica de 5 mL

44" IChO — Prova Pratica. Versio Oficial Portuguesa
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Frases de Risco e de Seguranca (Tarefa 2)

R11 Altamente inflamavel

R36/37/38 Irritante para os olhos, vias respiratorias ¢ pele
R62 Pode aumentar o risco de infertilidade

R63 Pode causar danos no feto

R66 Exposigo repetida pode causar secura ou gretas na pele

R67 Vapores podem causar sonoléncia e tonturas

57 Manter o frasco bem fechado

S9 Manter o frasco em local bem ventilado

S16 Manter longe de fontes de ignigfo

S26 Em caso de contacto com o0s olhos, lavar imediatamente com dgua abundante e consultar o
médico.

S28A Em caso de contacto com a pele, imediatamente lavar abundantemente com dgua.

537 Calgar luvas apropriadas.

S37/39 Calgar luvas apropriadas e utilizar protego apropriada para os olhos e face

S45 Em caso de acidente ou se se sentir mal, consultar um médico imediatamente
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Tarefa 2 22% do Total

Sintese de um complexo de “Salen”-Manganés e Determinacio
da sua Férmula

A B-i B-ii C-i C-id Tarefa 2 22%

10 15 4 4 2 35

Os complexos de metais de transicio do bloco 3d com o ligando bis(salicilideno)etilenodiamina
(salen) t8m mostrado ser eficientes catalisadores em vérias reacdes de oxidagfo-reduclio de sinfese

‘orgénica.
— —
R OH  HO R

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

A capacidade do ligando de salen estabilizar altos estados de oxidagio de elementos do bloco 34 é
importante em quimica. Em particular, compostos de manganés com estados de oxidagfo de +2 a +5
podem ser gerados, dependendo das condicdes reaﬁonais, quando os complexos salen-manganés
sfo preparados. Nesta tarefa é-lhe pedido que prepare um complexo “salen”-manganés por reagio
de (salen)ly com acetato de Mn(I) em etancl, ao ar e na presenga de cloreto de litio. Nestas
condigdes, pode obter um complexo de formula (salen)MnCly, onde x = 0, 1, 2 ou 3.

Vai necessitar de: i) determinar a massa do produto, 1i) caracterizar a pureza por
cromatbgraﬁa em camada fina (TLC) do produto e iii) determinar o estado de oxidaglo do metal no
complexo usando uma titulagho de oxidagBo-reducio (iodometria), Para a titulagfio de oxidagio-
redugéo é-the fornecida uma scluco de um complexo andlogo ao preparado por si, (salen™}MnCl,,
onde o manganés tem o mesmo estado de oxidagfo que o seu produto o substituinte R do anel

benzénico pode ser H, COOH ou SO3H.

Leia com aten¢io toda a descrigdo desta tarefa e planifique o seu trabalho antes de comegar.
Algumas das operagées terdo que ser efetuadas em simultdneo para conseguir completar a tarefa

dentro do tempo.
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Procedimento:

A. Sintese do (salen)MnCl,

1y
2)

3)

4)

5)

7)

8)

9)

| :

~N N= . _N\Ciﬁ)\'_
M
OH HO + Mn{OOCCHz)y + Oy + LICT  ——i o o

{saten}MinCl,

Coloque 2-3 cristais do (salen)H>, no porta-amostra pequeno, para ser usado mais tarde, no
TLC.

Transfira a amostra fornecida de ~1,0-g de (salen}H; para um Erlenmeyer de 250 mL onde
previamente colocou a barra magnética. Adicione 35 ml de etanol.

Coloque o erlenmeyer na placa de aquecimento e agueca mantendo uma agitacdo constante
até gue o solido se dissolva (normalmente, a dissolugio ¢ completa quando o etanol esta
préximo de entrar em ebuli¢do). Nessa altura, baixe a temperatura de aquecimento por forma
a manter a mistura quente mas ligeiramente abaixo do ponto de ebulico. Ndo ferva a
mistura, para que o gargalo do Erlenmeyer se mantenha suficientemente frio. Se contudo,
estiver muito quente para segurar com as méos utilize uma toalha de papel dobrado.

Retire o erlenmeyer da placa de aquecimento e adicione-lhe a amostra de ~1.9 g de
Mn(OAc);4H,0. A soluclio ficarda com uma cor castanha-escura, Volte a colocar,
imediatamente, o erlenmeyer na placa de aquecimento e continue a aquecer e a agitar
durante 15 munutos N&o ferva a mistura, para que o gargalo do Lrlenmeyer se mantenha
suficientemente {r1o.

Retire o erlenmeyer da placa de aquecimento e adicione-the a solugfio de LiCl 1M em etano}
(12 ml., é um excesso) e volte a colocar o erlenmeyer na placa de aquecimento e continue o
aquecimento ¢ a agitacio por mais 10 mintuos. Nio ferva a mistura, para que o gargalo do
Erlenmeyer se mantenha suficientemente ftio.

Apos este periodo retire o erlenmeyer da placa de aquecimento, e cologue-o num banho de
gelo, para cristalizar durante 30 min. A cada 5 min “raspe” suavemente as paredes internas
do erlenmeyer abaixo do nivel de liquido, com a vareta de vidro a fim de acelerar a
cristalizacio de (salen)MnCly. Os primeiros cristais podem aparecer imediatamente com o
arrefecimento ou apds um periodo de 10 a 15 minutos.

Utilize a linha de vacuo localizada dentro da hotte (a véalvula esta etiquetada com a palavra
"vacuo") e por sucgio filtre o sélido formadooe usando o funil de Hirsch e o kitasato. Utilize
a pipeta de plastico para lavar o sélido com algumas gotas de acetona mantendo a sucglo ¢
deixe-o0 sob succdo durante mais 10-15 min para secar bem.

Transfira o s6lido obtido para o porta-amostras etiguetado como “Product”, previamente
pesado e determine a massa do solido obtido, m,. Registe o valor no espago apropriado no

do quadro. Escreva também as massas dos reagentes utilizados na sintese: (salen)Hs, mrg, ¢
MH(OOCCH_*;)Q_AHQO, M i

Cologque o porta-amostra com o seu produto no saco de pidstico fornecide.

44" IChO ~ Prova Prética. Versdo Oficial Portuguesa



Nome: ..o P Codigo: PRT

Massa do porta-amostra etiquetado com a palavra “product”, vazio: -t
Massa do porta-amostra contendo o seu produto seco, g ;
Massa do produte obtido, m,,: | g
i
Massa de amostra de (salen); fornecida {copie do rétuloe), mg: |
g

Massa da amostra de Mn{OOCCHS;),-4H,0O fornecida (copie do rétulo), m,:

g
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B. Anajlise volumétrica da amostra fornecida de (salen*MnCl;

N HC TN OH
N\CI:}J\‘ O 0 =N, N= O =0
M + %/2 HOHLC i Mn + x/2 HOH,C + xHCI
R Vo” Vot R ’ == R 0" o R ?
HO OH O o]

{salen™)MnCl,

R =H, COOH, or SO:H.

Instrucdes de utilizaciio da pompete
1) Coloque a pompete na pipeta
2} Aperte bem o bolbo da pompete
3) Aperte o local da seta para cima para sugar a solugfo para dentro da pipeta
4) Aperte o local da seta para abaixo pafa despejar a solucdo contida na pipeta para o

erlenmeyer.

Nota: As pipetas e a bureta estdio prontas a serem utilizadas nfio sendo necessario lava-las com as
solucdes.

1y Pipetar 10,06 mL da solugdio de (salen*)MnCl; fornecida para wm Erlenmeyer de 125 ml.

2) Adicione 5,00 mL de solucdo de dcido ascérbico a solugdo anterior, agite bem e deixe
repousar a solugfo durante 3 a 4 minutos.

3) Para evitar a oxidacéo do dcido ascorbico com: Os, nflo atrase muite a realizacgio da titulac8o.
Titule com a solugio de Ki; usando 5 gotas de uma solugfio de amido a 1% como indicador.
A cor azul ou azul-esverdeada, ponto final da titulagdo deve manter-se durante, pelo menos,
30 segundos.

4y Se o tempo permitir, repita a titulago mais 1 ou 2 vezes para methorar a precisio da sua
determinacao.

5) Registe os resultados da sua(s) titulacio(des) na tabela seguinte:

# Volume inicial da Volume final da solugde | Volume da solugéo de Kl
© solucéo de Kl3, mL de Kls, ml. gasto, mL

1

2

3

44™ IChO — Prova Pratica. Versfio Oficial Portuguesa




N OII I, ot e e e
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i. Indique o volume em ml {selecionado ou a média) da soluglio de Kl; gasta e que utilizard

no calculo da massa molar de (salen®*)MnCly .

Volume da solugéo de Kl; usada nos céaiculos:

~ mL

Concentragio da solugdo de (salen*)MnCly (lido no rotalo do frasco):

Concentragéo da solugfo de acido ascérbico (lido no rétulo do frasco):

_mg/mL

M
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i, Através dos dados de titulaghio e os dados da tabela abaixo, deduza o valor de x, o estado de
oxidacio do manganés e identifique o substituinte R do ligando “salen™ (R = H. COOH, SO;H).

Registe esses dados nos locais respectivos do quadro abaixor:

Estado de oxidagio do manganés:

R % {Massa molar
tedrica)/x, g/mol

" ! 357

. 2 196

i 3 143
COOH } o
COOH 5 o
COOH 3 e
SOsH ! 517
SOsH 2 276
S0 3 196
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C. Caracterizacio do complexo (salen}MnCl; por. TLC

)

2)

3)

4)

5)
6)

7
8)
9)

Dissolva num porta-amostras alguns cristais do complexo (salen)MnCly que preparou
usando algumas gotas de etanol adicionadas com uma das pipetas de plastico.

Dissolva os cristais de {salen)H> que anteriormente colocou no porta-amostras também com
atgumas gotas de etanol.

Se necessario, use uma tesoura (pedir ao responsavel do laboratdrio) para cortar a placa de
TLC com a altura adequada para a cimara de TLC fornecida (copo).

Rodeie a parede interior do copo com o papel de filtro maior, Isto € necesséario para saturar a
cdmara de cromatografia com vapor de etanol. Humedega o papel de filtro com o etanol e
cubra o fundo do copo com uma camada de 3 a 4 mm de etanol. Tape o copo com vidro de
relogio.

Assinale o ponte de aplicacio.

Utilizando os tubos capilares fornecidos aplique na placa de TLC as duas solugBes a
analisar,

Elua a placa de TLC no copo tapado com o vidro do relogio.

Assinale na placa de TLC, usando o lapis, a frente do solvente e as manchas coloridas.

Seque a placa de TLC ao ar e coloque-a novamente no saco de pldstico,

10) Calcule ¢ Rypara ambos as amostras, (salen}H; e (salen)MnCl,.

12
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- 1. Esquematize em baixo o resultado da placa de TLC.

it. Determine e registe os valores de Ry para (salen)H, e (salen)MnCl;

Ry, (salen)Hs:

Ry, (salen)MnCly:

Quandoe terminar o trabalho;
a) Coloque os residuos lHquidos no recipiente identificade como Liquid Waste.
b) Coloque os porta-amostras usados no recipiente identificado como Broken Glass Disposal.

sl

¢) Colocar todo o restante material de vidro nas caixas respectivas, “Kit #27, “Kit #3” e “Kit

#47.
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