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EXAME PRATICO

PROVA PRATICA N°1 - Quimica Inorgéanica / Analitica

Identificagdo de compostos de coordenagdo com formula geral
K3M(C,0,)5.3H,0 e determinagdo da concentragio de um deles em solugéo.

Introdugéo: Quando novos compostos sdo preparados no laboratério,
ha uma regra de ouro que tem de ser sempre seguida. Contudo, Pedro quebrou
essa regra e nao colocou etiquetas nos frascos onde guardou os compostos
que havia sintetizado.Por azar, colocou-os numa prateleira onde estava outro
frasco n&o rotulado que continha Fe(NO3); .9H,0. No dia seguinte, ao saber
0 que tinha acontecido, o professor do Pedro teve uma idéia para identificar
0s compostos e resolveu transforma-la num exercicio de descoberta para
Pedro e para vocés. Sabemos que os compostos que Pedro sintetizou eram
compostos de coordenacao de trés metais (aluminio, cromo e ferro) e que a
férmula geral desses compostos é: K;M(0x)5.3H,0 (ox = &nion oxalato = C,0,27).
Identifique os compostos contidos nos frascos A,B,C e D. Esta prova pratica
consta de duas partes, a ser realizada em 2 horas 30 minutos. Na parte P1A
vocé vai identificar os compostos A,B,C e D. Na parte P1B vocé vai determinar
a concentragcdo de uma solugdo aquosa de um desses compostos. O
Procedimento Experimental e a Folha de Respostas correspondentes a parte
P1B s6 |lhe serdo entregues depois que vocé fizer a parte P1A e devolver a
Folha de Respostas preenchida. Aconselha-se que nédo gaste mais de 30
minutos na parte P1A.

DADOS:
1.Configuracgdes eletronicas:
Al =Ne 3s23p', Fe=Ar4s23d°, Cr=23s'3d°

2. Constantes de acidez:
H,C,0, Ka1=5,60x 102 Ka2=5,42x10°

H,S0,  Ka2=1,02x102

3. Lista das cores que podem ser selecionadas para o preenchimento da
Tabela 1, e Tabela 2, da folha de Respostas -Parte P1A.

Incolor, Branco, Verde claro, Amarelo acastanhado, Azul esverdeado, Azul
acinzentado.
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MATERIAL PARA A PROVA PRATICA DE Q. INORGANICA — Q. ANALITICA.

Material Quantidade por aluno

Tubos Eppendorf 4 com amostras A,B,Ce D
Tubos de ensaio

Suporte para tubos de ensaio

Caneta de acetato

Pisseta com agua destilada

Varetas (bastdes) de vidro

Pipetas de Pasteur

Tetinhas de borracha para a pipeta de Pasteur
Proveta de 10 ml

Proveta de 25 ml

Proveta de 250 ml

Placa de aquecimento e agitacédo
Béquer grande (250-600)

Béquer de 50 ml

Béquer de 100 ml

Bureta de 25 ml com torneira de Teflon
Suporte universal + conector +garra
Funil de vidro

Pipeta volumétrica de 25 ml

Péra de borracha

Erlenmeyer de 250 ml

Barra magnética

Coador de plastico

[T G G U % JJCE G G Gy G G G U G G U G G G GO |, T | J G G o o

Termbmetro

Reagentes

Sélidos: AB,CeD.

Solugdes aquosas: Solugao X

KSCN 0,5mol /1

KMnO, 0,009968 mol / |

H,SO, 4mol / |

H,SO, 1mol /| (1 frasco para 2 alunos)

PARTE P1A
Identificagdo de compostos

1. S&o fornecidos 4 tubos Eppendorf (A,B,C e D) que contém as amostras.
Oobjetivo do seu trabalho é fazer corresponder as letras aos compostos:
k3Fe(C50,)5.3H,0 K3Al(C,0,)3.H,O

k3Cr(C20,)3.Hp0 Fe(NO,).9H,0
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1.1 Transfira cada um dos compostos (todo o contelido de cada tubo
Eppendorf) para um tubo de ensaio previamente rotulado com a letra
correspondente, e encha-o ate o meio com agua destilada. Agite com um
bastéo para dissolver completamente. Registre na Tabela 1 a cor das solugdes
aquosas obtidas (utilize exclusivamente a lista de cores) fornecida.

Tabela 1. Solugdes aquosas néo acidificadas (parte 1 de cada solugéo).

Composto Cor inicial Cor observada
da solugéo apds adicdo KSCN

o0 w >

1.2 Divida cada uma das solug¢des em duas partes: parte 1 e parte 2.

1.3 A parte 1de cada solugao adicione algumas gotas (cerca de 5 ou 6)
da solugdo aquosa de KSCN (fornecida) e agite com bastdo. Registre na
Tabela 1 o que observar em cada caso:

i) ndo houve alteragéo visivel
ii) mudou de cor para (indicar nova cor)

1.4 A parte 2 de cada solugao adicione 5 mol de H2SO4 4 mol /|, agitando
com cuidado e em seguida, adicione algumas gotas de solugdo de KSCN.

Registre suas observagdes na Tabela 2 da Folha de Respostas e responda
as Questdes 2,3 e 4.

Tabela 2. Solugdes aquosas néo acidificadas (parte 1 de cada solugéo).

Solugéo Composto Cor observada
apés adigdo KSCN

o0 w >

2.Complete a balanceie a equagao quimica geral que traduz o processo
de dissociag&o dos compostos K;[M(C,0,4)5].3H,0, quando se dissolvem em
agua:
K3[M(C504)5].3H,0 =

(M pode ser Fe, Cr ou Al)
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3. Identifique os compostos , levando em consideragdo ndo apenas o
resultado dos testes efetuados, mas relacionando a cor (ou a sua auséncia)
das solugbes aquosas dos compostos, com a configuragao eletronicas dos
ions de Fe, Al e Cr.

Quadro de identificacao dos compostos

() Kg[Fe(Cy04)4].3H,0
() KqlA(C,0,)4]-3H,0
() Ks[Cr(C,0,)5]-3H,0
() Fe(NOg)3.9H,0

Nota: Antes da férmula quimica de cada composto coloque a letra correspondente.

4. Para as solugdes dos compostos em que, apds acidificagéo, houve
uma alteragéao visivel de cor adigdo de KSCN (alteracao registrada somente
na Tabela 2) escreva as equagoes balanceadas dos equilibrios quimicos
envolvidos que traduzem o efeito do acido e o efeito do KSCN.

Efeito do acido

Efeito do KSCN

Prova Pratica N2 1 — Quimica Inorganica/ Analitica Parte P1b

Determinacéo da concentracédo de uma solucéo de K;[Fe(C,0,);] . 3H,0

Depois de ter identificado cada um dos compostos, Pedro preparou
uma solugdo de Kj[Fe(C,0,)5] . 3H,0O dissolvendo uma massa m deste
composto em agua, num baldo volumétrico de 2,000 L, porém, esqueceu de
registrar a massa que pesou. A solugdo obtida é a solugao X que lhe foi
fornecida e que vocé vai usar no procedimento experimental a seguir
indicado.
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1.Titulacéo do oxalato existente na solucéo X com solucéo padréo de KMnO,

1.1 Ligue (quase no maximo) a placa de aquecimento que esta em cima
da bancada e, por uma questao de seguranga, coloque um béquer com agua
sobre ela (esta agua nao devera ser utilizada).

1.2 Encha uma bureta de 25,00mL com a solugdo padrdo KMnO,
fornecida. Registre na Folha de Respostas o valor exato da concentragéo
desta solugao, indicado no rétulo do frasco

1.3 Retire 25,00mL da solugé@o X para um Erlenmeyer de 250mL e registre
na Folha de Respostas o material que vocé escolheu para medir os 25,00mL.

1.4 Adicione 150mL de H,SO, 1 mol/L & solugéo contida no Erlenmeyer.

1.5 Ao adicionar acido & solugéo, o ion complexo [Fe(C,0,)5]*" dissocia-
se e forma-se H,C,O, que vai ser titulado com permanganato (MnQO,).
Responda a questao 7 da Folha de Respostas.

1.6 Adicione 15mL do permanganato contido na bureta (a uma velocidade
de cerca de 0,4mL/s), com agitagdo. Vocé ira observar uma cor rosa na solugao.

1.7 Deixe em repouso até desaparecer a cor.

1.8 Aquega, na placa de aquecimento, a solugdo contida no Erlenmeyer,
até a temperatura desta atingir os 70°C (controle a temperatura com o
termdmetro fornecido).

1.9 Desligue a placa mas mantenha o Erlenmeyer sobre ela.

1.10 Coloque uma barra magnética no Erlenmeyer e ligue a agitagdo na
placa. Finalize a titulagdo da solugcdo quente, adicionando, gota a gota, a
solugédo de KMnO4 até o aparecimento de uma cor rosa permanente. Registre,
na Tabela 3 da Folha de Respostas, as leituras da bureta e o volume de
titulante gasto.

Recomendacao: Na fase final da titulagdo aguarde desparecer
completamente a cor rosa, antes de adicionar uma nova gota do titulante.
1.11 Volte a ligar a placa de aguecimento.

1.12 Repita a titulagdo (passos 2.2 a 2.11) pelo menos mais duas vezes;
mas, como vocé ja sabe quanto espera gastar de titulante (passo 2.6) adicione
90-95% do volume de solugdo de KmnO4 que gastou no 12 ensaio e depois
prossiga com os passos 2.7 a 2.11. Se estes ensaios nao forem concordantes,
repita mais uma vez a titulagéo.

1.13 Responda as questdes 6 e 7 da Folha de Respostas
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2. Concentracédo da solucdo de KMnO, usada como titulante:

3. Material usado para medir 25,00mL de solugcdo X, no ponto 2.3 do
procedimento eXperimental ..........ccoeooiieeiiereee e

4. Escreva a equacao quimica ajustada que traduz a reagéo redox entre o
H,C,0, e 0 MnO,, sabendo que o CO, e 0 Mn?* sdo produtos da reagao.
Além da equacao global, escreva as equacoes das semi-reacoes de
oxidacao e de reducao e identifique-as

5. Tabela 3 — Leituras da buretas e dos volumes de solugdo aquosa de
KMnO, gastos nos ensaios de titulacéo (Nota: registre os volumes tendo em
conta a precisdo da bureta)

(mL) | Volume inicial Volume Final | Volume gasto

Ensaio 1

Ensaio 2

Ensaio 3

Volume de solu¢do de KMnO,4 que ir4 usar no célculo da concentragéo
deoxalatonasolugdo X: ........... mL.

6. Calcule a concentracao de oxalato na solucao X e apresente de forma
clara esses calculos no quadro que se segue utilizando o nimero devido de
algarismos significativos:

Concentragao de C,0,2~nasolugdo X = .......cccceeverucee mol/L

7. Admitindo que o compostos esta puro, calcule a massa m de compostos

que Pedro dissolveu no baldo de 2,000L e apresente os calculos de forma
clara.
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Classificagédo: 20 pontos

Material e reagentes disponiveis

Durante o exame pratico algum material de vidro podera ser usado
mais de uma vez. Limpe-o cuidadosamente.

A capela e o equipamento nela encontrados poderdo ser usados por
varios estudantes. O nimero da sua capela esta escrito na sua bancada.

Material

Reagentes

1 par de luvas

pisseta com agua destilada (500 mL)
frasco para residuos (por bancada)
placa de agitacao

barra magnética

suporte universal

garra com conector

termbémetro

tina pequena para gelo

erlenmeyer de 100 mL

vareta (bastao)

funil de vidro

papel de filtro

funil de Blichner

kitassato

argola de borracha para filtragao
porta-amostras (B3)

proveta graduada (10 mL)

2 béqueres de iogurte

1 béquer (25 mL)

1 espatula

25 tubos de ensaio

Suporte para tubos de ensaio

10 pipetas de Pasteur

4 tetinhas (conta-gotas)

2 pedacos de papel de aluminio

1 trompa de vacuo (um para cada 2
alunos)

6 placas de TLC com indicador

2 Camaras de cromatografia (frascos
de vidro fechados)

10 Capilares para TLC

Lampada de UV (por laboratério)
Parafilm®

Estojo (régua, lapis, borracha, caneta,
caneta para
transparéncia/marcador)

_ o e e e e e

—_

etanol (frasco com 20 mL)
Diclorometano

Acetato de etila

boro-hidreto de sédio (frasco com
solugdo 0,25 g /2 mL agua)

acido cloridrico (frasco com 30 mL HCI 10%)
gelo

solugéo de bromo (Br, em CCl,)
solugao de hidrogeno carbonato de
sodio (NaHCO;)

solugdo de dicromato de potassio
(K, Cr, O, em H,SO,)

solugao de Fehling 1

solucao de Fehling 2

solugao de Brady (solugao de 2,4-
dinitrofenil-hidrazina)

solugdo de hidréxido de sédio
solugao de iodo

A1 —Café

A2 — Medicamento contido no copo
A3 — molho de abacaxi

A4 — Suco de laranja

Pa1 — paracetamol

Pf1 — Dikar (fendlico)
benzofenona (frasco com 1 g)
benzofenona (porta-amostras B2)
composto desconhecido A
composto desconhecido B
composto desconhecido C
composto desconhecido D
composto desconhecido E
composto desconhecido F
composto desconhecido G
composto desconhecido H
composto desconhecido |
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PO 1: Enigma 1 — Andlise qualitativa por TLC

INTRODUGCAO

O Sr. José Vicente morreu inesperadamente apds o jantar comemorativo
do seu 85° Aniversério. Inicialmente a causa de morte foi atribuida a uma
intoxicagao alimentar, no entanto, a neta Carmen, desconfiada resolveu ndo
s6 guardar o copo, no qual a tia Amalia tinha dissolvido o0 medicamento em
pd que deu ao seu avl, como também pedir a realizagdo de uma autépsia no
cadaver do seu avo.

A governanta Ant6nia, que conhecia como ninguém toda a familia do
Sr. Vicente e viu nascer todos os filhos e netos, achou por bem guardar todas
as sobras do jantar que o Patrdo José Vicente tinha ingerido. Guardou o
molho de abacaxi preparado pela filha Clara e que o Sr. Vicente tanto gostava,
o suco de laranja, que o filho Sérgio havia preparado e o resto do café que a
filha Beatriz, a mais nova, Ihe tinha levado para a mesa. Todas estas amostras
foram entregues ao Inspetor William, da Policia Criminal, quando este resolveu
ir a casa do Sr. José Vicente e falar com toda a familia e empregados.

A autopsia demonstrou que o Sr. José Vicente faleceu em consequéncia
de um envenenamento que poderia ter sido causado pela ingestdo de um
fungicida do tipo fenolico ou de um medicamento, contendo paracetamol, ao
qual o Sr. José Vicente era alérgico.

O Inspetor William, apds ter conversado com todos os empregados da
casa e com todos os familiares, concluiu que apenas os filhos do Sr. Vicente
apresentavam motivos para poderem ter tido a vontade de envenenar o Pai.
Assim, enviou para o laboratério central da Policia Criminal, amostras do
café, suco de laranja, molho de abacaxi e o residuo do copo que continha o
medicamento dado pela filha Amalia com o seguinte pedido: Procurar
vestigios de paracetamol e/ou fungicida do tipo fendlico.

A equipe no laboratério efetuou uma analise prévia dos analgésicos e
fungicidas disponiveis no mercado tendo obtido os seguintes cromatogramas.

Frente | _ ______._ solvente: Frente solvente:
solvente Acetato solvente | -~~~ " 777 Diclorometano
de etilo
@ -
©
©
- ® ®
®
L®
®
Ponto | 1 _ L. a_a. Ponto |\ _y_u_.._
aplicagdo | M, M, M, M, aplicagéo| r F, F, F
Cromatograma obtido na analise | Cromatograma obtido na andlise
dos constituintes de medicamentos | de fungicidas comerciais
tos analgésicos comerciais
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Realizacao Experimental

1. Utilizando a técnica de cromatografia em camada fina analise as
amostras que o Inspetor William disponibilizou, utilizando duas placas
cromatograficas.
Amostras trazidas pelo Inspetor William:
A1 —Café A2 — Residuo do copo que continha o medicamento
A3 — Molho de abacaxi A4 - Suco de laranja

Padroes disponiveis no laboratorio:
Pa1 — paracetamol P¢1 — Dikar (fungicida do tipo fendlico)

PO2- Reducao da Benzofenona

Introducéao

Algumas das transformag¢des mais importantes entre grupos funcionais
envolvem reacdes de oxidagdo — reducéo (oxidoreducao). E do senso comum
que na oxidacdo temos perda de elétrons e na redugdo temos ganho de
elétrons. No caso dos compostos organicos temos de considerar os estados
de oxidagao do atomo de carbono envolvido na transformagao (Fig.1).

H o}
I [ [ | [ |
—C—C —OH —C—C —H —C—C—C— —C—C —OH
(. I I | I
H
alcool primario aldeido cetona acido carboxilico
-1 +1 +2 +3

Figura 1

A reducédo de compostos carbonilicos constitui um importante método
de sintese de alcoois. Das trés principais formas de executar redugdes em
laboratério, hidrogenagéo catalitica, redugao com hidretos de metais e redugéo
com metais, a mais usada na redugéo de cetonas € a redugao com hidretos
de metais, destacando-se o0 uso do boro-hidreto de sodio (NaBH4). O boro-
hidreto transfere um ion hidreto para o carbono carbonilico e o oxigénio do
grupo carbonila liga-se ao boro. No final teremos a transferéncia dos quatro
ions hidreto e a ligacao a quatro moléculas do composto orgénico. Este, por
hidrélise ou alcéolise, é transformado no respectivo alcool. (Fig.2).

4RoC=0 + BHy = (RoCHO)4B ™

(RoCHO)B™ 4120 4rocHOH + (HO)B"

Figura 2
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O objetivo deste trabalho é efetuar a redugao da benzofenona (1) e

comprovar que foi obtido o respectivo alcool (2) (Fig.3).

PO3:

O O T O O
L,
ii) HClgq

O OH
@) )

Figura 3

Realizacdao experimental

Coloque a benzofenona (porta-amostras - 1 g) num erlenmeyer de 100
mL e adicione o etanol (20 mL). Agite, utilizando o agitador magnético,
a solugao resultante. Quando toda a cetona estiver dissolvida, coloque
um banho de gelo por baixo do erlenmeyer e mantenha a agitagéo.

Adicione lentamente, e em pequenas quantidades, a solu¢ao de boro-
hidreto de sédio. Controle a temperatura da mistura para garantir que
nao exceda os 45 °C.

Quando toda a solugéo de boro-hidreto de sédio tiver sido adicionada,
remova o banho de gelo, lacre o erlenmeyer com parafilm e mantenha
a agitagdo por mais 15 minutos.

Nota: Enquanto a reagcéo decorre, pode terminar o enigma 1 ou iniciar a
resolugdo do enigma 2.

Coloque o erlenmeyer que contém a mistura reaccional num banho de
gelo e adicione-lhe, muito lentamente, a solugdo aquosa de HCla 10 %
(30 mL).

Filtre os cristais sob vacuo e lave-os bem com agua fria.
Nota: Enquanto a filtracdo decorre, pode terminar o enigma 2.

Recolha o soélido obtido no porta-amostras fornecido (B3) e guarde o
filtrado no frasco indicado para tal.

Utilizando a benzofenona fornecida (porta-amostras B2) e o sélido que
obteve (portaamostras B3) efetue um teste quimico simples que
possibilite comprovar que ocorreu a reagdo desejada. Caso ache que
os tubos devem ser aquecidos, solicite ao seu supervisor.

Enigma 2 — Identificacdo de grupos funcionais

Introducéao

A identificagao rapida de compostos é feita através de reagdes simples

onde podem ocorrem alteragdes de cor, formagao de sélidos ou liberacdo de
gas. As familias de compostos organicos apresentam variadissimas reagoes
que podem ser usadas na sua identificagao.

64



112 Olimpiada Ibero-americana de Quimica

O objetivo deste ponto é identificar a que familia de compostos organicos
pertence os compostos desconhecidos A, B, C, D, E, F, G, H e I. E, assim,
conseguir selecionar das estruturas apresentadas (Fig.1) a correspondente
a cada composto desconhecido.

/J‘\\‘% Q HO
[ ) N\ N N
o} o T~
( \> cl /JL e “‘*\/J\ L /
) (6) Q)] ®
COH 0
P N L
T j AN ) . ( J ( i
~ a0 (; ) -
) NH, 2
0
J A CN
/”‘“xof ~ L J ~ /\/ /OH

Figura 1

Selecione, nos quadros apropriados existentes nas folhas de resposta,
a opgao correta conforme o resultado observado em cada tubo. Responda as
questdes adicionais. A execucao dos testes desta experiéncia pode ser feita
seguindo uma ordem arbitraria.

Realizacdo experimental
1. Reag&o com bromo (Bro/CCly):
Utilize quatro tubos de ensaio e numere-os de 1 a 4. Envolva os tubos

de ndmero par (tubos 2 e 4) com folha de papel de aluminio para protegé-
los da luz.
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Coloque nos tubos 1 e 2 cerca de 20 gotas do composto A e nos tubos
3 e 4 cerca de 20 gotas do composto B.

Adicione cerca de 3 gotas da solugéo Bro/CCly a cada um dos tubos.
Coloque os tubos de numero impar proximo da janela para apanhar o
maximo de luz e os de nimero par em lugar escuro (dentro do armario).
Ao fim de 30 minutos observe e registre se ocorre reagdo em cada tubo.

2. Reagdo com hidrogenocarbonato de sodio (NaHCOg):
Utilize dois tubos de ensaio. Coloque o composto C no tubo 1 e o
composto D no tubo 2.
Adicione cerca de 5 gotas da solugéo de NaHCOg a cada um dos tubos.
Observe e registe se ocorreu reagdo durante e imediatamente apds a
adigdo.

3. Reag&o com dicromato de potassio (KoCroO7):
Utilize cinco tubos de ensaio e coloque, em cada um deles, cerca de 5
gotas de solucédo de dicromato de potassio em acido sulfarico diluido.
Adicione a cada um dos tubos cerca de 5 gotas de um dos compostos
atestar (E, F, G, H e I). (Um composto diferente por tubo).
Aguarde cerca de 5 minutos e registre se ocorreu reacdo em cada
caso.

4. Reagdo com o reagente de Fehling:
Utilize trés tubos de ensaio e coloque, em cada um, cerca de 5 gotas de
solucédo de Fehling 1 e igual quantidade de solucao de Fehling 2.
Adicione a cada um deles cerca de 5 gotas de um dos compostos a
testar (E, F e I). (Um composto diferente por tubo).
Aguarde cerca de 5 minutos e registre se ocorreu reacdo em cada
caso.

5. Reagdo com o solugado de Brady (solugdo alcodlica acida de 2,4-
dinitrofenil-hidrazina):
Utilize cinco tubos de ensaio e coloque, em cada um deles, cerca de 5
gotas de solugdo alcodlica acida de 2,4-dinitrofenil-hidrazina.
Adicione, a cada um deles, 10 gotas de um dos compostos a testar (E,
F,G,Hel).
Agite e deixe em repouso durante cerca de 15 minutos. Registre se
ocorreu reagdo em cada caso.

6. Teste do iodoférmio:
Utilize dois tubos de ensaio.
Coloque em um tubo 5 gotas do composto F e no outro tubo 5 gotas do
composto I.
Adicione, a cada um deles, 5 gotas de solugdo de NaOH e 7 gotas da
solugdo de iodo.
Agite, deixe em repouso e indique se ocorreu reagdo em cada caso.
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