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Problema 1
Fisicoquimica Abaixamento do ponto de Congelacao
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Problema 2
Fisicoquimica Separacao de misturas por destilacao

21 | 22 | 23 | 24 | 25 | 26 | 2.7 | 2.8 Total

pontos | 1 1 1 1 2 1 2 4 13

1.1 1.2 1.3 1.4 1.5 Total

Pontos 1 1 2 4 2 10

Como projeto de fim de curso um estudante esta planejando fazer testes com
solugdes aquosas de diferentes solutos para estimar as suas proriedades.
Para realizar os seus testes ele dispde dos solutos “A” e “B” (ndo eletrdlitos). A
massa molar de “A” é 180 g/mol enquanto que a de “B” é 342 g/mol.

A sua tarefa é ajudar este estudante em seus testes. Para tal, considere que a
constante ebulioscépica da dgua é K,= 0,51 K kg/mol e a constante crioscopi-
ca é K= 1,86 K kg/mol

1.1. Determine a temperatura de fusdo (temperatura de congelacdo) de uma
solugado que contém 30 g do soluto “A”em 100 g de dgua.

1.2. Um refrigerador comercial trabalha a uma temperatura de 7 °C negativos.
Calcule a massa maxima de soluto “A” (em grama) que pode ser adicionada a
5000 g de agua, para assegurar que o refrigerador congele esta solucao.

1.3. Ao nosso amigo estudante, foi entregue 1 Kg de uma solucdo de uma
substancia “C’, que contém 70% em massa de dgua, para estudar as suas pro-
priedades. Ao efetuar estudos de crioscopia determinou que a temperatura
de fusdo da solucédo é 3,03 °C negativos. Determine a massa molar do soluto.

1.4. Para efetuar experiéncias adicionais, lhe entregaram outro kilograma
de uma solucao semelhante a anterior. Nos estudos de crioscopia encontrou
também que a temperatura de fusdo da solucédo é de 3,03 °C negativos. De-
pois de efetuar esta determinacdo, foi informado que a solu¢do contém 300
g de uma mistura dos sélidos “A” e “B”em 700 g de dgua. Calcule a molalidade
de“A” na solucao anterior.

1.5. Finalmente, o nosso amigo recebeu uma solug¢do que contém massas
iguais dos solutos “A” e “B”, dissolvidos em 400 g de dagua. Ao determinar a
temperatura de fusao desta solucdo obteve o valor de 2,5 °C negativos. Calcu-
le a massa de “A” (em grama) na solucdo.

Um dos processos mais comuns de separacao de misturas de sustancias vo-
lateis é a destilacao fraccionada, a qual se baseia nos diferentes pontos de
ebulicao das referidas sustancias em funcao das suas pressées de vapor. Uma
sustancia com menor ponto de ebulicdo é mais volatil.

A temperatura de ebulicao normal (T, ,) de uma sustancia é a temperatura em
que a sua pressao de vapor se iguala a pressao atmosférica ao nivel do mar

(760 mmHg = 1,0 atmosfera = 101,325 kPa). Se a pressao ambiental é diferen-
te, consequentemente o ponto de ebulicdo também sera.

2.1. A pressao atmosférica na Cidade do México é s6 de 585 mmHg. Se a Ty, ,
de uma sustancia A é de 92 °C, a temperatura de ebulicdo (em Kelvin) desta
sustancia na Cidade do México pode ser, aproximadamente:

(escolha a resposta correta e marque-a com um X na sua folha de respostas)
356K , 366K ,376K

2.2. A uma temperatura de 75 °C, a pressao de vapor da sustancia A (em
mmHg), pode ser aproximadamente:

860 mmHg, 760 mmHg , 560 mmHg

2.3. A temperatura normal de ebulicdo do benzeno (CH)é de 80,1 °C. A mas-
sa molar da sustancia A é de 106 g mol!. As misturas de benzeno e A se com-
portam idealmente. Numa mistura que contém a mesma massa de benzeno e
de A, a fracdo molar de A é:

1,359 , 0,736 ,0,576 , 0,500 , 0,423

2.4. A uma temperatura de 80,1 °C, uma mistura de benzeno e A cuja fra-
cdo molar de benzeno é 0,8, apresenta uma pressao parcial de benzeno (em
mmHg), de aproximadamente:

950 , 760 , 608 , 380 , 152

2.5. As misturas de benzeno com um composto C se comportam idealmente.
Determine qual é o ponto de ebulicao normal do composto C sabendo que a
pressao de vapor de C (em mmHg) varia em funcdo da temperatura (em Kel-
vin) de acordo com a seguinte equacao:

In (P./mmHg) = 12,0 - 2100/ T (K) Tepnde C:__
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De uma forma simplificada, se se alimenta uma mistura de benzeno e A, na
torre de destilagao (corrente Z), uma parte da mistura se separara em forma de
vapor (corrente Y) e a outra parte estara na forma liquida (corrente X) :

4 Y _  vapor

Torre >
(mistura liquida)

X liquido

A separagao ocorre porque a corrente Y estara sucessivamente mais rica com
0 componente mais volatil enquanto a corrente X terd uma maior concentra-
¢ao do componente menos volatil.

2.6 Se a corrente em Z for uma mistura equimolar de benzeno e A, quais po-
deriam ser as concentracdes de benzeno, em fracdo molar, nas correntes Y e X
respectivamente?

(escolha a resposta correta e marque-a com um X na sua folha de respostas)
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Problema 3 - INORGANICA - COMPOSTOS DE COBRE

1 2 3 4 5 6 7 8 9 Total

Pontos | 10 5 10 | 15120 {20 | 10 | 10| 10 110

Fracdo molar de benzeno na

Fracdo molar de benzeno na

correnteY corrente X
| 0,3 0,7
Il 0,7 0,4
11 0,5 0,5

Alimenta-se a corrente Z, com 1000 g de uma mistura liquida benzeno e A
(0,50 fracdo molar de benzeno). Ao entrar na torre, a mistura é aquecida e
ocorre a separacao de tal forma que a corrente Y tera uma fracdo molar de
0,70 do composto mais voldtil e a corrente X terd uma fragdo molar de 0,70 do
composto menos volatil.

2.7. Com que quantidade total de substancia a corrente Z é alimentada? (es-
colha a resposta correta e marque-a com um X na sua folha de respostas)

menos de 10,0 mol / entre10,17e11.0mol / entre11,1e 12,0 mol
entre 12,1e13.0mol / maisde 13,0 mol

2.8. Calcule a quantidade total de substancia e a massa que se obtém na cor-
renteY e na corrente X:

Corrente Y: quantidade mol massa g

Corrente X: quantidade mol massa g

Faca os calculos com, pelo menos, 3 casas decimais, mas apresente o resultado final com mo maximo de duas.

O México é um pais rico em recursos naturais, entre eles os minerais. Em nivel
mundial o México é um dos principias produtores de ouro, prata e cobre. Este
ultimo metal é produzido principalmente no noroeste do pais, na mina de
Cananea, que corresponde a mais de 50% da producao nacional. Os minerais
que se encontram nesta regiao sao principalmente a calcopirita (FeCus,) e a
calcocita (Cu,S). O processo de extracao do cobre pode ser descrito de manei-
ra simplificada do seguinte modo: primeiro concentra-se o cobre existente no
mineral; depois, aquece-se em forno, exaustivamente, o mineral na presenca
de silica (diéxido de silicio) e oxigénio do ar. Uma equacao simplificada do
processo é a seguinte:

2CuFeS2(s) + 2Si0,(s) + 40,(g) — Cu,S(s) + 2FeSiOs(s) + 350,(g) (M

O silicato de ferro(ll) é separado, enquanto que o sulfeto de cobre se reduz a
cobre, como se mostra a seguir, e o diéxido de enxofre é usado na fabricacdo
do 4cido sulfurico pelo método de contato.

Cu,S(s) + 0,(g) — 2Cu(s) + SO,(g) (2)

A reacdo 2 é a forma simplificada das seguintes reacoes:

2CuyS(s) +30,(9) — 2Cu,0(s) +2S50,(9g)
Cu,S(s) + 2 Cu,0(s) — 6 Cu(s) + SO,(9) (4)

—
w
~

O cobre obtido deste modo é posteriormente refinado eletroliticamente.
Com base nestas informagbes responda seguintes as perguntas.

1) Na equacgao quimica (2), escolha o(s) elemento(s) que se reduz(em).

Os atomos de cobre cristalizam num arranjo do tipo cubico de face centrada,
como se mostra na célula unitaria da Figura 1.

Na = 6,022x10%® mol™, p = 8.920 kg m™, M¢, = 63,5 g/mol
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Fiaura 1

2) Qual é a massa (em gramas) de um atomo de cobre?
3) Quantos atomos de cobre existem em cada célula unitaria?
4) Qual é o volume molar do cobre?

5) Se levarmos em conta que os &tomos se encontram em contato na diagonal
das faces do cubo (como se mostra na figura 1), encontre uma expressdo que
relacione o comprimento da aresta da célula com o raio atdmico.

6) Se assumirmos que os atomos sdo esféricos, qual é a fracao do volume da
célula que é ocupada por atomos de cobre (Viomos/Veesiuia)?  Vesfera = 4Tr3/3

7) Qual é o raio atdmico do cobre? Considere a resposta do exercicio anterior
para o calculo.

No método de contato o didxido de enxofre segue a seguinte rota sintética:

0, H,SO,

~ H,0
SOZ V,0s A H,S,07

H,SO,

8) Qual é a férmula molecular do composto A?

9) Desenhe a estrutura com a geometria molecular do SO.,.

Problema 4 - INORGANICA

1 2 3 4 5 6a | 6b 7 8 Total
Pontos | 10 | 10 | 10 | 20 5 5 5 101 10 90

Numa treinamento, um estudante das olimpiadas de Quimica realizou dois
experimentos diferentes.

No primeiro sintetizou um composto idnico de cobre, o qual designamos por
A, e que foi enviado para analise. A anélise elementar do composto revelou os
seguintes resultados:

ﬁ XV Olimpiada Ibero-americana de Quimica

4 4

Elemento C H Cu F N P |6b| 7 8 Total

% massa | 25,78 |3,25]17,05|30,58| 15,03 8,31 5 | 10| 10 20

Como informacéo adicional sabe-se que no anion do composto existem so-
mente ligacdes P-F, enquanto que no cation as ligacdes sdo: Cu-N (ligacdes
de coordenacéo), C-N, C-C.

Com esta informacdo, ajude o estudante a responder as seguintes questoes,
relacionadas com o seu composto:

1) A férmula minima (empirica) do composto A

2) A férmula do cation do composto A

3) A férmula do anion do composto A

4) Desenhe a estrutura com a geometria molecular

a) do complexo catibnico b) do anion

No segundo experimento, o estudante colocou uma lamina de cobre dentro
de um erlenmeyer que continha iodo. Em seguida, fechou o erlenmeyer e
aqueceu. Observou o aparecimento sobre a lamina de uma pelicula que cor-
responde a um sé composto, produto da reacdo entre o cobre e o iodo. Para
eliminar a pelicula efetuou uma lavagem com uma solucao de tiossulfato de
sédio. Durante a experiéncia registrou os seguintes dados:

Massa inicial da lamina: 1,1132¢g
Massa da lamina depois da reacéo: 1,3160 g
Massa da lamina depois da lavagem: 1,0118 g

Com a informacao anterior responde as seguintes questoes:

5) Calcule a massa que reagiu: (a) deiodo  (b) de cobre

6) Determine a férmula minima (empirica) do composto obtido na reacdo en-
tre o cobre e iodo.

7) Escreva a equacao quimica correspondente a reacao que ocorre.
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Problema 5 - QUIMICA ANALITICA - ANALISE DA JALPAITA

1 2a 2b 2cC 2d [ 3a | 3b | 3¢ Total
Puntos | 50 25 20 20 15 30 15 25 200

Embora existam indicios abundantes a cerca dos conhecimentos minero-
metalurgicos dos povos pré-hispanicos, € muito comum con-
siderar que a industria mexicana inicia-se com o periodo da
conquista espanhola. Desde a época da colénia a exportacao
do ouro e especialmente da prata, foi uma das atividades mais
importantes para o continente e pode se dizer que esta explo-
racdo deu lugar a muitas outras atividades. De fato, um impor-
tante ramo da pesquisa em Quimica no México comecou na
Escola de Minas com Andrés Manuel del Rio, que descobriu o
vanadio o qual chamou de eritronio.

Atualmente, a atividade minero-metalurgica ainda é muito importante no
pais. Hoje o México estd entre os dez maiores produtores de minerais e é o se-
gundo maior produtor de prata.

Ao contrario do ouro, comumente encontrado em sua forma elementar,
a prata é freqlientemente encontrada em minérios que contém outros ele-
mentos.

Entre eles estd a jalpaita, mineral cinza escuro, assim chamado por ter sido
encontrado na cidade de Jalpa, em Zacatecas, México. Este mineral de brilho
metalico cristaliza no sistema tetragonal e sua formula € Ag,M,Y,.

Carlos, um estudante olimpico muito interessado em minerais, deseja sa-
ber a composicdo do jalpaita. Ele conseguiu uma amostra deste mineral com
2% de impureza e, apds lavar e triturar, fez as seguintes experiéncias com a
amostra:

1. Aqueceu ao ar uma amostra de jalpaita e observou a liberagao de um gas.
Ao borbulhar esse gas em uma soluc¢do de cloreto de bario, notou o apareci-
mento de um precipitado branco. Ele repetiu a mesma experiéncia com uma
massa de 2,041 g de jalpaita, porém, desta vez, borbulhando o gas em 40,00
mL de solu¢do NaOH 1,000 mol/L. Quando terminou o desprendimento do
gas, ele titulou a solucdo obtida com uma outra solucao de HCl 1,000 mol/L, a
qual tinha adicionado algumas gotas de fenolftaleina, e observou a descolo-
racdo desta solucao apés adicionar um volume de 22,2 mL de solucdo de HCI.
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1a. Qual é o gas produzido?

1b. Quais sdo as reacdes que ocorrem durante o borbulhamento do gas
nas solucdes de BaCl, e NaOH?

1c. Indique qual é o elemento (Y), identificado com essas primeiras ex-
periéncias

1d. Com os resultados obtidos por Carlos, calcule a porcentagem de Y
no mineral.

2. Tratou com acido nitrico diluido o residuo sélido que restou apos o borbu-
Ihamento do gas na solucdo de NaOH e observou que o residuo se dissolvia.
Adicionou a esta solucdo um volume de solucdo de KBr de concentracao de
0,1 mol/L e constatou o aparecimento de um precipitado de AgBr que, uma
vez filtrado e secado, apresentou uma massa de 2,480 g.

Carlos tinha duvidas se a precipitacao do AgBr era quantitativa, assim, decidiu
tomar parte do precipitado filtrado e a partir dele preparou uma solucao su-
persaturada de AgBr que ficou em equilibrio a 25 °C. Posteriormente, mediu
com um eletrodo de prata o potencial da solucao sobrenadante. O valor do
potencial obtido foi de 0,437V (em relacdo ao eletrodo normal de hidrogénio),
isso Ihe permitiu calcular o produto de solubilidade do AgBr e concluir se a
precipitacao havia sido quantitativa.

2a. Mostre as reagoes de dissolucao do residuo sélido com acido nitrico
diluido
e de sua posterior precipitagao com KBr.

2b. Calcule a porcentagem de prata na jalpaita

2c. Calcule o produto de solubilidade do AgBr e indique o percentual de
precipitacao observado.

2d. Calcule a porcentagem de metal M na jalpaita

3. Finalmente, passou quantitativamente a solucdo filtrada da experiéncia an-
terior pelo catodo de uma célula de eletrélise dotada de dois compartimen-
tos separados. Imergiu no catodo um eletrodo de grafite, ao qual imp6s um
potencial adequado e observou a deposicdo quantitativa do metal (M), apds
haver passado 775 Coulombs.

Esta experiéncia permitiu-lhe:

3a. Identificar o metal M
3b. Identificar a reagdo que ocorreu no cétodo
3c. Conhecer a formula da jalpaita

Dados:
Faraday = 96484 C/moL
Ec Ag+/Ag°® =0,80V
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Problema 6 - QUIMICA ANALITICA - MEIS

la|1b|1c|2a|2b|2c|2d|2e| 3a 3b Total
Pontos | 1 2 2 2 1 1 33 3 2 20

O mel é uma substancia natural doce produzida pelas abelhas e composta
principalmente por frutose e glicose. Por suas qualidades nutricionais e

terapéuticas é de grande importancia para os seres humanos. O mel pode
manter suas qualidades por muitos anos, mas fatores ambientais, manuseio
e armazenamento podem provocar diminui¢dao no teor de agucares redutores
(monossacarideos) porque se transforna em HMF (5-hidroximetilfurfural), que
nao tem nenhuma propriedade nutritiva. Dessa forma, conclui-se que o con-
trole de qualidade do mel é muito importante.

Atualmente, um controle de qualidade minimo exige a determinacao do teor
de umidade, do conteudo de HMF, da quantificacdo de agucares redutores,
da porcentagem de cinzas e do pH. Outros estudos também nos permitem
conhecer o teor de sacarose, a origem floral do mel (por palinologia)

Para determinar a qualidade de 3 amostras de mel, realizou-se um trabalho,
do qual apresentamos uma parte:

1. Padronizou-se uma solucao de Cu(ll) com EDTA (Y4-). Para isso, 71,706 g de
sulfato de cobre(ll) pentahidratado foram dissolvidas em 1,00 L de 4gua; 5,0
mL desta solucdo foram titulados com 14,4 mL de solucdo-padrdo de EDTA
0,0990 mol L-1.

a) Escreva a equagao que corresponde a esta reacao.
b) Calcule a concentragao real de solucao de Cu(ll) na solucdo preparada.
c) Calcule a percentagem de pureza do sal de cobre utilizado.

2. Estudou-se a reacdo entre o cobre(ll) e aclicares redutores pelo método de
Fehling.

O reagente de Fehling é uma mistura de duas solucdes, a “A”, que é uma
solucdo de sulfato de cobre(ll) e a“B” que é uma solucao de tartarato duplo de
sédio e potassio em meio basico. O reagente de Fehling pode oxidar, a quente,
acucares redutores (representados como Ag. red).

Tomou-se 50,0 mL de solucdo “A” com uma concentracao de 0,2750 mol L
de Cu(ll) e adicionou-se 50,0 mL de solucio “B” (1,2 mol L™! do tértaro duplo
e 1,20 mol L' de NaOH). Uma aliquota de 25,0 mL desta mistura foi titulada
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(titulagdo inversa) com uma solucio de frutose 0,0450 mol LT ; o ponto de
equivaléncia (determinado tanto potenciometricamente quanto com indica-
dor de azul de metileno) foi encontrado em 15, 3 mL.

Recolheram-se mais 25,0 mL de reagente de Fehling (uma mistura de solu-
¢oes“A” e “B") e titulou-se, por sua vez, com uma solucao de glicose 0,0520 M.
O ponto estequiométrico foi atingido com 13,2 mL de glicose.

Com base nesses resultados, indicar:

a) A quantidade de mols de Cu(ll), contida no volume titulado com o agucar
redutor;

b) A quantidade de frutose gasta para titular o Cu(ll);

¢) A quantidade de glicose gasta para titular o Cu(ll);

d) A razdo molar agucar redutor/Cu (Il);

e) Os coeficientes estequiométricos corretos para balancear a seguinte reacao
redox:

_ Cu(ln + Ac.red+___ — __Cu20 —» + ___ Ac.Ox+

3. Este procedimento para a quantificacdo de acucares redutores foi utiliza-
do para as trés amostras de mel. Para tal, foram colocados em cada ocasido,
5,0 mL de uma solucdo padronizada de Cu(ll) que tinha uma concentracdo de
0,2783 mol L1 e foram tituladas com as solucées preparadas com cerca de 0,5
g de mel dissolvidos em 200,0 mL.

ATabela 1 mostra tanto o peso da amostra tomada quanto o volume gasto até
o ponto de equivaléncia.

Tabela 1
Amostra mg de mel Volume gasto (mL)
1 584,7 20,4
2 569,2 24,3
3 5834 22,1

a) Completar a Tabela 2. Considerar que a massa molar do agucar e redutor é

de 180.

b) Indicar, de acordo com os resultados obtidos e lancados na Tabela 3, qual é
a amostra que melhor atende aos padrdes de qualidade.
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Problema 7 - QUIMICA ORGANICA
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» Exame Tedrico

Estrutura A B C D E F Total

Pontos 20 10 10 10 20 10 80

O composto A, C;1H5004, é neutro, opticamente ativo e ndo reage com a 2,4-
dinitrofenil-hidrazina nem com uma solucdo de bromo em tetracloreto de
carbono. Ao hidrolizar o composto A, obtém-se trés novos compostos B, C e
D. O composto B tem a férmula molecular CH,0. O composto C, CsHgO,, apre-
senta atividade dptica e reage com uma solucao de bicarbonato de sédio des-
prendendo um gas. Ao aquecer o composto C, este se converte no composto
E, CsH¢O3, que é neutro e apresenta atividade éptica. O composto E, quando
é tratado com agua, reage lentamente e volta a formar o composto C, optica-
mente ativo. O composto D, CsH;,0, é opticamente inativo e quando tratado
com acido cromico produz o composto F, C5H40. O composto F reage com
a 2,4-dinitrofenil-hidrazina e, quando é tratado com cloridrato de hidroxilami-
na, forma um precipitado. No entanto, quando o composto F é tratado com
o complexo Ag(NHs),* nao ocorre formacao do espelho de prata. Quando o
mesmo composto F é tratado com o hipoiodito de sddio ou |, em presenca de

hidréxido de sédio, ndo forma precipitado algum.
Proponha estruturas para os compostos de A a F. Para os compostos A, C e E,
escreva a estrutura correspondente ao enantidmero R.

ESCREVA TODAS AS ESTRUTURAS NA FOLHA DE RESPOSTAS

Problema 8 - QUIMICA ORGANICA

Estrutura A B C D Total
Pontos 10 10 10 20 50

Complete a seguinte sequéncia de sintese:

0. OH HaC. CHs
|

sOCl, A H B

HO OH —= prp————
CALOR  (C4HsCl;04) (EXCESSO) (CypHziN303)
0 0 1) LiAIH,, ELO
2) Ho0
D 1) CHal (EXCESSO) c
- {Cy2Hz7N3)

{CeHg) 2) Ag:0, HO
3) CALOR

Escreva na FOLHA DE RESPOSTAS as estruturas dos compostos sintetizados.

Grandes mentes discutem idéias,
mentes medianas discutem fatos,
mentes pequenas discutem pessoas

Olimpiada Brasileira de Quimica - 2009 <<
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Exame experimental
MATERIAL
Materiais e reagentes individuais
1 Suporte de bureta Pinca (garra)
1 Bureta 25,00 mL 1 Becker de 50 mL
1 Pipeta volumétrica de 5,00 mL 3 Erlemmeyer de 125 mL
1 Propipeta (pera de succdo) 1 Espatula

1Vidro de relégio 1Tubo para centrifuga (tubo falcon)

1 Baldo volumétricos de 25 mL 1 Pisseta com dgua destilada

1 Recipiente plastico com ~ 40 mL de amostra liquida | 1 Tubo plastico com amostra |"piquida

1 Frasco com solugdo de NaOH 0,0101 mol/L Papel secante

1 Pipeta pléstica

Reagentes para 2 alunos

1 Frasco gotejador
com solucao de Kl

1 Frasco gotejador 1 Frasco gotejador
com fenolftaleina com alcool

Condutivimetros utilizados pelo supervisor

DETERMINACAO DA CONSTANTE DE DISSOCIACAO DO ACIDO
SALICILICO E INDENTIFICACAO DO CATION DE UM SALICILATO

No laboratério de Quimica Analitica desta Faculdade recebemos um impor-
tante donativo de um lote de reagentes que diz conter acido salicilico e varios
sais inorganicos do mesmo acido. Desafortunadamente as etiquetas dos fras-
cos dos sais foram molhadas e devemos identificar estes sais para classifica-los
antes de colocé-los no nosso estoque de reagentes.

Esta prova pratica consta de duas partes a serem realizadas em 2 horas. Na
primeira, vocé vai identificar o cation da amostra sélida do sal disponivel e
na segunda parte vai determinar a concentracdo de uma solucdo aquosa de
acido salicilico e o valor do sua constante de dissociacao.
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1. Como primeira atividade desta manha vocé nos ajudard identificando um
destes sais mediante provas qualitativas que reconhecem o cétion do sal. Nos
informaram que os seguintes sais estdo neste lote:

- Salicilato de calcio e magnésio: Analgésicos e drogas antiinflamato-
rias.

- Salicilato de bismuto: utilizado para tratar nduseas, mal estar esto-
macal o indigestao.

« Salicilato de chumbo e estroncio: usado em aplicagdes industriais
ou farmacéuticas.

Algumas provas qualitativas sdo mais faceis quando os compostos sdo mais
volateis ja que o tempo disponivel é limitado, assim transformamos os sali-
cilatos em cloretos e lhe demos uma amostra sélida deste. J& separamos o
salicilato de bismuto, o qual, reconhecemos por sua cor rosa caracteristica;
portanto, aamostra que vocé tem como problema somente pode ser o cloreto
proveniente do tratamento do sal de algum dos seguintes cations:

Calcio, chumbo, estroncio o magnésio

1a) Indique que testes permitem que vocé identifique ou diferencie
cada um deles, com o material e reagentes que dispde e assinale
que resultado espera de cada um deles.

1b) Se os testes efetuadas implicam em alguma reacdo quimica indique
qual é.

1¢) Indique qual cation vocé identificou como resultado dos testes.

2. A segunda atividade nesta sessdo consiste em nos ajudar a confirmar se as
amostras do acido sdao realmente de acido salicilico. Para isto uma possibilida-
de é determinar o valor da constante de dissociacdo (Ka) da amostra de acido
fornecida. Nos preparamos, a partir de uma amostra homogénea do &cido,
diversas solu¢des de concentracbes diferentes e Ihe fornecemos um volume
aproximado de 40 mL de uma delas.

Notas

- Se vocé quiser realizar alguma identificacdo na chama, colo-
que um pouco de sua amostra sélida no vidro de relégio, adi- &
cione umas gotas de alcool e peca a um assessor para por

fogo no élcool..

- Alguns sais sdo téxicos; deixe os residuos de sua amostra soli-
da no mesmo recipiente plastico tampado no qual ela foi for-
necida.
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2a) Em primeiro lugar vocé deverd determinar a concentragao do acido
salicilico seguindo o procedimento que se descreve a seguir:

« Coloque a solucédo de hidréxido de sédio na bureta, limpa e seca,
disponivel.

« Transfira uma aliquota da solucao problema de concentracao des-
conhecida de &cido salicilico e titule com a solu¢do de NaOH utili-
zando fenolftaleina como indicador. Repita a operacgao tantas vezes
quanto considerar necessério. Anote na folha de respostas o nime-
ro marcado na sua solugao problema e os volumes de solucao de
NaOH gastos nas titulagdes que vocé considere como melhores.

Calcule a concentracao do acido salicilico na tua amostra problema.

2b) Para calcular o valor constante de dissociacao (Ka) do acido salici-
lico vocé utilizard um instrumento simples chamado condutivime-
tro que lhe permitird conhecer a concentracéo dissociada do acido
salicilico.

Leia cuidadosamente a seguinte informacao que lhe permitird conhecer o
principio do método

Informacgoes necessarias
A condutimetria é uma técnica que permite determinar a concentracao
total dos ions presentes em uma solucao quando se mede a condutancia,
G, devida a ditos ions. A condutancia, G, se mede em Siemens (S) que
corresponde ao inverso da resisténcia elétrica (Q-1).
Para efetuar a medida, coloca-se a solu¢cdo numa cela que contem dois
eletrodos com uma
area definida (a) e separados entre si por uma distancia (I). A relacdo entre
a distancia | que os separa e a drea do menor é uma constante para cada
instrumento de medida e se denomina constante da cela ( kc=l/a e suas
dimensodes sdo em cm™')
A equacao que relaciona a condutancia medida, G, com a concentracao
do eletrdlito dissociado é:

Gk,=C,A,°
onde C, é a concentracdo dissociada do eletrdélito dissociado (em mols

por centimetro cubico) e A a condutividade equivalente limite de dito
eletrdlito.
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Procedimento experimental

Pegue uma aliquota da solucao do acido salicilico igual aquelas que
vocé utilizou para titular.

Transfira quantitativamente para o baldo volumétrico de 25,00 mL e
complete com agua destilada até o traco de afericao.

Transfira para um tubo falcon (tubo de centrifuga) e leve a um as-
sessor para que possa efetuar a medida da condutancia de sua so-
lucao.

Peca ao assessor que lhe informe o valor da constante de cela do
aparelho utilizado e anote na sua folha de respostas.

Considere que o valor de A do acido salicilico € igual a 385 S mol-lcm? e que
a condutancia devida aos ions da agua destilada utilizada é desprezivel.

Experiéncia n° 2 - EXAME EXPERIMENTAL DE QUIMICA ORGANICA

REACAO DE AMINAGAO REDUTIVA UTILIZANDO ALGUMAS TECNICAS

DE DA QUIMICA SUSTENTAVEL

OBJETIVOS

Que o aluno:

1)
2)
3)

Sintetize uma amina por meio de uma reagao de aminagao redutiva.
Que conheca e aplique algumas das técnicas de quimica sustentavel.
Que sabendo a amina usada (3-nitroanilina), determine o aldeido
que usou, com base numa propriedade do produto obtido, o seu R,
numa andlise por cromatografia em camada delgada.

MATERIAL
Bastao de vidro Espatula metalica
Béquer de 100 mL (2) Recipiente para gelo
Kitasato de 150 mL Proveta
Funil de Biichner Papel de filtro (2)
Mangueira para vacuo Camara de eluicao
(Camara de elucion) Pinca (garra)
Saco de plastico etiquetado Frasco porta-amostras
Tubo capilar para aplicar amostras (2) Placa de cromatografia de silica gel 133
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Régua de plastico de 30 cm

Lapis

Pipeta de plastico (pipeta de Pasteur

Banho-maria

SUBSTANCIAS

Os solidos estédo pesados e os liquidos ja estdo na quantidades imdicadas no experimento..

Aldeido (Aldehido) Borohidreto de sédio
Amina Agua destilada
Metanol Etanol
Eluente (Eluyente) hexano:acetato de etilo (8:2 Diclorometano

VOCE REALIZARA UMA DAS SEGUINTES REACOES:

NH,
SEM

X CHO /@ SOLVENTE
i
* O.N 25°C

CgHgO CeHgNO,
Massa Molar: 136,16 g/mol ~ Massa Molar: 138,12 g/mol

NH2 SEM

CHO SOLVENTE
+ o
HsCO 25°C

O,N
CgHgO2 CgHsN202
Massa Molar: 136,15 g/mol  Massa Molar: 138,12 g/mol
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L

NaBH4, Me OH
25°C

2,

C15H14N202
Massa Molar: 254,28 g/mol

\N
©/\/\H 2

A

l NaBH,, MeOH

25°C
H300/©/\

2

Iz

oW
B

C14H14N203
Massa Molar: 258,27 g/mol
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PARTE EXPERIMENTAL

Ao aldeido (5 mmol) que ja se encontra dentro do frasco etiquetado como AL-
DEHIDO, adicione a amina (5 mmol), que se encontra dentro do frasco etique-
tado como AMINA, e misture bem com um bastdo de vidro. Agite a mistura
reacional, a temperatura ambiente, durante aproximadamente 10 minutos ou
até que se forme um sélido. Quando o sélido se formar, vocé deve pulveriza-lo
com a espatula. O rendimento da imina assim obtida é praticamente quanti-
tativo e o produto esté suficientemente puro para realizar a reagao seguinte.
Assim, adicione o metanol (15 mL) (que se encontra dentro do frasco etiqueta-
do como METANOL) ao frasco onde se encontra a imina, e transfira a solucao
obtida para um béquer de 100 mL. Em seguida, adicione lentamente e em
pequenas por¢cdes o BOROHIDRETO DE sODIO, 0,15 g (3,96 mmol), que se

encontra dentro do frasco etiquetado como NaBH,. Terminada a adicdo de

NaBH, continue com a agitacdo durante mais 10 minutos. O solvente serd, em
sequida, eliminado por evaporacdo, aquecendo a mistura em banho-maria
(até que restem menos de 5 mL de solvente) (NOTA: E IMPORTANTE QUE
O RECIPIENTE TENHA AGUA ANTES DE LIGA-LO A CORRENTE ELETRICA).
Quando terminar de evaporar o solvente, adicione 10 mL de AGUA DESTI-

LADA (que se encontra dentro do frasco etiquetado como H,0), com a qual
a amina precipita. Isole a amina assim obtida por filtracdo a vacuo (utilize um
funil de Blichner e um Kitasato).

Mostrar o produto impuro a um supervisor antes de purifica-lo. Purifique o
produto por recristalizacdo usando uma mistura de etanol/agua. Para efetuar
esta operacao, coloque o produto bruto em um béquer e adicione 9 mL de
ETANOL (que se encontra dentro do frasco etiquetado como EtOH), e aqueca
em banho-maria até que ocorra a dissolucao completa (use pedras/pérolas de
ebulicdo). Apés a dissolucdo do produto adicione 1 mL de AGUA DESTILADA

(que se encontra na pisseta etiquetada como H,O destilada) e esfrie a mistura
num banho de gelo. Isole o produto puro por filtracdo a vacuo, usando um
funil de Blichner e um Kitasato. Seque os cristais sob vacuo. Entregue seu pro-
duto puro, pesado, registrando a massa do saco sem o produto e a massa do
saco com seu produto puro.Vocé deve anotar a massa com caneta na etiqueta
que se encontra no saco. Depois pegue uma amostra de seu produto e realize
uma analise qualitativa por cromatografia em camada delgada.
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CROMATOGRAFIA EM CAMADA DELGADA

A cromatografia em camada delgada é uma técnica de adsorcao sélido-liqui-
do, utilizada em quimica organica para realizar analises qualitativas eficientes
e rapidas, de compostos desconhecidos ou para determinar a composicao de
misturas de compostos.

Esta técnica cromatogréfica consiste na utilizacdao de uma fase estacionaria
(alumina ou silica gel) e de uma fase mével, que sdo solventes organicos com
diferentes polaridades.

O processo de separacao baseia-se no fato da fase movel subir através da fase
estacionaria, e a eluicdo da amostra problema ocorre em funcao da sua polari-
dade, isto é, apresenta afinidade diferente com as duas fases.

A fase estaciondria consiste numa pelicula delgada (100 um) de um material
disperso sobre uma superficie plana (de vidro, aluminio ou celulose).

As vantagens do método sdo a sua rapidez (uma andlise normal demora de
2 a 10 minutos) e a possibilidade de detectar quantidades de material de 2 a

20 ug.

A sequéncia de passos para efetuar a analise por cromatografia em camada
delgada da sua amostra sdo:

1) trace uma linha paralela a base da placa de cromatografia (aproximada-
mente a 0,5 cm da base), sobre a superficie do adsorvente, com um lapis
(NOTA: nao force muito com a ponta do lapis, pois pode estragar a super-
ficie da fase estacionaria). Coloque uma pequena quantidade de amostra
(aproximadamente 1 mg) no frasco porta-amostras, e adicione umas go-
tas de DICLOROMETANO (que se encontra num frasco etiquetado como
CH,Cl,), até ocorrer a dissolucdo completa da amostra. Com um tubo capi-
lar aplique uma pequena gota da solucao sobre a placa.

Parte superior I 0,5cm
............................. Y.. Frente do erluente

................. X Frentedeaplicagéo
I 0,5cm

Parte inferior
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2) A cromatografia se desenvolve, colocando a placa, em que se aplicou a
amostra, na camara de cromatografia (CAMARA DE ELUCION), onde, pre-
viamente, foram colocados 3 mL da fase moével, que neste caso é uma mis-
tura de hexano:acetato de etilo (8:2), mistura essa que se encontra no fras-
co etiquetado como ELUYENTE HEXANO:ACETATO DE ETILA. Tampe a a
camara de cromatografia para manter a atmosfera saturada com o solvente
da fase movel. Depois destas operagdes, a fase mével sobe rapidamente
por capilaridade. Retire a placa da camara de cromatografia e deixe evapo-
rar o solvente. A amostra pode estar em qualquer ponto.

3) Para caracterizar a amina obtida, basta observar a placa, pois a mancha do
composto é visivel sem ser necessério um agente revelador. Uma medida
fisica da polaridade da amostra é o Fator de retencdo (Rg).

Entregue a placa de cromatografia, onde marcou a mancha correspondente
a sua amina (e deve assinalar as linhas do ponto de aplicacao e da frente do
eluente), dentro de um dos sacos de plastico.

Se necessitar de outra placa, vocé pode pedir. Contudo, serd penalizado por
isso.

"Nada é veneno, tudo é veneno:
a diferenca esta na dose.
Século Paracelso, décimo sexto
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