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Prova Experimental

Nome do Candidato:

NZ© de sigilo:

Tempo Limite: 5 horas
Pontuagao Total: 40%

Por favor, leia todas as instrugoes cuidadosamente antes de iniciar a prdtica.
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Instrugoes Gerais

e Esse exame se divide em 2 tarefas. Vocé possui 5 h de prova e deve controlar o uso do seu
tempo.

e Apenas o que for respondido no caderno de respostas nos espagos apropriados sera corrigido.

e Vocé deve entregar, junto de seu caderno de respostas, o frasco contendo seu complexo nume-
rado com seu sigilo e sua placa de TLC.

e Vocé pode comecar a trabalhar apenas quando o aviso de comecar for dado.

e Vocé deve respeitar as regras de seguranga indicadas no regulamento da IChO. Qualquer
infracao as regras de seguranca pode implicar a sua expulsao do laboratoério e a anulagao do
seu exame pratico.

e Se precisar de uma pausa para ir ao banheiro ou de ajuda, levante a mao.

e Se precisar de uma reposi¢ao ou completar algum reagente, pega ao supervisor do laboratorio.
Ambos tém de assinar a tabela na folha de respostas. Cada incidente seré penalizado com 5
pontos do problema.

e Os supervisores dardo um aviso de 30 minutos antes do fim. Vocé deve parar imediatamente
de trabalhar quando for anunciado o sinal FIM. A n&o interrupc¢ao do trabalho ou da escrita
pode implicar a anulacao do seu exame prético.
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Experimento 1 — Sintese de um complexo de Niquel II com uma
diamina (20% do total)

Reagentes:

e Solugao de NiCls

Solucao de tiossulfato de sodio

Solugao de diamina concentrada

Solugao de diamina diluida

Acido cloridrico

Carbonato de sodio (dentro dos erlenmeyers)

e Indicadores (dois por bancada)

Parte 1 — Sintese do complexo

a) Em um béquer de 250m L, adicione os 15mL de solugao de NiCly-6 H2O (concentragao 0,13g/mL)
e complete o volume no béquer com agua até aproximadamente 50mL.

b) Em seguida, adicione lentamente todo o contetdo (4mL), da solugao concentrada (dilui¢ao
1:1) de uma diamina desconhecida (frasco identificado como diamina conc).

¢) Em um bequer de 100mL, adicione os 20mL da solugao de tiossulfato de sédio penta-hidratado
(0,10g/mL).

d) Aquega ambas as solugoes até aproximadamente 60°C' (quando vocé comegar a reparar a pre-
senga de vapor sobre os béqueres). Aten¢ao! A solugao nao pode atingir a ebuli¢do nesse momento.

e) Adicione um peixinho no béquer contendo a solugdo de niquel. Em seguida, com cuidado,
adicione a solucao de tiossulfato sobre a de niquel sob agitacao.

f) Aqueca até a ebuligdo e mantenha por um minuto em ebuligao.

g) Deixe resfriar naturalmente até a temperatura ambiente.

h) Separe os cristais por filtragdo a vacuo.

i) Lave com alguns mL de dgua e, em seguida, com um pouco de etanol.

j) Com cuidado, transfira o papel para um vidro de relogio e coloque para secar na estufa por,
pelo menos, 30min (lembre-se de colocar seu nimero com uma caneta no vidro de relogio).

k) Pese um frasco de vidro vazio com tampa, anote sua massa. Em seguida, transfira o sélido
para esse frasco e pese novamente. Anote a massa de solido em uma etiqueta e coloque no frasco
uma etiqueta com seu nimero e outra com a massa. Feche o frasco e entregue ele no final junto
com sua prova.
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Parte 2 — Determinacao da diamina desconhecida

a) Padronize seu acido cloridrico utilizando o padrao primario de carbonato de soédio (massa exata
indicada nos erlenmeyers). Para isso, adicione um pouco de dgua no carbonato e, em seguida titule
com sua solu¢ao de HC!. Utilize o indicador que achar conveniente (Fenolftaleina, viragem 8,2 - 10
ou alaranjado de metila, viragem 3,1 - 4,4). Anote na folha de respostas a massa de carbonato de
sua etiqueta, o indicador escolhido e o volume de HCI utilizado.

Dados: pkas do acido carbonico: 6,35 e 10, 33 (ATENQAO: voceé possui 100mL de HC! para todas
as titulagoes.

Vocé pode pedir até 10mL sem penalizacdo. Apos isso, havera uma penalizagdo de 5 pontos a cada
10mL)

b) Repita o procedimento com a outra massa de carbonato.

c) Lave seus erlenmeyers apenas passando agua destilada duas a trés vezes para as proximas ti-
tulagoes.

d) Titule 10mL de soluc¢ao de diamina diluida com alaranjado de metila (frasco identificado como
diamina dil) (vocé possui em torno de 20mL de diamina diluida em cada frasco e pode titular até
trés vezes).

e) Anote o volume de HC!I utilizado na titulagao.
f) Determine a massa molar da diamina.

Obs: Essa solugao de diamina foi preparada diluindo 20mL da diamina pura (d = 0,897¢g/mL) em
adgua até atingir para 2, 0L de solugao.

Perguntas adicionais:

Q1.10.

Durante a adi¢ao da diamina na solucao de Niquel, ha uma variacao de cores que é originada devido
a formagao de complexos de estequiometrias diferentes ao longo da adigao do reagente. Escreva as
cores identificadas durante a sintese em solugao, antes da adicao de tiossulfato.

Q1.11.

Sabendo que o complexo em 4gua tem formula genérica de Ni(diamin),(H20), forneca todas as
formulas possiveis dos complexos que podem ser formados pela combinacgao com os possiveis indices
Xey.

Q1.12.

Das formulas de complexos possiveis apresentados anteriormente, indique aqueles que possuem
isbmeros 6pticos e geométricos e desenhe todos os isdbmeros dos complexos nos espacos indicados na
folha de respostas.
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Experimento 2 - Identificagao de compostos organicos (20% do total)

Introducao

A quimica orgéinica oferece uma vasta gama de compostos com diversas estruturas e proprieda-
des, onde a identificagdo de substancias desconhecidas é uma habilidade fundamental, crucial para
pesquisa, controle de qualidade e anélise forense. Esta questdo tem como objetivo a experimen-
tagao sobre testes qualitativos para a identificagdo de um conjunto de espécies orgéanicas, além do
conhecimento tedrico sobre tal pratica.

Vocé recebera um kit contendo sete recipientes rotulados (A a G), cada um podendo conter um dos
sete diferentes compostos organicos, nao exclusivamente. Seu objetivo é identificar corretamente
o composto presente em cada recipiente, realizando uma série de testes analiticos. Os compostos
possiveis sao:

e Etanol

Benzaldeido (benzenocarbaldeido)

Acetofenona (1-feniletanona)

Acido benzoico

Glicose

Acido salicilico (Acido 2-hidroxibenzoico)

e Isopropanol

Materiais e Reagentes

Para realizar a identificacao dos compostos, serao oferecidos, além das vidrarias necessarias, alguns
quimicos que podem ser utilizados. Uma descri¢cao e breve instrucao sobre o kit reagentario é apre-
sentada a seguir:

Teste com hidréxido de cobre (Cu(OH)3)

Vocé possui um recipiente contendo 10mL de CuSO4 5% e outro contendo 10mL de NaOH 5%.
Para formar a suspensao de hidroxido de cobre (II), misture volumes iguais das solugdes precursoras
no tubo de teste. Atengao: a solugao de NaOH também pode ser utilizada para a prepragao de
outro teste, entdao nao faca uso de todo o hidréxido nesta etapa.

Teste de Tollens

Vocé possui, em um vidro ambar, 10mL de solugdo de AgNO3 0,1M. Com a adigao de 10 gotas da
solugao de hidroxido de s6dio (a mesma do teste de Cu(OH )2) para precipitacao e decorrente resso-
lubilizacao com adicao de solugao de NH4OH concentrado, é formada solugao incolor que contém
[Ag(NH3)2)T. Atengao: caso esta etapa resulte em uma solugao escura, refaga o procedimento de
preparacao do complexo.

Teste de DNPH (2,4-dinitrofenil-hidrazina)
Vocé possui, em um eppendorf, em torno de 50mg de DN PH sélido e também um recipiente con-
tendo 5,00mL de solugao EtOH/H3S04, a quantidade deve ser suficiente para completa dissolugao
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do s6lido. Caso ainda reste corpo de fundo, transfira o sobrenadante para outro tubo de ensaio para
realizar o teste qualitativo.

Teste de KMnO4 Vocé possui um epperndorf contendo 1,5mL de solu¢ago KMnO4 1%. Para
todos os testes de permanganato, apenas algumas gotas sao necessarias.

Vocé também terd acesso a 3 placas de silica e um recipiente Ambar contendo 20mL de uma
mistura 2 Hexano : 1 Acetato de etila que pode ser utilizada como eluente em uma analise de cro-
matografia de camada delgada (CCD/TLC). Lampadas UV estarao disponiveis no laboratério caso
seja necessario.

Além dos mencionados, vocé também tera acesso a utensilios de laboratoério como chapa de aqueci-
mento, béquer de 600mL, estante e 9 tubos de ensaio.

Perguntas

Q2.1. Observagoes dos Testes

Registre suas observagoes para cada teste quimico realizado nas amostras desconhecidas (A-G) na
tabela abaixo. Use descrigoes claras e concisas.

Amostra Teste de Tollens Teste de Benedict Teste de DNPH Teste de KMnQOy4

N EHOOQW

Q2.2. Cromatografia em Camada Delgada e Diferenciagao

Dentre as amostras testadas, alguns pares sao impossiveis de distinguir apenas com os testes qualita-
tivos, uma vez que apresentam semelhante reatividade. Neste contexto, é utilizada TLC como uma
forma de comparacao. No espago abaixo, desenhe uma representagao da placa de TLC utilizada
para separar um dos pares indissociaveis pelos testes. Marque a linha de base e a frente do solvente.
Indique claramente as manchas iniciais, finais e as respectivos amostras analisadas.
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Q2.3

Com base na TLC, faca a correspondéncia entre a letra da amostra e a respectiva espécie quimica.
Justifique a sua associacao.

Q2.4. Identificagcao de Compostos Desconhecidos

Com base em todas as suas observagoes experimentais, identifique o composto presente em cada
recipiente (A-G) a partir da lista de compostos possiveis. Justifique brevemente suas escolhas
usando uma observacao chave para cada um. No caso da dupla de espécies justificados na Q2,
apenas escreva "Q2".

Recipiente Composto Identificado (nome) Justificativa Chave

QEE-OQ®m >
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Mecanismos de Reagao (Total XX.0 pontos)

Desenhe o mecanismo de reagao para as seguintes reagoes. Mostre todos os intermediarios e cargas
formais relevantes.
Q2.5. Reacao de Benzaldeido com o reagente de Tollens.

Q2.6. Reacao de acetofenona com 2,4-Dinitrofenilhidrazina (DNPH).

Q2.7. Oxidagao do isopropanol com Permanganato de Potassio (KMnO,) (assuma condigoes
brandas, levando ao produto organico principal).

Q2.8. O reagente de Tollens, se deixado em repouso, pode formar fulminato de prata altamente
explosivo. Apoés concluir o teste, qual seria a acao mais apropriada a ser tomada com o tubo de
ensaio com teste positivo de Tollens? (Selecione uma op¢ao)

Descartéa-lo diretamente na pia com bastante agua.
Deixé-lo no tubo de ensaio para descarte posterior.
Adicionar acido diluido (ex: HCI) para destruir o complexo de prata antes do descarte.

Adicionar excesso de NHs - HoO para garantir que toda a prata esteja complexada.
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Experimento 1 - Sintese de um complexo de Niquel II com uma
diamina

Q1.1. Padronizacao HC! (10 pontos)

Massa do carbonato | Indicador escolhido | Volume de HCI

12 Titulagao

22 Titulagao

Q1.2. Calculo da concentragao de HCI (10 pontos)

Concentragao (mol/L):



Q1.3. Titulagdo da diamina (15 pontos)

Q1.4. Massa molar da diamina (15 pts)

Massa molar da diamina:

Volume de HCI

12 Titulagao

22 Titulagao

32 Titulagao

Volume aceito:

N2 Sigilo:
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Q1.5. Formula da diamina (6 pts)

Rendimento da sintese

Q1.6. Anote a massa do frasco vazio com tampa:
Q1.7. Anote a massa do frasco com o complexo:
Q1.8. Massa final de complexo (10 pontos):
Q1.9. Calculo do rendimento (10 potos):

Rendimento (%):



Q1.10 (4 pontos)

Cor inicial

Cor Observada 1

Cor Observada 2

Cor Observada 3

Q1.11. (8 pontos)

Q1.12. (12 pontos)

N2 Sigilo:
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Experimento 2 - Identificacao compostos organicos

Q2.1. Observagoes dos Testes (28 pontos)

Amostra Teste de Tollens Teste de Cu(OH); Teste de DNPH Teste de KMnO,

A

B

Q2.2. Cromatografia em Camada Delgada (CCD/TLC) e Diferenciagao (8 pon-
tos)
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Q2.3 correspondéncia amostra e a respectiva espécie quimica.(4 pontos)

Q2.4 (35 pontos)

Recipiente Composto Identificado (nome) Justificativa Chave

A

B

Q2.5

Reagao de benzaldeido com o reagente de Tollens. (10 pontos)
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Q2.6

Reagao de acetofenona com 2,4-Dinitrofenilhidrazina (DNNPH). (6 pontos)

Q2.7

Oxidagao do isopropanol com Permanganato de Potassio (KMnQ,) (assuma condi¢oes bran-
das, levando ao produto organico principal). (6 pontos)

Q2.8

(3 pontos)
() Descartéa-lo diretamente na pia com bastante agua.

() Deixéa-lo no tubo de ensaio para descarte posterior.

() Adicionar 4cido diluido (ex: HCI) para destruir o complexo de prata antes do descarte.
()

Adicionar excesso de NHg - HoO para garantir que toda a prata esteja complexada.



