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Experimento No.1 Pontuacgao: 20 pontos
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Sintese do [Co(en),(ox)]CI.H,0

Os complexos de cobalto foram, historicamente, os primeiros a ser estudados, e a partir de
entdo uma série destes compostos tém sido sintetizados, com o ion metalico central em seus
estados de oxidacdo +2 ou +3. Esta versatilidade do Co como ion central permite a possibilidade
de um troca sistematica de ligantes de forma a obter séries nas quais os ligantes originais
possam ser substituidos um a um por outro que se interessa e assim poder estudar, também,
de forma sistematica, as mudancas nas propriedades quimicas e fisicas destes compostos. A
sistematica dessas mudancas permite a elaboracdo de modelos e teorias.

Neste experimento vocé ird sintetizar um dos compostos pertencentes a uma série na qual é
possivel variar a estequiometria dos dois ligantes.

Procedimento:

1) Transfira a quantidade total do sélido contido no frasco rotulado “Acetato de Co”
[contém 4,00g de Co(CH3C00),.4H,0] a um Erlenmeyer de 100 mL. Adicione 20 mL de
agua destilada.

2) Por outro lado, transfira o total do conteudo do frasco rotulado “Ac. Oxalico” [contém
3,00 g de acido oxalico dihidratado (H,C,04.2H,0)] a um béquer de 100 mL e junte 25
mL de solucdo de etilendiamina (C;HgN;) 1,7 M [frasco rotulado “Etilendiamina 1,7 M”].

3) Aqueca a solucdo de acetato de cobalto até 60 °C e a mistura de dacido oxdlico-
etilendiamina até 70 °C.

4) Coloque a solucdo de acido oxdlico-en em um Erlenmeyer que contém a solucdo de
cobalto e aqueca a mistura resultante até 80 °C. Uma vez atingida a essa temperatura,
adicione, de uma so vez, 2,0 g de PbO, [contido em um tubo de ensaio rotulado “PbO,,
2g"]. Agite rapidamente para homogeneizar o sistema.

5) Ferva suavemente a solucdo resultante durante 30 min, agitando periodicamente. Apds
os primeiros 10 minutos adicione os outros 0,4 g de PbO, e apds 20 min os outros 0,4 g
[contidos nos tubos de ensaio rotulados “Pb0,, 0,4 g”].

6) Deixe esfriar a solucdo até atingir a temperatura ambiente (vocé pode acelerar o
esfriamiento colocando o Erlenmeyer em um banho de gelo, uma vez que se aqueceu
um pouco, porém, cuidado para ndo esfriar abaixo da temperatura ambiente!). Adicione
2,0 mL de solucdo de H,SO4 10 M e homogeneize bem. Filtre a solucdo utilizando um
funil de Blichner e uma trompa de véacuo (Figura 1). Lavar o Erlenmeyer duas vezes com
agua destilada (ndao mais de 1 ou 2 mL no total). Descarte o papel de filtro com o sélido
retido nos recipientes postos no laboratério para essa finalidade.
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7)

8)

9)

Em uma proveta meca 30,0 mL de 4dgua destilada e transfira para um béquer de 100 mL.
Marque cuidadosamente nivel do liquido com um marcador permanente. Descarta dgua.
Transferir o filtrado do Kitasato para béquer com marcacdo. Lavar o Kitasato com
pequenissimas porcdes de 4dgua destilada, adicionando estas dguas de lavagem para o
mesmo recipiente, para evitar perdas de produto (ndo mais de 1 ou 2 mL no totall).
Adicione, com proveta, 5,0 mL de solucdo de HCl 10 M. Aquecer a solucdo obtida
evitando a ebulicdo (pode haver liberacdo de bolhas ao longo do tempo), e evapore até
atingir a marca de 30 mL.

Esfrie a solucdo até a proximidade da temperatura ambiente e coloque-a em banho de
gelo. Agite periodicamente a solucdo para induzir e facilitar a precipitacdo do composto
sintetizado.

Filtre os cristais obtidos a pressao reduzida com um filtro de Biichner (Figura 1).
Mantenha a sucgdo até que ndo caia mais gotas de liquido.

10) Transfira o total do composto obtido para um béquer limpo de 100 mL e proceda a

recristalizacdo a partir de HCl 3M a 80 °C. Tenha muito cuidado para ndo adicionar
excesso de solvente pois baixard o rendimento. Enfrie a solucdo até préximo a
temperatura ambiente e, em seguida, em banho de gelo. Agite periodicamente a
solucdo para induzir e facilitar a precipitacdo do composto recristalizado.

11) Filtre o produto obtido do mesmo modo que no item 9. Prepare 10 mL de uma mistura

de Metanol:H,0 80:20, e lave os cristais com essa mistura. Finalmente, lava-los com 10
mL de Metanol puro. Mantenha a suc¢do ate que ndo caia mais gotas de liquido.

12) Transfira o produto obtido para uma placa de petri pequena (cristalizador), rotulado

com o seu cédigo de estudante. Este cristalizador foi previamente pesado e o
supervisor escreverd esse dado na sua folha de respostas durante o experimento.
Entregue este cristalizador com o produto obtido ao supervisor encarregado do
laboratério.

Ao finalizar este experimento, entregar ao supervisor do laboratdrio:

* Ocristalizador com o complexo sintetizado, rotulado com o seu nome
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Dispositivo para filtracao a vacuo

Figura 1

Disco de papel de filtro
plano, sem dobras

Folha de borracha que
impede a perda de vdcuo

; » Ligacdo d bomba de
agua

Para filtrar, corte um disco de papel de filtro que cubra totalmente os orificios do funil de
Blichner e que fique perfeitamente plano sobre a placa filtrante. No deve apresentar
pregas; isso evitara que o solido escorra e vocé tenha que filtrar a solucao. Molhe com
agua destilada o papel de filtro para aderi-lo sobre o fundo do funil. Arme o equipamento
de acordo com a Figura 1 utilizando um funil de Bichner (com papel de filtro), e kitasato,
preso em um suporte universal.

Ligue o dispositivo a uma das trompas de vacuo encontradas no laboratério. Abra a
torneira e mantenha a succ¢do durante o tempo solicitado pelo procedimento.

Deixe secar o produto por succ¢do durante alguns minutos, ou de acordo com as instrucdes
do experimento.

Quando terminar, desconecte, primeiro, a mangueira da conexdo com a trompa, e depois
feche a torneira.

Em caso de duvida, vocé pode consultar um supervisor.
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Experimento No.2 Pontuacgao: 20 pontos
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Purificagao e quantificacdao do acido benzoico presente numa
amostra

Um laboratério adquiriu um frasco de acido benzdico, que depois de ter sido usado algunas
vezes, observou-se que estava contaminado com uma substancia desconhecida. Como ndo era
possivel a sua substituicdo, decidiu-se purificar o que existia. Apds uma série de ensaios foi
possivel saber que o composto que contaminava o d4cido benzdico era apolar.
Consequentemente decidiu-se separar os compostos usando a técnica que em seguida se
descreve e que vocé ird usar para separar uma amostra semelhante e possibilitara determinar a
percentagem de pureza da amostra.

Parte A: Separacao dos compostos por extracgao.

1) Prende argola metalica ao suporte universal e coloca o funil de decantacdo com a
torneira FECHADA (Figura 1). Retire a rolha do funil.

2) Transfira quantitativamente a amostra problema fornecida e existente no tubo rotulado
“XX-X (o teu cddigo de estudante) /Muestra Bz / Masa: XXX g” para o funil de
decantacdo. Anote, imediatamente, na folha de respostas a massa de amostra indicada
na etiqueta do tubo. Chame o supervisor para que ele assine a folha junto do valor.

3) Adicione 20 mL de tolueno ao funil e agite circularmente para dissolver. O sélido pode
ndo se dissolver completamente.

4) Adicione 10,00 mL de solugio de NaOH aprox. 0,4 mol L™ (frasco rotulado“NaOH 0,4
M”). Feche bem o funil com a rolha, retire-a do suporte e agite bem a mistura. Para tal
deves manter o funil na horizontal, segurando bem a rolha com uma mao e colocar a
outra mao na torneira (Figura 2). Entre cada agitacdo permite que se liberte o gas
abrindo com cuidado a torneira. Quando efetuares esta operacdo tem o cuidado de
virar o funil para onde ndo estejam pessoas, para evitar acidentes.

MAO MAO
Figura 2
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5) Coloque o funil na argola, retire a rolha e deixe repousar para que se separem as fases.
Abra a torneira e recolha a fase inferior (aquosa bdsica) para um baldo volumétrico de
100 mL. Deixe a fase superior (organica) no funil.

6) Repita a extracdo da fase organica mais duas vezes, com porc¢des de 10,00 mL de NaOH
0,4 mol L™ (frasco rotulado“NaOH 0,4 M”). Reuna todas as fases aquosas no mesmo
baldo volumétrico.

7) Finalmente, execute mais duas extra¢des, porém substituindo os 10 mL de solucdo de
NaOH por 10 mL de agua destilada medida com a proveta. Transfira ambas fases
aquosas para o mesmo baldo volumétrico.

8) Feche bem o funil e reserva a fase organica para usar na parte C desta experiéncia.

9) Acerte o volume final do baldo volumétrico com 4gua destilada. No caso de ter passado
um pouco da fase organica para o baldo volumétrico, deves ter o cuidado de acertar
considerando o menisco correspondente a fase aquosa.

Parte B. Determinagao da pureza da amostra.

1) Transfira 25,00 mL da solucdo existente no baldo volumétrico para um Erlenmeyer de
250 mL. Adicione-lhe 25 mL de dgua destilada e 4 gotas de indicador vermelho de cresol
(frasco conta-gotas rotulado “Rj Cresol”).

2) Titule a solucdo anterior com a solugdo de HCI aprox. 0,1 mol L™ (frasco rotulado“HCI
0,1 M”) até que ocorra a alteracdo de cor (Purpura — Amarelo). Anote o volume de
titulante gasto na folha de respostas.

3) Execute mais ensaios (duplicado ou triplicado) se achares melhor. Anote na folha de
respostas o volume de titulante gasto.

Parte C. Verificacao da eficiéncia da extragao.

1) Tens disponivel uma aliquota da amostra analizada, que se encontra num tubo rotulado
“Muestra Bz TLC”. Ponha nesse tubo 10 gotas de metanol, com a ajuda de uma pipeta
de Pasteur e dissolva a aliquota.

2) Apligue, numa placa de cromatografia e com a ajuda de tubos capilares (diferentes),
uma gota da solucdo do item anterior e outra da fase organica proveniente da extracao.
Controla com a lampada UV que a mancha aplicada é suficiente e sé depois efetue a
eluicdo da placa (Figura 3), utilizando o eluente fornecido (hexano:acetato de etilo, 95:5),
gue estd no frasco rotulado“Solvente TLC”. Segue as intrucdes existentes no Anexo.

3) Determine a Relagao frontal (Ry) de cada amostra e escreva na folha de respostas o valor
obtido.

Quando terminar esta experiéncia, entrega ao supervisor do laboratério:

* a placa de tlc, dentro da bolsa plastica dispolibilizada e rotulada com o seu
cddigo de estudante.
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Penalidades!

Vocé podera solicitar materiais e/o reagentes caso quebrem-se ou acabem, respectivamente. A

penalizacdo serd de 0,5 ponto por cada substituicao.
N° Reagente / material Assinatura do Assinatura do
estudante supervisor
Penalidade total: pontos.
Anexo
Uso do funil de decantagdo

Figura 1

34— Rolha do funil

S €4— Argola de metal

-]u‘ <«4— Torneira
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Cromatografia em camada delgada

Figura 2
------ Distancia
perecorrida @
1 [\
- @ @ - |¢— origem \——) < solvente
1 2 N—

Cromatografia em camada fina

Fornecemos a vocé uma placa de silica gel 60 com indicador fluorescente e uma camara de
cromatografia que serd compartilhada com o seu vizinho de bancada. Deitar na cdmara de
cromatografia o eluente adequado uns 10 minutos antes de efetuar a cromatografia.

N3o toque na superficie da placa com os dedos, nem raspe a placa. Segure-a sempre pelas
bordas e usando a pinca.

Marque com um lapis a linha do ponto de aplicacdo (origem) e os pontos 1 e 2 tal como se
indica na figura 2. Utilizando capilares, aplique sobre cada um desses pontos, respectivamente,
uma gota das solugdes a analisar (fase organica proveniente da extracdo e amostra original)
(ndo misture os capilares). Deixe secar muito bem o solvente de aplicacdo. Introduza a placa
dentro da cdmara de cromatografia, usando a pin¢ca e com cuidado para que o nivel do solvente
nao ultrapasse o ponto de aplicacdo das amostras. (Figura 2). ATENCAO: Ndo mexa na cadmara
para ndo estragar o desenvolvimento da cromatografia.

Deixe desenvolver a placa e retire-a da camara quando o eluente tiver chegado
aproximadamente a 2mm abaixo da parte superior da placa. Marque com uma régua a frente
do solvente e a distancia percorrida pelo mesmo. Deixe secar.

Observe a placa na lampada UV. Marque as manchas correspondentes aos compostos, usando
um lapis. NUNCA olhe diretamente para a luz ultravioleta. Determine a distancia percorrida
por cada uma das manchas, considerando a zona central da mancha.

Determine a Relagao frontal (Ry) dos compostos que observa na placa.
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