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Regras gerais

regras de seguranca: siga aquelas dadas no caderno de problemas preparatorios. Nao coma nem
beba no laboratorio.

violacao regras de seguranca: na primeira vez voc€ sera chamado atenc¢ao; caso repita, voce sera
desclassificado.

problemas e caderno resposta: 27 paginas (incluindo a pagina capa e a Tabela Periodica dos
elementos) contendo trés problemas. Comeca com o problema 1.

tempo: 5 h; 15 min para leitura antes do inicio. Serd dado um aviso 30 min antes do término.

seu codigo de estudante: escreva-o em todas as paginas.

respostas: escreva somente nas caixas de respostas do caderno, nada fora sera considerado. Célculos
relevantes devem ser apresentados.

use somente a caneta e a calculadora fornecida.

bureta: faca a leitura o mais preciso possivel.

necessita de mais reagentes? Pergunte ao assistente de laboratdrio. Nenhuma penalidade sera
aplicada por solicitar mais reagentes, com excessao aos itens a seguir.

cada porc¢ao extra de aldeido, de 2,4-dinitrofenil-hidrazine, de S0 mL of HCI, de titulante
EDTA ou de solucio de polimero: penalidade de 1 ponto em 40.

seja bem cuidadoso! Nao havera reposicao do viscosimetro caso vocé o quebre!

perguntas relacionadas a seguranca, equipamentos, reagentes € ida ao toilete: pergunte ao seu
assistente de laboratorio.

descarte de reagente: descarte somente no béquer de 800 mL rotulado “WASTE”.

versao oficial em inglés disponivel caso solicitada para maior clareza. Peca ao seu assistente de
laboratdrio.

apos o sinal de pare coloque o seu caderno e todos os papéis de grafico dentro do envelope; (ndo o
feche), deixe-o em sua bancada.

Vocé deve parar o seu experimento imediatamente apos o sinal de stop ser dado. Um atraso de
5 min resultara em zero pontos para o exame.

Durante o exame pratico algumas vidrarias e plasticos seriao utilizados mais de uma vez. Lave-
os cuidadosamente.



Lista de Reagentes

Reagente | Quantidade | Recipiente | Rotulado | Seguranca
Problema 1
2,4-Dinitrofenil-hidrazina 200 mg cada, 2 frasco pequeno 2,4- .| H228, H302
vidros rosqueado dinitrophenylhydrazine
Acido sulfurico, concentrado l.mL cada, 2 frasco de plastico H,SO,4 concentrated H314
vidros rosqueado
30 mL frasco de
Solugdo de aldeido 1 mmol em etanol 4.mL cada, 2 vidro pequeno com Aldehyde 1 and H319 e H302
vidros Aldehyde2
tampa
Etanol 30 mL frasco de vidro com | g o1 H225
tampa
Solugdo de NaOH (usada nos 27 mL 6Q mL frasco de NaOH 2M H314
problemas le 2) vidro com tampa
Frasco rosqueado de H225, H319,
Acetona 30 mL vidro ambar Acetone H336
Problema 2
Solugdo padrio de EDTA, 0,0443M* | 70 mL frasco de vidro com | gy g o50p H319
tampa de 125 mL
Solugdo padrdo de HCI, 0,0535M* 70 mL frasco de vidro com | ) H314, H335
tampa de 125 mL
- - 5 y
Alaranjado de metila, 0,1% em dgua 25 mL frasco conta-gotas Methyl orange H301
Indicator Murexida, mistura solida frasco pequeno .
com NaCl (1:250 em massa) 10'mL rosqueado Murexide
Amostra de agua 500 mL (t;ra}ssio de plastico de Water sample
Problema 3
Alcool polivinilico, poli(vinil) dlcool | +0 ML cada, 5 | Vidro rosqueado P1, P2, P3,P4 e X
vidros ambar
A ser usada em todos os problemas
Agua destilada 500 mL Frasco de plastico H,O
para lavagem

A compartilhar pelos estudantes, na mesa em comum

Hidrocarbonato de sédio

800 mL

800 mL béquer

NaHCO;

*A concentracio indicada no rétulo é aproximada. Os valores exatos estdo indicados na tabela.




Utensilios e equipamentos

Item

Quantidade

Em cada local de trabalho

Frasco de plastico rosqueado de 5 mL, rotulado “1” com seu codigo de estudante

Frasco de plastico rosqueado de 5 mL, rotulado “2” com seu codigo de estudante

Suporte universal

Béquer de 50 mL

Béquer de 25 mL

Béquer de 25 ou 50 mL

Agitador magnético

Barra magnética

Filtro de vidro com placa sinterizada

Adaptador

balao de fundo redondo de 50 mL

Trompa de dgua para vicuo

Pipeta de 2 mL

Pipeta de 5 mL

Pré-pipeta

Espatula

frasco de lavagem de plastico de 500 mL

béquer para descarte de 800 mL

Proveta de 10 mL

Papel de filtro, redondo

Tesoura

Papel de filtro

Bastdo de vidro

Papel indicador de pH (no saco com ziper )

Viscosimetro

Cronometro

bulbo de borracha (pera) de 30 mL

Régua

Marcador

Bureta de 25 mL

Pipeta de 25 mL

Funil de plastico

Frasco Erlenmeyer

Tiras para teste para determinar o conteiido de solidos (no saco com ziper)

Lengo de papel (no canto de cada mesa, a ser compartilhado por 3 estudantes) pacote
Cesta de plastico
Papel milimetrado folhas

Escala de pH (no saco com ziper)
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Nas mesas para uso comum

Papel de filtro, redondo

Papel de filtro

Luvas

Balangas

Vidro “H,0 dist.”

Termdmetro imerso em H,O

Proveta de 100 mL

pH-metro

*Caso vocé necessite de mais papel de filtro, vocé pode encontrar na mesa de uso comum.




uest. | 1 2 3 4 5 Total
Problema Cédigo do estudante Q

1 BRA Pontos | 3.5 | 1.5 1 3 35 44

Problema 1. Sinteses das 2,4-dinitrofenil-hidrazonas (13 pontos)

As hidrazonas pertencem a classe das iminas que contém uma ligagdo simples nitrogénio-
nitrogénio adjacente a uma ligacdo dupla carbono-nitrogénio. As hidrazonas sdo formadas
quando hidrazinas reagem com aldeidos ou cetonas, sob condi¢des apropriadas. Como as
hidrazonas sdo derivados de compostos carbonilicos, elas sdo, frequentemente, compostos
estaveis, cristalinos, s6lidos muito coloridos e sdo usadas para identificar aldeidos e cetonas.

Neste problema, vocé terd que identificar dois benzaldeidos substituidos (mostrados abaixo)

pela analise dos produtos obtidos nas suas reagdes com 2,4-dinitrofenil-hidrazina.
o) o

N A

OH HsC
Procedimento
Preparacao de 2,4-dinitrofenil-hidrazonas

Atencio! Nao realize as duas sinteses simultaneamente, porque um béquer pode cair
do agitador magnético e vocé podera perder a mistura reacional.

Coloque uma barra magnética em um béquer de 50 mL. Fixe o béquer no agitador
magnético usando o anel de metal conectado ao suporte universal. Coloque o conteudo do
frasco (200 mg of 2,4-dinitrofenil-hidrazina) no béquer e inicie agitando cuidadosamente.
Somente na presenca do assistente de laboratorio, adicione cuidadosamente uma amostra
de acido sulftrico concentrado (1 mL) ao s6lido. Usando pipetas adicione 1,6 mL de dgua e
4 mL of etanol a mistura reacional. Entdo, usando uma pipeta, adicione gota a gota, a
solucdo de aldeido contida no fraco (cada frasco “aldehyde 1 ou “aldehyde 2”, contém
1,00 mmol do aldeido). Um precipitado brilhante comeca a formar-se. Continue agitando
por 10 min e entdo, adicione 10 mL de 4gua e agite por mais 3 min.

Separaciao e purificacio do produto

Usando a tesoura corte cuidadosamente um papel de filtro circular de 1 cm a mais que o
diametro do funil de placa sinterizada. Molhe o papel de filtro circular com 4gua, e fixe-o
cuidadosamente na superficie da placa do funil. O papel filtro cortado, deve encaixar
perfeitamente no funil. Se ao cortar o papel filtro, vocé niao obtiver um circulo bem
feito, repita o corte pegando outro papel filtro na mesa de material de uso comum.
Remova a barra magnética do béquer, usando a espatula e transfira o produto da rea¢do para
o funil de placa sinterizada. Ligue a trompa de vacuo (se voceé tiver dificuldade, solicite
ajuda do assistente de laboratdrio) e filtre o precipitado. Coloque um pouco de agua no
béquer e transfira o resto de produto para o funil de placa sinterizada. Lave o s6lido com
agua até que o pH das gotas do filtrado se torne neutro. (Use o béquer rotulado com
WASTE para descartar o conteudo do balao de fundo redondo). Entdo lave o solido duas
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Problema
1

Cdédigo do estudante
BRA

Quest.

1

2 3 4 5 Total

Pontos

3.5

1.5 1 3 35 44

vezes com etanol, usando ndo mais que 3 mL em cada vez (Nota: a hidrazona é
ligeiramente solivel em etanol). Seque o sélido no funil de placa sinterizada, usando a
trompa de vacuo, mexendo o solido cuidadosamente, de vez em quando, com o bastdo de
vidro. Apos cerca de 20-30 min, transfira cuidadosamente o pd seco para um papel de filtro
dobrado por vocé, no formato de box, para secagem final ao ar. Coloque esse box com o
produto em um lugar seguro (por ex. na prateleira). Desligue a trompa de vacuo quando
nao estiver usando! T2o logo seus produtos estejam secos, nds recomendamos que vocé os
pese, para evitar a formagado de fila para uso das balancas. Coloque seus produtos nos tubos
pléasticos com seu cddigo de estudante e complete as respostas no box abaixo. Nota: Os
produtos que vocé sintetizou serdo posteriormente re-examinados pelo staff do laboratorio.

Repita o procedimento acima, com o outro aldeido.

Tubo plastico 1

Tubo plastico 2

Massa do produto

Massa do tubo vazio

Massa do tubo com produto

mg | Massa do tubo vazio mg
mg | Massa do tubo com produto mg
mg | Massa do produto mg

Assinatura do assistente de laboratorio

1.1. Escreva abaixo as estruturas da 2,4-dinitrofenil-hidrazina e de ambos os produtos.




west. | 1 | 2| 3 | 4| 5 Total
Problema Cédigo do estudante Q

1 BRA Pontos | 3.5 | 1.5 1 3 35 44

1.2. Que espécie de estercoisomerismo (se algum) € possivel para estas hidrazonas?
Assinale o box apropriado.

[OR/S [E/Z Otreo/eritro [ mano/gluco [1D/L

2.1. Qual o papel do é4cido sulfurico na formacdo da 2,4-dinitrofenil-hidrazona? Assinale o
box apropriado.

[] reagente estequiométrico [ catalisador [ agente redutor [ agente oxidante

2.2. Como mudaria a velocidade de reacdo, se a sintese fosse realizada em meio neutro?
Assinale o box apropriado.

[] aumentaria muito  [] aumentaria ligeiramente

[] ndo mudaria [] a reacdo ocorreria muito lentamente

2.3. Como mudaria a velocidade de reacao, se a sintese fosse realizada em meio alcalino?
Assinale o box apropriado.

[] aumentaria muito  [] aumentaria ligeiramente

[] ndo mudaria [] a reagdo poderia ndo ocorrer

Caracterizacao

Coloque uma pequena quantidade (“‘uma ponta de espatula”) de cada produto, cada um em
um béquer 25 mL. Adicione 10 mL de acetona a cada béquer. O melhor resultado tera
sido obtido se a cor e a intensidade de cor de cada béquer for similarmente amarela.
Adicione 5 mL de solu¢do de NaHCO; em cada béquer. Agite a mistura resultante em cada
béquer, com o bastdo de vidro, usando as diferentes pontas do bastao.

3.1. Assinale suas observagdes sobre as mudancgas de cor das solugdes, no box abaixo.

[J A cor ndo muda em nenhum béquer
[] A cor muda significativamente em ambos os béqueres
[] A cor muda significativamente somente em um béquer

Adicione 2 mL de solucdo de NaOH a cada uma das misturas resultantes da questao 3.1.
Agite a mistura reacional com o bastdo de vidro.

3.2. Assinale suas observagdes sobre as mudancgas de cor das solugdes, no box abaixo.

[J A cor ndo muda em nenhum béquer
[] A cor muda significativamente em ambos os béqueres
[] A cor muda significativamente somente em um béquer




Quest. 1 2 3 4 5 Total

Problema Codigo do estudante
1 BRA Pontos | 3.5 | 15| 1 | 3 | 35 44

4.1. Que aspecto estrutural de seus produtos justifica a mudanca de cor observada na reacao
com NaHCO;? Assinale o box apropriado.

[ presen¢a do grupo MeO na posi¢do 4 do anel benzénico;
[ presen¢a do grupo MeO na posi¢do 3 do anel benzénico;
[ presen¢a do grupo OH na posi¢ao 4 do anel benzénico;
[ presenga de ambos os grupos MeO e OH.

4.2. Qual dos processos listados abaixo ¢ responsavel pela mudanca de cor observada na
reacdo das 2,4-dinitrofenil-hidrazonas com solucdo aquosa de NaOH? Assinale o box
apropriado.

[ hidrolise alcalina [ desidratagdo [] hidratagdo

[] desprotonagdo [ desidrogenagao

4.3. Desenhe as estruturas das principais espécies organicas presentes em cada meio
reacional citado nos boxes abaixo.

Aldeido inicial: Aldeido inicial:
o\ O
CHs
O/
O
OH H3C/
Solucao de NaHCO; Solugao de NaHCO;

Solucao de NaOH Solugao de NaOH




Problema Cédigo do estudante
1 BRA

Quest. 1 2 3 4 5 Total

Pontos | 3.5 | 1.5 1 3 35 44

5. Coloque os numeros 1 ou 2 sob cada estrutura.

ambas as hidrazonas.

Calcule o rendimento percentual de

O

X

OH

Numero:

Calculo do rendimento:

H3C

Numero:

Calculo do rendimento:

Rendimentos:
Numero 1

Numero 2

%

%

Reagentes substituidos ou extra

Assinatura do assistente de
laboratorio

Penalidade




Problema
2

Cdédigo do Estudante:

Questao

1

213 4

Total

BRA

Pontos

27 {0 | 5|25

79

Problema 2. Determinacio do indice de saturacio de Langelier da agua de uma piscina (12
pontos)

O indice de saturagdo de Langelier (LI) ¢ uma medida da corrosividade da 4gua de uma piscina
bem como da sua capacidade para dissolver ou depositar carbonato de calcio.

Se o LI for aproximadamente zero, a 4gua ¢ considerada “balanceada”. Se o LI for um ntimero
postitivo a agua tende a depositar carbonato de calcio e forma um depdsito. Se o LI for um
nimero negativo a dgua ¢ corrosiva e dissolve carbonato de calcio. O LI ¢ uma combinagdo dos
valores das grandezas fisicas e dos fatores a ela associados (ver tabela 1) e pode ser calculado

pela formula:

1 ~-L1-=-pH-+FT-+-FD-+FA—FTDS{
Agussgressrvse'qDJ'S | 1 -JJ'II (l1l 0!111 l 1 0!8
wwerimein Rt s S o e o G o
PH=Y pHA
FT<1 Fatorde Temperaturaf
FD-§ Fator-Dureza-em-calcio-(CH)Y|
FA<{ FatorAlcalinidade Total-(TA)q
FTDS-§ FatorTotal-de-Sdlidos-Dissolvidos-(TDS)
Tabela 1. Valores e correspondentes fatores das grandezas fisicas
Temperatura, I’)ur‘eza em Alcalinidade Totql de S.()lidos
°C FT calcio (CH), FD | Total (TA), | FA Dissolvidos FTDS
mg/L CaCO; mg/L. CaCO; (TDS), mg/L NaCl
0 0,0 5 0,3 5 0,7 0 12,0
0,1 25 1,0 25 1,4 - -
8 0,2 50 1,3 50 1,7 1000 12,1
12 0,3 75 1,5 75 1,9 - -
16 0,4 100 1,6 100 2,0 2000 12,2
19 0,5 150 1,8 125 2,1 - -
24 0,6 200 1,9 150 2,2 3000 12,25
29 0,7 250 2,0 200 2,3 - -
34 0,8 300 2,1 300 2,5 4000 12,3
41 0,9 400 2,2 400 2,6 - -
53 1,0 600 2,35 800 2,9 5000 12,35
- - 800 2,5 1000 3.0 - -
- - 1000 2,6 - - 6000 12,4
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Problema | Codigo do Estudante: Questao | 1 | 27314 |5]6) 7 8] 9 | Total

2 BRA___ Pontos |27 | 0|5 (250 4] 8 |19 | 79

Neste experimento vocé vai determinar o valor de LI de uma amostra de 4gua fornecida. Note
que a dureza ¢ expressa como equivalente da concentracdo de CaCO; (mg/L). A alcalinidade
total ¢ dada pelo equivalente acido, que corresponde a quantidade total de carbonato e
hidrogenocarbonato, também expressa em mg/L de CaCOs;. O valor de TDS ¢ recalculado em
funcdo da concentracao de NaCl (mg/L).

Procedimento

A Dureza em Calcio ¢ determinada por titulagdo complexométrica com EDTA (Na,H,Y). Esta
titulacdo ¢ efetuada em meio fortemente alcalino para evitar a interferéncia do magnésio
(grandes quantidades de Mg®" interferem pois co-precipitam com o célcio na forma de
Mg(OH),; além disso, o indicador usado na complexometria ¢ também adsorvido em Mg(OH),,
impedindo a observagdo da alteracdo de cor). A titulacdo deve ser feita imediatamente depois da
adicao da solucdo alcalina para evitar a deposi¢dao do CaCOs.

1.1. Escreva a equacdo quimica da reacdo que ocorre durante a titulacdo com Na,H,Y:

Procedimento para a determinacao de calcio
a) Coloque a solugdo padrio de EDTA (concentragdo exata de 0,0443 mol.dm™) na bureta.

b) Pipete 20 mL da amostra de agua (Water sample) para um Erlenmeyer.

¢) Adicione 3 mL da solugdo NaOH 2 mol.dm™, usando a proveta.

d) Adicione o indicador murexide com a espatula de forma a obter uma solucdo nitidamente
cor-de-rosa.

e) Rapidamente titule com o EDTA até o indicador mudar de cor-de-rosa para roxo.

1.2. Preencha a tabela 2.
Tabela 2

N° da titul¢ao
Titulacdo de calcio

Leitura Inicial da bureta, mL

Leitura Final da bureta, mL

Volume consumido, mL

Volume considerado, mL

11



Problema
2

Cdédigo do Estudante:
BRA

Questao

Total

Pontos

27

25

79

2. Calcule a dureza da amostra de dgua em mg/L de CaCOs. Escreva o resultado obtido na

tabela 4 (ver na questao 7).

Calculos:

Medicao do pH. Localize o medidor de pH no laboratério (ou pergunte ao assistente do

laboratoério).

a) Coloque entre 70-90 mL da amostra de 4gua num Erlenmeyer limpo.

b) Remova a tampa protetora do medidor de pH (mantenha a tampa de forma a ndo derramar a
solucao nela contida).

c) Lave o eletrodo com 4gua destilada usando a pisseta (frasco lavador).
d) Ligue o medidor de pH através do botao ON/OFF.
e) Mergulhe o eletrodo na amostra de agua e agite suavemente o Erlenmeyer.

f) Coloque o Erlenmeyer na mesa e espere que o valor estabilize (ndo mais de 1 minuto).

g) Leia e registe o valor do pH.

h) Desligue o medidor de pH, lave o eletrodo com agua destilada e recoloque-o na tampa

protectora (em caso de haver fila passe o eletrodo ao estudante seguinte).
3.1. Escreva o valor de pH na tabela 4 (ver na questao 7).

3.2. Qual ¢ forma do 4cido carbdénico predominante na sua amostra de agua?

Confirme a sua escolha com calculos e assinale o quadrado correspondente.

Nota. As constantes de dissociagao do acido carbonico sdo: K; =4,5 x 107:K,=48x 10",

Calculos:

12




Problema | Codigo do Estudante: Questio | 1 |2 )31 4 |5]6] 7 |8] 9 | Total

2 BRA___ Pontos |27 | 0|5 (250 4] 8 |19 | 79

[0 Carbonato [ Hidrogenocarbonato [ Acido Carbdnico

3.3. Escreva a equagdo i0nica predominante da reacdo de titulacdo da amostra de agua com HCI.

Determinacao da alcalinidade total. Para obter o valor da alcalinidade total, a amostra de agua
deve ser titulada em relacdo ao H,COs. O indicador acido-base usado ¢ o alaranjado de metila
(methyl orange), cuja mudanca de cor € de amarelo para laranja, em um pH préximo de 4,5.

a) Lave a bureta com agua destilada e encha-a com a solu¢do padrao de HCI (concentragdao
exata de 0,0535 mol.dm™).

b) Pipete 50,0 mL de amostra de 4gua para um Erlenmeyer e adicione 3 gotas da solugdo de
indicador (methyl orange).

c) Se a solucdo estiver laranja antes da adi¢cao de acido significa que a alcalinidade total € zero.
Se a solugdo ficar amarela, titule com a solugdo padrao de acido até notar a mudanga de cor
para laranja. Registe os volumes de titulante na tabela 3.

13



Problema
2

Cdédigo do Estudante:

BRA

Questao

Total

Pontos

27

79

4.1. Preencha a tabela 3.

Tabela 3

total

Determinacdo da alcalinidade

N° da titulagao

Leitura Inicial da bureta, mL

Leitura Final da bureta, mL

Volume consumido, mL

Volume considerado,

mL

4.2. Calcule a alcalinidade total (em mg/L de CaCOs). Escreva o resultado obtido na tabela 4
(ver na questao 7).

Calculos:

5. Medida da Temperatura. Leia a temperatura no termdémetro colocado na mesa de uso

comum e escreva o valor na tabela 4 (ver na questao 7).

6. Determinacio de TDS na amostra de d4gua com a fita de teste fornecida.
a) Encha um béquer com a amostra de 4gua até um nivel de aproximadamente 3 cm de altura.
Mergulhe a fita na amostra; certifique-se que a zona amarela no topo da fita esta a cima do
nivel do liquido.
b) Espere entre 3—4 min até que a zona amarela fique totalmente castanha. Faga a leitura do

valor obtido com uma casa décimal, tal como se mostra na figura abaixo.

c) Registre o valor:

14




Problema | Codigo do Estudante: Questio | 1 12314 |56 7 8] 9 | Total

2 BRA

Pontos | 27 | O | 5 25|01 4 8 1 9 79

d) Determine o valor da concentra¢do de TDS da sua amostra expresso em NaCl (mg/L)
usando a tabela que se encontra do lado direito da figura.

e) Escreva o valor da concentragdo de NaCl na tabela 4 (ver na questdo 7).

NaCl

Reading | conc.,

mg/L
g 9 1.4 360
§ | _ Yellow band to get compleelyy 1.6 370
brown ‘ 18 420
5 2.0 430
5 22 | 470
~ 4 min 24 | 530
2.6 590
Approx Reading : 2.8 069
water level : ? ,"' 3.0 730
= === 3.2 800
== 34 | 880
- EE 3.6 | 960
'f“g i 3.8 1050
t Water 4.0 1140
4.2 1240

4.4 1340

4.6 1450

4.8 1570

5.0 1700
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Problema | Codigo do Estudante: Questao | 1 | 27314 |5]6) 7 8] 9 | Total

2 BRA___ Pontos |27 | 0|5 (250 4] 8 |19 | 79

7. Preencha completamente a tabela 4. Calcule o valor de LI e escreva o resultado na tabela 4.
Considere os valores dos fatores como tendo uma precisdo de 2 casas decimais.

Calculos:

Tabela 4. Cdlculo do LI da amostra de agua

Numero da amostra de agua (Water Sample Number)

CH, TA,
mg/L. CaCO; | mg/L CaCOs;

TDS,

,7C pH mg/L NaCl

FD FA FT FTDS

Questdes Teoricas. Correcao do “balanceamento” de agua.
Se o valor de LI for significativamente diferente de zero € necessario ajusta-lo a zero.

Imagine que lhe ¢ dada uma amostra de 4gua de uma piscina que foi analisada por um
procedimento igual ao que acabou de efetuar. Os resultados desta analise foram: CH = 550
mg/L, FD = 2,31, TA = 180 mg/L, FA=2,26, t* = 24°C, FT = 0,6; TDS = 1000 mg/L, FTDS =
12,1, pH="79, L1 =0,97.

O responsavel pela piscina recolhe varias amostras de 200 mL de 4gua. A cada uma destas
amostras adiciona 10 mL de uma solucao 0,0100 mol.dm™ dos reagentes [NaHCO;, NaOH,
NaHSO,, CaCl,, EDTA (sal dissodico di-hidratado) e HCI] (1 reagente por amostra).
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Problema | Cédigo do Estudante: Questao | 1

4

Total

2 BRA_ Pontos 27

25

79

8. Determine se héa depdsito de CaSO, ap6s a adicao de NaHSO,.

Nota: O produto de solubilidade do CaSO, é 5 x10°. Assuma que ndo se forma precipitado de

CaCOj; apos a adi¢ao de qualquer uma das solugdes acima referidas.

Calculos:

Assinale a sua resposta Sim O  Nao O
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Problema
2

Cdédigo do Estudante:
BRA

Questao | 1 | 2 |3 | 4

Total

Pontos 27 1 0 | 5| 25

79

9. Preencha a tabela 5 indicando as alteragdes resultantes da adicdo de cada reagente as amostras

de agua (utilize “+” se espera que o fator aumente,

ndo espera que ocorra alteragao).

Tabela 5

[13

“ se espera que o factor diminua, e “0” se

Reagente

pH

FA FD

FTDS

LI

NaHC03

NaOH

NaHSO4

CaCl,

NaszY

HCl

reagentes

Substituicao de material ou

Assinatura do Assistente de
laboratorio

Penalidade
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Quest. | 1 | 2|3 4 516 7 8| 9 | Total

Problem Cddigo de estudante
3 BRA Marks | 3 | 2 |0 [275 5|0 | 195 |4 ] 1 64

Problema 3. Determinacio da massa moléculas por viscosimetria (15 pontos)

O coeficiente de viscosidade ¢ a medida da resisténcia de um fluido a escorrer. Pode ser
determinada medindo a velocidade com que o liquido escorre através de um tubo capilar fino. A
viscosidade de uma solu¢cdo de um polimero aumenta com o aumento da concentracdo. A uma
concentragdo constante, as interagdes solvente-polimero sdo mais fortes como consequéncia de
uma maior expansdo da estrutura polimérica e consequentemente aumenta a viscosidade.
Considerando que a densidade de uma solugdo diluida do polimero ¢ igual a do solvente, a
viscosidade reduzida 7,.; da solu¢do de polimero com uma concentracdo ¢ (g/mL) ¢ definida
pela expressao:

-,
771”661' - tOC [mL/g],

onde ¢ e ¢, sdo os tempos de escoamento da solugdo e do solvente puro, respectivamente.
A viscosidade reduzida para solugdes diluidas de polimeros depende da concentragao de acordo
com a expressao:

Nyea (€) = [’7]"‘ ke,

sendo & um factor (mL*/g%) e [#] a viscosidade intrinseca (mL/g). A viscosidade intrinseca /7] ¢
determinada por extrapolagdo da viscosidade reduzida quando a concentracdo do polimero ¢
zero. De um modo geral a viscosidade intrinseca esté relacionada com a massa molecular M do
polimero segundo a equacdo de Mark-Kuhn-Houwink:

ln]= kM,
onde K e a sdo constantes para um par solvente-polimero especifico, a determinada temperatura.

Assim, M pode ser obtido através da equacdo de Mark-Kuhn-Houwink usando o valor
determinado experimentalmente /7/ e os valores tedricos K ¢ a.
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Quest. | 1 | 2|3 4 516 7 8| 9 | Total

Problem Cddigo de estudante
3 BRA Marks | 3 | 2 |0 [275 5|0 | 195 |4 ] 1 64

Como trabalhar com o viscosimetro

3

)|
~—6
. S
H s
/-7
1 — Vaso coletor
2, 3 — Tubos suplementares
I 4 — Vaso de medida
4 5 — Vaso coletor
\P 6 — Marcas de medigao
T/ ‘ 7 - Capilar

a) Fixe o viscosimetro no suporte de forma que o tubo (3) fique na vertical e o vaso colector (1)
fique apoiado na bancada. Ajuste a garra o mais baixo possivel.

b) Através do tubo (2), coloque no vaso colector (1) 10 mL do liquido a analisar, usando uma
pipeta.

c¢) Coloque a pera no topo do tubo (3) e sugue o liquido até ao vaso colector (5) de forma a que
o menisco do liquido fique 10 mm acima da marca superior (6) e evitando bolhas de ar no
capilar (7) (estas podem causar erros experimentais significativos).

d) Zere o crondmetro e remova pro-pipeta ou pera do tubo (3), o liquido comega a escorrer para
o vaso coletor (1).

e) Meca o tempo de escoamento: inicie (start) o crondmetro quando o menisco do liquido
atingir a marca (6) superior e pare (stop) o crondémetro quando o menisco do liquido atingir a
marca (6) inferior.

ATENCAO: Utilize o viscosimetro como muito cuidado!
Nao ha forma de substituir o viscosimetro se for quebrado!
Se quebrar o seu viscosimetro diga ao assistente de laboratorio. Se isso
acontece, pode tentar realizar a experiéncia usando a pipeta de 25 mL e
um béquer.

Lave o viscosimetro trés vezes com agua da torneira e, depois, uma vez com agua destilada
antes de passar uma outra amostra de polimero. Nao ¢ necessario lavar o viscosimetro com a
solucdo de polimero. O erro causado ¢ desprezivel.

NAO ¢é necessario preencher totalmente a tabela de respostas. Efetue os ensaios que achar
necessarios para ter uma média de valores precisa.

Procedimento
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Problem Quest. | 1 | 2|3 4 516 7 8| 9 | Total

Cddigo de estudante
3 BRA Marks | 3 | 2 |0 [275 5|0 | 195 |4 ] 1 64

Vocé recebeu um conjunto de solucdes aquosas de polimeros (0,01 g/mL). Trés das solugdes de
polimero P1-P4 sdao de poli(vinil) alcool, enquanto que a outra solugdo ¢ de um
poli(vinil)acetato hidrolisado, contendo cerca de 10% de unidades nao hidrolisadas.

Nao se sabe qual das solugdes estoque P1-P4 ¢ deste polimero. As massas moleculares dos
polimeros P1-P4 estdo indicadas na tabela que se segue.

Massa molecular aproximada Cddigo da amostra
26650 P2
50850 P1
65300 P4
91900 P3

A amostra X ¢ um poli(vinil) &lcool de massa molecular desconhecida.
Nesta experiéncia vocé terd que identificar qual das solu¢des P1-P4 corresponde ao poli(vinil)
acetato parcialmente hidrolisado e determinar a massa molecular do polimero X.

1. Complete o esquema abaixo, da reacdo da preparacao do poli(vinil) alcool por hidrélise do
poli(vinil) acetato.

Esquema da reacao:

H,0,H"

2. Escolha (assinale o box apropriado) o polimero que mostra interagao mais forte com a agua e
compare as viscosidades das solugdes aquosas dos polimeros poli(vinil) acetato total ou
parcialmente hidrolisados. Considere que as concentracdes das solugcdes e as massas
moleculares dos polimeros sdo as mesmas

Poli(vinil) alcool [
Poli(vinil) acetato parcialmente hidrolisado L]
Comparacao das viscosidades:

1 poli(vinil alcool) 17 Poli(vinil acetato) parcialmente hidrolisado  (coloque no espago <7, *“>7, ou*“=")
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Problem Quest. | 1 | 2|3 4 516 7 8| 9 | Total

Cddigo de estudante
3 BRA Marks | 3 | 2 |0 [275 5|0 | 195 |4 ] 1 64

3. Meca o tempo de escoamento do solvente puro (4gua destilada). NAO é necessario preencher
totalmente a tabela de respostas.

Valor considerado: S

4. Mecga o tempo de escoamento das solugdes estoque P1-P4, e da amostra X. Calcule a
viscosidade reduzida. NAO ¢ necessario preencher totalmente a tabela de respostas. Efetue os
ensaios que achar necessarios para ter uma média de valores precisa.

Amostra— P2 (26650) | P1(50850) | P4(65300) | P3(91900) X

Tempo de

escoamento, s

Tempo de

escoamento S S S S S
considerado:

Calculos:

Amostra— P2 (26650) P1 (50850) P4 (65300) P3 (91900) X
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) Quest. | 1 | 2|3 4 516 7 8| 9 | Total
Problem Cddigo de estudante

3 BRA Marks | 3 |2 |0 | 275 |50 | 195 |4 1 64

viscosidade
reduzida  das
solugoes
estoque dos
polimeros,
mlL/g

5. Assinale com um circulo, dentre as solucdes P1-P2-P3-P4, aquela que correspondente a
amostra de poli(vinil) acetato parcialmente hidrolisado. Aten¢do: Leve em conta as massas
moleculares dos polimeros P1-P4 fornecidas.

P1 P2 P3 P4

NAO UTILIZE ESTE POLIMERO NA PARTE SEGUINTE DA EXPERIENCIA.

6. Para determinar os parametros da equagdo de Mark-Kuhn-Houwink e calcular a massa
molecular do polimero desconhecido X, escolha e assinale com um circulo as duas solugdes de
poli(vinil) dlcool com massas moleculares diferentes, mais apropriadas. Considere que o erro
associado a determinacdo da viscosidade intrinseca ndo depende da massa molecular da
amostra.

P1 P2 P3 P4

7. Utilizando o material de vidro apropriado para preparar solug¢des, prepare solucoes diluidas
das 3 amostras de polimeros de poli(vinil alcool) consideradas anteriormente, isto €, a amostra
desconhecida X e os 2 polimeros escolhidos na questdo 6 e calcule as viscosidades reduzidas
correspondentes a cada um deles. No calculo das concentragdes das solugdes diluidas, considere
a densidade da solugdo de polimero igual a da dgua. Determine a viscosidade intrinseca para
cada uma das solucoes analisadas.

Entregue a folha de papel milimetrado identificada onde tracou o grafico juntamente com o seu
caderno de respostas. Nota: Se desejar tracar os graficos referentes as diferentes amostras no
mesmo papel milimetrado, assegure-se que esta usando simbolos suficientemente diferentes
entre si, para conjunto de dados.

NAO ¢ necessario preencher totalmente a tabela de respostas.
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Problem
3

Cddigo de estudante
BRA

Quest.

Total

Marks

27.5

19.5

64

Amostra:

Concentragao,
g/mL:

Solucao
estoque, mL

Agua, mL

Tempo de
escoamento, s:

Tempo de
escoamento
considerado, s

Viscosidade
reduzida, mL/g

Viscosidade Intrinseca [7], mL/g

Amostra:

Concentracao,
ﬁ/mL:

Solucao
estoque, mL

Agua, mL

Tempo de
escoamento, s:

Tempo de
escoamento
considerado, s

Viscosidade
reduzida, mL/g

Viscosidade Intrinseca [7n], mL/g




Problem | c44i04 de estudante

3 BRA

Quest.

Total

Marks

27.5

19.5

64

Amostra:

Concentracao,
ﬁ/mL:

Solucao
estoque, mL

Agua, mL

Tempo de

escoamento, s:

Tempo de
escoamento
considerado, s

Viscosidade
reduzida, mL/g

Viscosidade Intrinseca [n], mL/g

Sumario dos resultados experimentais (registre apenas os valores medidos).

Amostra—

P

P

Concentracao (c), g/mL:

0,01

0,01

0,01

viscosidade reduzida (7,.4), mL/g

c (1* diluigdo), g/mL:

Nreds mL/ g

¢ (2* diluigdo), g/mL:

Nreds mL/ g

¢ (3* diluigdo), g/mL:

Nreds mL/ g

c (4* diluigdo), g/mL:

Nreds mL/ g

c (5* diluigdo), g/mL:

Nreds mL/ g

8. Escreva a equacao que vocé vai usar para determinar as constantes K e «.
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Problem
3 BRA

Cddigo de estudante

Quest. [ 1 | 2|3 4

Total

Marks | 3|2 | 0| 27.5

0195

64

Determine os valores de K e o para a solu¢do aquosa de poli(vinil) alcool.

K:

mL/g

9. Usando os valores de K ¢ a obtidos ¢ a viscosidade intrinseca da solu¢ao da amostra X,
calcule a massa molecular do polimero X. Se nao conseguir determinar K e a, use K = 0,1 mL/g

ea=0,5.

Calculos:

M (X) =

Substituicao de material ou
reagentes

Assinatura do assistente de
laboratorio

Penalidade

Viscosimetro quebrado
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