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Codigo: BRA-04

Instrucoes

e Comece o exame quando o comando “START” for dado. O exame contém duas
partes. Vocé tem 100 minutos para trabalhar na Parte 1 (Problema 1). Apés isso,
vocé tera que sair do laboratério por 30 minutos.

e A Parte 1 do Exame (Problema 1) contém 5 paginas e a folha de respostas contém
3 paginas.

e Siga as regras de seguranca anunciadas nos problemas preparatorios. Vocé
recebera um aviso em caso de violacdo. No segundo aviso, vocé sera desqualificado.

e Use o seu avental ou jaleco de laboratério e os 6culos de seguranca enquanto
estiver no laboratdério. Pega, ao assistente do laboratoério, luvas adequadas ao seu
tamanho, quando forem necessarias.

e Use apenas a caneta esferografica, a caneta permanente e a calculadora fornecidas.
Ndo escreva com a caneta permanente no papel: utilize-a apenas para rotular
vidrarias ou frascos plasticos.

e Certifique-se de que o seu codigo de estudante esta em cada uma das folhas de
resposta.

e Todas as respostas devem ser escritas nos espacos apropriados na folha de
respostas. Qualquer coisa escrita em qualquer outro lugar nao sera avaliada. Use o
verso das folhas de exame caso vocé precise de rascunho.

e Vocé ndo terd acesso as pias no laboratorio. Vocé recebeu uma quantidade
suficiente de materiais de laboratorio. Apenas alguns itens precisardo ser
reutilizados. Lave-os cuidadosamente com o solvente apropriado no frasco de
descarte. Use a escova, se necessario. Agua destilada e papel toalha estdo
disponiveis sem restricoes.

e Residuos liquidos devem ser colocados nos frascos rotulados “LIQUID WASTE”:
Nao coloque outros residuos (toalha, plasticos, etc.) neste recipiente, e sim na cesta
de lixo do laboratério.

e Reagentes e vidrarias ndo serao substituidos ou reabastecidos. Cada substituicdo
(exceto a primeira em todo o exame, que sera permitida) resultara na perda de 1
ponto dos 40 pontos do exame pratico.

e Levante a mdo se vocé tiver alguma pergunta sobre seguranga ou se vocé precisar
ir ao banheiro ou beber agua.

e Quando vocé tiver finalizado essa parte do exame, coloque suas folhas de respostas
dentro do envelope fornecido e deixe-o sobre a bancada. Nao lacre o envelope.
Vocé ndo tera mais acesso as folhas de respostas dessa parte do exame.

e Vocé deve parar imediatamente quando o comando “STOP” for dado. A demora em
parar pode levar a anula¢do do seu exame. Ndo deixe o seu lugar até ser autorizado
pelos assistentes de laboratério. Vocé pode ficar com as folhas do caderno de
questoes.

e A versao oficial em inglés desse exame esta disponivel sob demanda apenas para
sanar duvidas.
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Codigo: BRA-04

Materiais de Laboratorio

Item | Quantidade
Para todos os problemas, na bancada de uso comum
Luvas de latex de diferentes tamanhos, escolha o seu

tamanho
Equipamentos gerais para todos os problemas, para cada estudante, na bancada
Estante para tubos de ensaio (60 buracos) 1
Folha de papel toalha (vocé pode solicitar folhas extras) 5
Caneta permanente 1
Bastio de vidro, 20 cm 1
Funil de plastico, 3,5 cm de diametro 1
Copos plasticos 3
Copo plastico rigido 1
Para todos os problemas, para cada estudante no copo de plastico
Tampas para tubos de ensaio de plastico | 22
Problema 1, para cada estudante, na bancada
Estante para tubos de centrifuga (21 buracos) 1
Frasco com tampa para descartes, 1 dm3, nomeado “Liquid 1
Waste, Test 1”
Filtros de papel em um saco plastico 5
Problema 1, para cada estudante, no copo plastico rigido
Pipetas de Pasteur | 20
Problema 1, para cada estudante, na estante de 60 buracos
Tubos de ensaio de plastico, 10 cm?3 | 35
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Codigo: BRA-04

Reagentes

Nome Estado fisico Conc. | Volume Recipiente Roétulo
Para todos os problemas, para cada estudante, na bancada
Agua destilada ‘ Liquido ‘ - | 1 dm3 ‘ Pisseta, 1 dm?3 | H20 dist.
Problema 1, para cada estudante, na bancada
Frasco de vidro com
Hexano Liquido - 25 cm3 tampa de rosca, Hexane
50 cm3
Hidréxido de Frasco plastico
L1 Solucdo aquosa 1M 80 cm3 ambar com tampa NaOH
sodio
de rosca, 125 cm3
Frasco de vidro com
Acido Nitrico* Solucdo Aquosa 2M 150 cm3 conta-gotas, HNO3
250 cm3
Problema 1, para cada estudante, na estante de 21 buracos
5 amostras Solucio Aduosa i 45 em? Tubo de centrifuga, | Unknown
desconhecidas ¢ q 50 cm3 No
Nitrato de Solucdo Aquosa 01M ¢ cm3 Tubo de centrifuga, AgNO3
prata 50 cm3
Sulfat,o fie Solucdo Aquosa 0,3M 25 cm3 Tubo de centrifuga, Al2(S04)3
aluminio 50 cm3
Nitrato de N 3 | Tubo de centrifuga,
bario Solugdo Aquosa | 0,25M | 25cm 50 cm? Ba(NO3)2
Nitrato de Solucdo aquosa 3 | Tubo de centrifuga,
ferro(11I) acida (HNO3) 0.2M 25 cm 50 cm3 Fe(NOs)s
Iode,t ° fie Solucdo Aquosa 0,1M 25 cm3 Tubo de centrifuga, Kl
potassio 50 cm3
Ioda,t ° fje Solucdo Aquosa 0,1 M 25 cm3 Tubo de centrifuga, KIOs3
potassio 50 cm3
Cloret? (.ie Solucdo Aquosa 0,2M 25 cm3 Tubo de centrifuga, MgCl2
magnésio 50 cm3
Carbczngto de Solucdo Aquosa 0,2M 25 cm3 Tubo de centrifuga, Naz2CO03
sodio 50 cm3
) . - Tubo de centrifuga,
Sulfito de s6dio | Solugdo Aquosa 0,2M 25 cm3 50 cm? Naz2S0s3
Amonia* Solucdo Aquosa 1M 25 cm3 Tubo dSeOC:I?lgrlnga’ NHs(aq)
* Solugdes de acido nitrico e de amdnia serao necessarias num problema
subsequente.
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Codigo: BRA-04

Problema 1

Vocé tem 10 diferentes compostos dissolvidos em agua, em 5 solugdes desconhecidas.
Cada um dos tubos numerados contém dois dos compostos abaixo, em solu¢do aquosa
(todos os compostos sdo usados e cada composto é usado uma unica vez).

AgNOs, Al2(S04)3, Ba(NO3)2, Fe(NO3)s, KI, KIO3, Na2C03, Na2S03, MgClz, NH3

Sao fornecidas: solucdo de HNOs, solugdo de NaOH, hexano e solu¢des aquosas dos 10
compostos puros indicados acima.

Vocé pode usar tubos de ensaio vazios e qualquer um dos liquidos fornecidos (incluindo
os desconhecidos) para identificar as amostras desconhecidas. Funil e papel de filtro
podem ser usados para separagao.

Identifique os compostos nas solugdes 1-5. Indique o nimero da solugdo que contém os
compostos individuais na folha de respostas. Indique duas observacdes causadas por
reacdes quimicas para cada composto na sua mistura desconhecida, identificando-as com
a letra-cddigo da observacao apropriada (escolha uma ou mais da lista), e escreva as
equacoes idnicas balanceadas que expliquem as observag¢des. Ao menos uma das reagoes
deve ser especifica para claramente identificar o composto dentre as substancias
fornecidas.

Nota: apds o sinal STOP, feche todos os tubos de centrifuga contendo as amostras
desconhecidas com as tampas azuis identificadas com o c6digo do estudante e deixe-as
na estante.
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Codigo: BRA-04

Problema 1

139% do total

7 7 7 | Soma: 70

Apenas preencha essa tabela quando vocé tiver concluido as tarefas. Utilize os codigos
abaixo para as observacoes:

A - Formacao de precipitado branco

B - Formacao de precipitado colorido

F - Cor marrom na fase organica
G - Cor violeta na fase organica

(vermelho, marrom, amarelo, preto, etc.)
C - Dissolucao do precipitado

D - Mudanga de cor da solucao

E - Formacao de solucao colorida

H - Formacao de gas colorido

[ - Formacgdo de gas incolor sem odor
] - Formacao de gas incolor com odor
K - Mudanca na cor do precipitado

Composto | Numero da| Férmula da | Cédigo| Equacgdes ionicas liquidas balanceadas
amostra | substancia da
desconhe- | com a qual | obser-
cida reage vacao
NH3
Fe(NO3)3
Al2(S04)3
AgNOs3
KIO3
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Codigo: BRA-04

Composto | Numero da| Féormula da |Cédigo| Equacgdes ionicas liquidas balanceadas
amostra | substancia da
desconhe- | com a qual | obser-
cida reage vacao
Na2C03
MgCl2
Na2S0s3
Ba(NO03):
KI
Reposicoes:
Assinatura do Assinatura do
Item Quantidade assistente de estudante

laboratorio
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Codigo: BRA-04

Instrucoes

e Vocé dispde de 15 minutos de leitura antes de comecar o seu trabalho. Comece a
ler apenas quando o comando “START” for dado.

e Siga as regras de seguranca anunciadas nos problemas preparatérios. Vocé
recebera um aviso em caso de violacdo. No segundo aviso, vocé sera desqualificado.

e Use o seu avental ou jaleco de laboratdrio e os 6culos de seguranca enquanto
estiver no laboratdrio. Pega, ao assistente do laboratoério, luvas adequadas ao seu
tamanho, quando forem necessarias.

e Useapenas a caneta esferografica, a caneta permanente e a calculadora fornecidas.
Ndo escreva com a caneta permanente no papel: utilize-a apenas para rotular
vidrarias ou frascos plasticos.

e Certifique-se de que o seu codigo de estudante estd em cada uma das folhas de
resposta.

e Todas as respostas devem ser escritas nos espacos apropriados na folha de
respostas. Qualquer coisa escrita em qualquer outro lugar ndo sera avaliada. Use o
verso das folhas de exame caso vocé precise de rascunho.

e Vocé ndo terd acesso as pias no laboratério. Vocé recebeu uma quantidade
suficiente de materiais de laboratério. Apenas alguns itens precisardo ser
reutilizados. Lave-os cuidadosamente com o solvente apropriado, no frasco de
descarte. Use a escova, se necessario. Agua destilada e papel toalha estdo
disponiveis sem restricoes.

e Residuos liquidos devem ser colocados nos frascos rotulados “LIQUID WASTE":
Nao coloque outros residuos (toalha, plasticos, etc.) neste recipiente, e sim na cesta
de lixo do laboratério.

e Reagentes e vidrarias ndo serdo substituidos ou reabastecidos. Cada substituicdo
(exceto a primeira em todo o exame, que sera permitida) resultara na perda de 1
ponto dos 40 pontos do exame pratico.

e Levante a mao se vocé tiver alguma pergunta sobre seguranca ou se vocé precisar
ir ao banheiro ou beber agua.

e Quando vocé tiver finalizado essa parte do exame, coloque suas folhas de respostas
dentro do envelope fornecido e deixe-o sobre a bancada. Nao lacre o envelope.

e Vocé deve parar imediatamente quando o comando “STOP” for dado. A demora em
parar pode levar a anula¢do do seu exame. Ndo deixe o seu lugar até ser autorizado
pelos assistentes de laboratério. Vocé pode ficar com as folhas do caderno de
questoes.

e Aversao oficial em inglés desse exame esta disponivel sob demanda apenas para
sanar duvidas.
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Codigo: BRA-04

Instrucoes especificas para a Parte 11

0 tempo de trabalho para a parte II (Problemas 2 e 3) é de 200 minutos.

Inicie a Parte Il com o Problema 2. Quando vocé estiver pronto para comeg¢ar com
o Problema 3, informe ao assistente do laboratorio, e vocé recebera os reagentes
e material de laboratério para o Problema 3. Os reagents do Problema 2 serdo
retirados de vocé neste momento.

A Parte Il do exame (Problemas 2 e 3) contém 12 paginas, sua folha de respostas
contém 6 paginas.

Chame o assistente de laboratério quando vocé precisar acender sua lamparina
de alcool. Aqueca apenas os tubos de ensaio de vidro. Feche a lamparina de alcool
com a tampa quando terminar.
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Codigo: BRA-04

Materiais de laboratorio

Item | Quantidade
Equipamentos de uso geral, colocados na bancada, para cada estudante, a ser
utilizado em todas os problemas
Estante para tubos de ensaio (Capacidade para 60 tubos)
Papel toalha
Caneta permanente
Bastio de vidro, 20 cm
Funil de polipropileno, diam. 3,5 cm
Copos plasticos descartaveis
Copo plastico rigido
Tampas de poliestireno para tubos de ensaio 2
Problemas 2 e 3, para cada estudante, na bancada
Frasco com tampa de rosca para descarte, 3 dm3, rotulado “Liquid 1
Waste, Tests 2&3”
Problema 2, para cada estudante, na bancada
Caixa plastica rotulada “Task 2”
Suporte metalico para duas buretas
Bureta, 25,00 cm3
Pipeta graduada, 10,0 cm3
Pipeta graduada, 1,00 cm3
Pipeta volumétrica (Mohr), 10,00 cm3
Erlenmeyer, 100 cm3
Proveta, 10,0 cm3
Escova
Funil de polipropileno, diam. 5,5 cm
Problema 2, para cada estudante, na caixa plastica rotulada
“Task 2”
Tubos de ensaio de poliestireno, 10 cm3 8
Pera
Pipetas de Pasteur para indicadores 2
Problema 3, para cada estudante, a ser pego com os
assistentes de laboratdrio
Caixa plastica rotulada “Task 3” 1
Problema 3, para cada estudante, na caixa plastica rotulada
“Task 3”
Tubos de ensaio de poliestireno, 10 cm3 20
Lamparina a alcool 1
Pinca de madeira para tubos de ensaio 1
Tubos de ensaio de vidro 10
Pipetas de Pasteur 10
Copo plastico rigido 1
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C6digo: BRA-04
Nome Estado Conc. Quant. Recipiente Rétulo
Problema 2, para cada estudante, na bancada
Solucio Frasco de vidro
Acido Nitrico a ugsa 2M ¥ com conta- HNOs3
q gotas, 250 cm3
Problema 2, para cada estudante, na caixa rotulada “Task 2”

Amostra de Solugao S(?ra Frasco de vidro Water
4oua mineral AaU6SA determinadana | 100 cm3 | com tampa de samble
J q pratica rosca, 100 cm3 p
Fluoreto de Solugao 9 mg/dm3 de Frasco de vidro F-,9

1 50 cm?® | com tampa de
Sédio aquosa fluoreto mg/dm3
rosca, 50 cm?3
0,
Indicador Solucao 0,055% ZroClz, Frasco de vidro| ,.
. . 0,028% Zirconyl
Zirconil aquosa 10 cm3 | com tampa de o
. L. Vermelho de Alizarin
Alizarina acida . rosca, 25 cm3
Alizarina S
Cloreto de Solucio Frasco de vidro| NaC(l,
Y 1 ¢ 0,0500 M 50 cm3 | com tampade | 0.0500
Sadio aquosa
rosca, 50 cm3 M
Sulfato de
Amobnio e Solucao Conta-eotas
ferro(III) aquosa 20 g/dm3 10 cm3 15 c%n3 " | Fe3*ind.
dodecahidra- acida
tado
. - Sera Frasco de vidro
Nltrﬁ;fade 10111113?2 determinada na | 200 cm3 ambar, AgNO3
P q pratica 250 cm3
Tiocianato de Solucio Veja a Frasco de vidro| NH4SCN,
Amoénio a u(();sa concentragdo | 100 cm3 | com tampade | X.XXXX
9 exata no rotulo rosca, 100 cm3 M
Crom,ato_ de Solugao 10% 5 o’ Conta-gotas, KoCrO4
Potassio aquosa 15 cm3
Problema 3, para cada estudante, na bancada
Frasco de vidro
Etanol Liquido 95% 150 cm3 com conta- C2Hs0H
gotas, 250 cm3
Problema 3, para cada estudante, na caixa rotulada “Task 3”
Amostras
organicas A i 3 : 3
desconhecidas Liquido 0,5 cm3 |Seringas, 2 cm 1to 8
1a8
Permangan.ato Solugao 0,13% 5 em? FArasco de vidro KMnOa
de Potassio aquosa ambar, 50 cm3
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Codigo: BRA-04

Nitrato de Solucao FI‘&IISC-O de
A polietileno
Amobnio e aquosa de 28,6% 5cm?3 (HDPE) Ce(IV)
Cério(1V) HNO3 2,0 M 30 cm3
I . Frasco de
1 - 3
Acetonitrila Liquido 45 cm vidro, 50 cm3 CH3CN
Solucgdo de
2,4- acido Frasco de
Dinitrofenil- sulfiirico em 3% 20 cm3 HDPE, DNPH
hidrazina etanol 30 cm3
aquoso
Solugao Frasco de
(lilgrrre;ag; aquosa de 2,5% 1 cm3 HDPE, FeCls
HC10,5M 30 cm3
Cloridrato de Solugao Frasco de NH20Hx
. g O 0,5M 10 cm3 HDPE,
hidroxilamina etandlica HCl
30 cm3
Hidroéxido de Solucao Frasco de
e ¢ 6 M 5 cm3 HDPE, NaOH
Sédio aquosa
30 cm3
‘. ~ Frasco de
Acido Solugao 1M 25 cm3 HDPE, HCl
Cloridrico aquosa
30 cm3
*Na quatidade que sobrou, ap6s o Problema 1.
Tabela Periédica com massas atomicas relativas
1 18
1 2
H He
1.008 | 2 13 14 15 16 17 | 4003
3 4 5 6 7 8 9 10
Li | Be B|C|N|O]|F|Ne
6.94 9.01 10.81 | 12.01 | 14.01 | 16.00 | 19.00 | 20.18
11 12 13 14 15 16 17 18
Na | Mg Al | Si| P | S |Cl|Ar
2299 | 2430 | 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 | 26.98 | 28.09 | 30.97 | 32.06 | 35.45 | 39.95
19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36
K|{Ca|Sc|Ti|V [CrMn|Fe |Co| Ni|Cu|Zn |Ga|Ge|As |Se| Br|Kr
39.10 | 40.08 |44.96 | 47.87 | 50.94 | 52.00 | 54.94 | 55.85 | 58.93 | 58.69 | 63.55 | 65.38 | 69.72 | 72.63 | 74.92 | 78.97 | 79.90 | 83.80
37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54
Rb|Sr|Y |Zr |Nb|Mo|Tc|Ru|Rh|Pd|Ag|Cd|In |[Sn|Sb|Te| I | Xe
85.47 | 87.62 |88.91| 91.22 | 92.91 | 95.95 - 101.1 | 102.9 | 106.4 | 107.9 | 112.4 | 114.8 | 118.7 | 121.8 | 127.6 | 126.9 | 131.3
55 56 72 73 74 75 76 7 78 79 80 81 82 83 84 85 86
Cs|Basrn| Hf |[Ta| W |Re |Os | Ir [ Pt |Au|Hg| Tl |Pb| Bi | Po| At | Rn
1329 | 137.3 178.5 | 180.9 | 183.8 | 186.2 | 190.2 | 192.2 | 195.1 | 197.0 | 200.6 | 204.4 | 207.2 | 209.0 - - -
87 88 104 105 106 107 108 109 110 111 112 113 114 115 116 117 118
Fr |[Ral|%; | Rf |IDb|Sg|Bh|Hs|Mt|Ds|Rg|Cn|Nh| Fl [Mc|Lv|Ts|Og
57 58 59 60 61 62 63 64 65 66 67 68 69 70 71
La|Ce| Pr |Nd|Pm|Sm|Eu|Gd|Tbh |Dy |Ho| Er |[Tm|Yb| Lu
138.9 | 140.1 | 1409 | 144.2 - 150.4 | 152.0 | 157.3 | 158.9 | 162.5 | 164.9 | 167.3 | 168.9 | 173.0 | 175.0
89 90 91 92 93 94 95 96 97 98 99 100 101 102 103
Ac|Th|Pa| U [Np|Pu|Am|Cm|Bk | Cf |Es|Fm|Md|No | Lr
- 232.0 | 231.0 | 238.0 - - - - - - - - - - -
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Codigo: BRA-04

Problema 2

Determinacao do teor de fluoreto e cloreto na agua mineral

A Georgia é mundialmente famosa por suas d4guas minerais espléndidas. Muitas destas
sdo usadas para curar diversas doengas. Os fabricantes tém de controlar
cuidadosamente a composicdo idnica das aguas, estando fluoreto e cloreto entre os fons
mais importantes.

Deteccao colorimétrica visual de fluoreto

0 método de determinacdo de fluoreto é baseado na diminui¢do da intensidade da cor
do complexo zirconio(IV)-Vermelho de Alizarina S na presenca de ions fluoreto, devido a
formacao de um complexo incolor mais estavel. O equilibrio é atingido em cerca de 20
minutos ap6ds a adi¢cdo do reagente. A concentragdo de fluoreto é determinada
visualmente comparando a cor desenvolvida na amostra com as das solugdes de
calibracao.

Transfira 9,0 cm3 de agua mineral a partir da amostra para dentro do tubo de ensaio de
plastico rotulado como "X".

Calcule quanto da solu¢do padrao de fluoreto, 9,0 mg/dm3, serd necessario para
preparar um conjunto de solugdes de calibracdo com as seguintes concentra¢des de ion
fluoreto: 0,0; 1,0; 2,0; 3,5; 5,0; 6,5; 8,0 mg/dm?3 (calculo para 9,0 cm3 de cada solucdo).

Usando as pipetas graduadas de 1,0 cm3 e 10,0 cm3, adicione as

i
quantidades calculadas da solucdo-padrao de fluoreto aos tubos de
ensaio, e em seguida, adicione 1,0 cm3 do indicador Zirconil- <
Alizarina em cada tubo de ensaio, e complete o volume em cada
tubo de ensaio de calibracdo para a marca de 10,0 cm3 com agua Lo
destilada (a marca é mostrada na figura com uma seta).

S

2.1.1. Escreva os volumes de fluoreto usados em suas dilui¢des.

Misture as solu¢des obtidas nos respectivos tubos de ensaio. Coloque os tubos de ensaio
na estante, deixando-os em repouso por no minimo 20 minutos.

2.1.2. Compare a cor da amostra com as das solucdes de calibracdo olhando para elas
de cima para baixo e de frente. Selecione a concentracdo do padrao que mais se
aproxima da concentracdo de fluoreto na amostra de agua.

Nota: a estante com os tubos de ensaio sera fotografada pela equipe do laboratério
depois de todo o exame ser concluido.
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Codigo: BRA-04

Padronizacao da solucao de nitrato de prata pelo método de Mohr

Transfira 10,0 cm?3 da solucdo padrao de NaCl 0,0500 mol/dm3 para um Erlenmeyer
usando a pipeta volumétrica (Mohr). Adicione cerca de 20 cm3 de agua destilada e 10
gotas de solucdo aquosa de K2Cr0O4 a 10%.

Preencha uma bureta com a solugdo de nitrato de prata. Titule o contetido do
Erlenmeyer com a solucdo de nitrato de prata, agitando vigorosamente a mistura
contendo o precipitado formado. As gotas finais do titulante sdo adicionadas lentamente
com agitacdo vigorosa do Erlenmeyer. A titulagdo esta completa quando, pela adi¢ao do
titulante, ocorre uma leve mudanca de cor, ndo desaparecendo esta mudanga de cor na
suspensdo amarelada. Anote a leitura final da bureta. Repita a titulacao conforme
necessario.

2.2.1. Escreva seus volumes na folha de respostas.

2.2.2. Escreva as equacgdes quimicas balanceadas para a titulagdo de NaCl com AgNOs
e para a reacdo de indicacao do ponto final.

2.2.3. Calcule a concentragao da solugdao de AgNOs3 a partir de suas medidas.

2.2.4. 0O método de titulacdo de Mohr exige um meio neutro. Escreva as equagdes para
as reagoes interferentes que ocorrem em pH baixo e em pH alto.

Determinacao de cloreto pelo método Volhard

Lave a pipeta volumétrica (Mohr) com agua destilada. Lave os Erlenmeyers,
primeiramente com uma pequena por¢ao da solucdo de amdnia, que sobrou do
problema 1, para ajudar a remover o sal de prata precipitado e depois com dgua
destilada. (No caso de vocé ter usado toda a solu¢cdo de amdnia no problema 1, vocé
pode obter uma recarga sem penalidade.)

Transfira uma aliquota de 10,0 cm3 de 4gua mineral, a partir da amostra, para um
Erlenmeyer usando a pipeta volumétrica (Mohr). Adicione 5 cm3 de acido nitrico 2
mol/dm?3 usando uma proveta. Adicione 20,00 cm3 da solu¢do de nitrato de prata a
partir da bureta e misture bem a suspensao. Adicione aproximadamente 2 cm3 da
solucao do indicador (Fe3+*) com a pipeta de Pasteur.

Preencha a segunda bureta com a solu¢ao padrao de tiocianato de amonio (veja a
concentrac¢do exata no rotulo). Titule a suspensdo com esta solugdo, agitando
vigorosamente. No ponto final, uma gota produz uma cor castanha fraca, que é estavel
mesmo depois de intensa agitacdo. Anote a leitura final da bureta. Repita a titulagdo
conforme necessario.

Nota: O precipitado de AgCl troca os ions Cl- com os ions SCN- da solucdo. Se voceé titular
muito lentamente ou com interrupgdes, a cor castanha desaparece com o tempo, e muito
titulante é gasto na titulacdo. Portanto, quando se aproximar o ponto final, vocé deve
adicionar o titulante a uma velocidade lenta constante, agitando o erlenmeyer
constantemente para que a suspensao se torne branca. O surgimento da cor castanha
fraca significara o alcance do ponto final.
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2.3.1.
2.3.2.

2.3.3.

2.3.4.

2.3.5.

Escreva seus volumes na folha de respostas.

Escreva as equac¢des quimicas balanceadas para a titulacao de retorno com
NH4SCN e para a reagdo de indicagao do ponto final.

Calcule a concentragao de cloreto (em mg/dm3), na amostra de agua, a partir de
suas medidas.

Se os ions Br, I, e F- estdo presentes na amostra juntamente com o cloreto, a
concentracdo de qual(is) ion(s) também ira(ao) contribuir para o resultado da
titulacdo de Volhard?

Ao tentar determinar a concentracao de Cl- na presenca de outros haletos, um
analista adicionou iodato de potassio e acido sulfurico na amostra e ferveu a
solucdo. Depois disso, ele reduziu o excesso de iodato para iodo, por fervura da
amostra com acido fosforoso, H3POs3. Quais anions interferentes foram
removidos por esta operacao? Escreva as equagdes quimicas para as reagoes
destes fons com iodato.
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Problema 3

Identificando sabores e fragrancias

Turistas visitam a Georgia e ficam admirados com as muitas especialidades do pais,
sendo que a culinaria regional ocupa uma das posi¢des de destaque na lista de
aventuras. Carnes excelentes, vegetais e folhagens frescos, frutas da época, geleias
caseiras... O que mais seria necessario para satisfazer verdadeiros gourmets? Sim, é
claro, sabores e fragrancias unicos!

Vocé esta recebendo 8 amostras contendo compostos organicos desconhecidos
(rotulados de 1 a 8), os quais sao industrialmente utilizados como flavorizantes e
fragrancias. Todas as amostras sdo compostos puros. Suas possiveis estruturas estdo

entre as mostradas abaixo, A-M:
o)
/Y\/\/ J\ O fﬁ/\o"'

' |
O A /@ 0
E H K
Lo
POl ER
o}
)J\ /\)\ F ! L ©
L ke T
W 2 b SO
N
M

J

Os compostos organicos desconhecidos nas suas amostras sao prontamente soliveis em
éter, e insoluveis em solugdes aquosas diluidas de NaOH e HCI. Todos eles, exceto o
composto desconhecido de n? 6, sdo insoliveis em agua, sendo esse composto pouco
solivel em 4gua (3,5 g/dm?).

3.1. Faca os testes descritos abaixo para identificar as amostras de 1 a 8. Indique os
resultados dos testes escrevendo o algarismo romano que corresponde ao fato
observado (escolha um ou mais cédigos da lista). Preencha todos os campos da

tabela. Utilize “+” ou “~“ para indicar um teste positivo ou negativo,
respectivamente.

3.2. Identifique as amostras desconhecidas utilizando o resultado dos testes e as
informacgdes dadas acima. Escreva o cddigo das estruturas (A-M) para cada
amostra identificada, no campo apropriado da tabela.
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Procedimento experimental

Teste com KMnO4 (Teste de Baeyer)

Coloque aproximadamente 1 cm?® de etanol 95% em um tubo de ensaio plastico e
adicione 1 gota de uma amostra desconhecida. Adicione 1 gota da solugdo de KMnOa4 e
agite a mistura. Considere o teste positivo se a cor do permanganato desaparecer
imediatamente apoés a agitacao.

3.3. Escreva a reacao, utilizando um dos compostos A-M, que fornece um resultado
positivo para o teste de Baeyer.

Teste com nitrato de cério(IV)

Coloque 2 gotas do reagente de Ce(IV) em um tubo de ensaio de vidro, adicione 2 gotas
de acetonitrila e entdo 2 gotas de uma amostra desconhecida (a sequéncia é
importante!). Agite a mistura. No caso de um teste positivo a coloracao da mistura
mudara prontamente de amarelo para um laranja-avermelhado.

Nota 1. Use somente tubos de ensaio de vidro para realizar este teste. Caso necessite
lavar o tubo de ensaio de vidro, escolha cuidadosamente o solvente apropriado. Tampe
os tubos de ensaio com a tampa verde, ap6s completar o teste, para prevenir o forte
odor.

Nota 2. A realizagdo de testes comparativos utilizando as amostras do branco (sem o
desconhecido) e a de referéncia (etanol) sao recomendados para uma interpretacao
adequada.

Nota 3. fons de Ce(IV) reagem com alcoois formando inicialmente compostos de
coordenacdo fortemente coloridos. Complexos formados com alcoois primarios ou
secundarios reagem em seguida (dentro de 15 segundos a 1 hora), ocasionando o
desaparecimento da cor.

Teste com 2,4-dinitrofenilhidrazina (2,4-DNPH)

Adicione apenas 1 gota de uma amostra desconhecida a um tubo de ensaio plastico
contendo 1 cm? de etanol 95%. Adicione 1 cm® do reagente de DNPH a solugéo
preparada. Agite a mistura e deixe-a em repouso por 1-2 minutos. Vocé observara a
formacao de um precipitado com coloragdo variando entre amarelo e laranja-
avermelhado, em caso de teste positivo.

3.4. Escreva a reacao, utilizando um dos compostos A-M, que fornece um resultado
positivo para o teste com 2,4-DNPH.
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Teste com hidroxamato férrico

Solicite a um assistente de laboratério para acender sua lamparina. Misture 1 cm? da
solucdo etanolica de cloridrato de hidroxilamina 0,5 mol/dm? com 5 gotas da solucdo
aquosa de hidroxido de sédio 6 mol/dm?® em um tubo de ensaio de vidro. Adicione 1 gota
de uma amostra desconhecida e utilize a lamparina para aquecer a mistura até ebulicao,
enquanto agita suavemente o tubo de ensaio para evitar respingos da mistura reacional.
Deixe a mistura resfriar lentamente e adicione 2 cm® de uma solug¢do de HCl 1 mol/dm?.
Adicione 1 gota da solucdo de cloreto de ferro(III) a 2,5%. Vocé observara o surgimento
de uma coloragdo magenta em caso de teste positivo. Quando terminar, apague a
lamparina fechando-a com a tampa.

Nota 1. Utilize somente tubos de ensaio de vidro para realizar o teste; utilize a pinga de
madeira para segurar o tubo de ensaio quando estiver aquecendo. Caso necessite lavar o
tubo de ensaio de vidro, utilize um solvente apropriado. Tampe os tubos com a tampa de
borracha verde, apds completar o teste, para prevenir o forte odor.

Nota 2. fons de Fe(III) formam complexos coloridos com 4cido hidroxamico
(R-CO-NHOH) na proporgao 1:1.

3.5. Escreva a reagdo, utilizando um dos compostos A-M, que fornece um resultado
positivo para o teste com hidroxamato férrico.

Nota: Apo6s o sinal de “STOP”, recoloque as agulhas nas seringas correspondentes com os
compostos desconhecidos, e coloque-as dentro do copo plastico, deixando-as em
cima da bancada.
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Problema 2 149 do total

211 | 21.2 (221|222 223224231 )|23.2|233]|23.4]|23.5|Soma

2 15 30 2 2 2 30 2 4 2 4 95

2.1.1. Escreva os volumes de fluoreto usados em suas dilui¢des.

Concentracao de F- (mg/dm3) | 0,0 | 1,0 | 20| 3,5 | 50 | 65 | 8,0
Volume calculado da solucao
de F- (cm3)

2.1.2. (Circule a concentracdo do padrao que mais se aproxima da concentra¢do de
fluoreto na amostra de agua.

Concentracao de F-

(mg/dm?) 00|10|20|35|50]|65]8,0

2.2.1. Escreva seus volumes das titulacdes.

Numero da titulacdo 1 2

Leitura inicial da bureta, em cm3

Leitura final da bureta, em cm3

Volume gasto, em cm3

Volume considerado para resposta, Vi: cm3

2.2.2. Escreva as equagdes quimicas balanceadas para a titulagdo de NaCl com AgNOs3
e para a reacdo de indicacao do ponto final.

Reacdo da titulagdo:

Reacdo de indica¢do do ponto final:

2.2.3. Calcule a concentragao da solugdao de AgNOs3 a partir de suas medidas.

Calculos:

c(Ag*):

48* IChO - Exame Experimental, versao em Portugués (Brasil) 2




Codigo: BRA-04

2.2.4. 0 método de titulagdo de Mohr exige um meio neutro. Escreva as equacdes para
as reacoes interferentes que ocorrem em pH baixo e em pH alto.

pH baixo:

pH alto:

2.3.1. Escreva seus volumes na folha de respostas.

Numero da titulacao 1 2

Leitura inicial da bureta, em cm3

Leitura final da bureta, em cm3

Volume gasto, em cm3

Volume considerado para resposta, V2: cm3

2.3.2. Escreva as equacgdes quimicas balanceadas para a titulagdo de retorno com
NH4SCN e para a reagao de indicagao do ponto final.

Reacdo da titulagdo:

Reacdo de indica¢do do ponto final:

2.3.3. Calcule a concentragdo de cloreto (em mg/dms3), na amostra de agua, a partir de
suas medidas.

Calculos:

c(Cl-): mg/dm3
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2.3.4. SeosionsBr-, I, e F- estdo presentes na amostra juntamente com o cloreto, a
concentracdo de qual(is) ion(s) também ira(ao) contribuir para o resultado da
titulacao de Volhard? Marque a(s) alternativa(s) apropriada(s).

O Br- Or- O F- O nenhum

2.3.5. Ao tentar determinar a concentracao de Cl- na presenca de outros haletos, um
analista adicionou iodato de potassio e acido sulfurico na amostra e ferveu a
solucdo. Depois disso, ele reduziu o excesso de iodato para iodo por fervura da
amostra com acido fosforoso, H3POs3. Quais anions interferentes foram
removidos por esta operacao?

O Br- Olr- OF- O nenhum

Escreva as equac¢des quimicas para as reagoes destes ions com o iodato.

Reposicoes:
Item Quantidade Assinatura do Assinatura do
assistente de estudante
laboratoério
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Problema 3 139% do total

3.1. |13.2.] 3.3. | 3.4. | 3.5. | Soma
32 16 4 4 4 60

3.1. Indique os resultados e as observagdes para cada teste escrevendo na tabela o
algarismo romano que corresponde ao fato observado (escolha um ou mais
codigos da lista). Preencha todos os campos da tabela. Utilize “+” ou “-“ para
indicar um teste positivo ou negativo, respectivamente. Escolha um ou mais

codigos da lista abaixo.

I - Desaparecimento imediato da VI - Formacgao de um precipitado amarelo

coloragao purpura ou vermelho-alaranjado

II - Desaparecimento lento da VII - Surgimento de uma coloragao laranja
coloragao purpura ou vermelha na solucado

III - Desaparecimento da cor amarela VIII - Surgimento de cor magenta

IV - Formacao de um precipitado IX - O composto desconhecido é insoluvel

marrom ou preto em etanol

V - Formacgdo de um precipitado X - Sem mudangas aparentes

branco

Numero da amostra 1 2 3 4 5 6 7 8

Resultado do teste de Baeyer (+/-)

Observagdes do teste de Baeyer (I-X)

Resultado do teste com nitrato de
Ce(IV) (+/-)

Observacgodes do teste com nitrato de
Ce(1V) (I-X)

Resultado do teste com 2,4-DNPH
(+/-)

Observacgodes do teste com 2,4-DNPH
(-X)

Resultado do teste com hidroxamato
de Fe(III) (+/-)

Observacodes do teste com
hidroxamato de Fe(III) (I-X)
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3.2. Escreva o cédigo das estruturas (A-M) para cada amostra identificada, no
campo apropriado da tabela quando tiver certeza do resultado.

Numero da amostra 1 2 3 4 5 6 7 8

Cddigo da estrutura

3.3. Escreva a reagdo, utilizando um dos compostos A-M, que fornece um resultado
positivo para o teste de Baeyer.

3.4. Escreva a reacao, utilizando um dos compostos A-M, que fornece um resultado
positivo para o teste com 2,4-DNPH.

3.5. Escreva a reagdo, utilizando um dos compostos A-M, que fornece um resultado
positivo para o teste com hidroxamato férrico.
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