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Instrucoes Gerais.

O

O

O

O

Paginas: Esse caderno contém 37 péaginas para exame experimental (incluindo as
folhas de resposta). Ha um total de 3 praticas — Pratica 1A, Pratica 1B e Pratica 2.

Leitura do Exame: Os estudantes terdo 15 minutos para a leitura desse caderno de
exame antes dos experimentos serem iniciados. A versdo oficial em inglés desse
caderno de exame esta disponivel apenas para consulta a fim de dirimir eventuais
duvidas.

Tempo de Exame: Os estudantes terdo um tempo total de 5 horas para completar todas

as praticas do exame. Quando planejar o seu trabalho, perceba que alguns passos
necessitam de 20 a 30 minutos.

Inicio/fim: Os estudantes devem comegar assim que for dado o comando “START” ¢
devem parar o seu trabalho imediatamente quando o comando “STOP” for anunciado.

e O supervisor ira avisar quando faltarem 30 minutos para o comando “STOP”.

e O atraso em parar a pratica apés o comando “STOP” ja anunciado ha 1 minuto
levara ao cancelamento de seu exame pratico.

e Apobs o comando “STOP” ser anunciado, coloque seus papéis do exame dentro
do envelope do exame e aguarde em seu espago no laboratorio. O supervisor de
laboratério deve vir pegar os seus papéis de exame e seus itens a serem
avaliados, bem como verificar o seu espaco de laboratorio.

Seguranca: Vocé deve seguir as regras de seguranca fornecidas no regulamento da
IChO. Enquanto estiver no laboratdrio, vocé deve usar os 6culos de seguranca. Seus
Oculos pessoais podem ser usados se o supervisor autorizar. Vocé€ deve usar as luvas
fornecidas quando manusear reagentes ou substancias quimicas.

e Se vocé infringir as regras de seguranca dos regulamentos da IChO, vocé
recebera somente 1 (UMA) ADVERTENCIA do supervisor de laboratério.
Qualquer infragdo posterior a primeira adverténcia resultard em expulsdo do
laboratdrio e nota zero em todo o exame experimental.

e Nao ¢ permitido comer e beber no laboratoério.

e Questiao de seguranca: Pipetar com a boca é estritamente proibido.

e Naio hesite em perguntar ao seu assistente ou supervisor de laboratdrio se vocé
tiver qualquer divida em relacdo as questdes de seguranca. Informe ao seu
supervisor quando necessitar sair do laboratoério em uma pausa para o banheiro
ou para o lanche.

Espaco de trabalho: Somente lhe ¢ permitido trabalhar no espago designado para vocé.
Espagos e equipamentos compartilhados devem ser limpos apds o uso.
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O Recarga e reposicio de produtos quimicos: Reagentes e vidrarias, a menos que seja
observado, ndo estdo sujeitos a recarga e reposicdo. Reagentes e vidrarias serdo
recarregados ou repostos sem penalidade somente no primeiro incidente. Cada
incidente posterior resultara na retirada de 1 ponto dos 40 pontos do exame

experimental.

O Descarte: Deixe todos os reagentes e vidrarias em seu espaco de trabalho. Sobras de
reagentes devem ser descartados em recipiente designado para cada pratica.

O Folhas de resposta: Todos os resultados e respostas devem estar claramente escritos
no espago apropriado nas folhas de resposta para pontuagdo. Somente respostas escritas
com caneta serdo pontuadas.

e Escreva o seu codigo de estudante em cada pagina.

e Use somente as canetas providenciadas para voce.

¢ (Qualquer coisa escrita fora da area apropriada nas folhas de resposta nao serao
pontuadas. Vocé pode usar o verso das folhas como rascunho.

e Para qualquer calculo, use somente a calculadora fornecida.

O Mantenha-se hidratado durante o exame experimental. Bebidas e lanches sdo
fornecidos na parte de fora do laboratdrio.

O O espectrofotometro UV deve ser compartilhado entre vocé e um outro estudante.

Durante as primeiras 2 horas, seu uso ¢ livre. Vocé deve esperar até que o outro
estudante termine. Vocé ndo pode usar o espectrofotdmetro por mais de 1 hora. (Mais
que isso vocé sera solicitado a parar e deixar o outro estudante usa-lo).

Voce pode voltar ao espectrofotometro se ele estiver livre. Organize o seu trabalho para
ndo desperdicar tempo esperando.

Tempo 09:00-10:00 10:00-11:00 11:00-12:00 12:00-13:00 13:00-14:00
Alocacao Livre Livre L R Livre

L = estudante do lado esquerdo do espectrofotdmetro.

R = estudante do lado direito do espectrofotometro.

Vocé tem o direito de trabalhar as praticas em
qualquer ordem.
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Pratica 1A
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Reagentes e equipamentos (Pratica 1A).

I. Reagentes e materiais (o rotulo real de cada um ¢ dado em negrito)

Codigos de risco e
segurang¢a?

Solugdo para calibragdo de instrumento (Instrument

Check solution), 80 cm® em um recipiente plastico

Solu¢do de indicador de alaranjado de metila (Methyl
orange indicator solution) 2,00x10™* mol dm?, 30 cm® em

um recipiente de vidro de boca larga.

H301

Solug¢do de indicador azul de bromotimol (Bromothymol
blue indicator solution) 1,00x10~ mol dm, 30 cm? em
um recipiente de vidro de boca larga.

H226

Solugdo de indicador vermelho de metila (Methyl red
indicator solution), 10 cm® em um recipiente de vidro de

boca larga.

H225-H319-H371

HCI 1 mol dm?, 30 cm® em um recipiente plastico

H290-H314-H335

NaOH 1 mol dm™, 30 cm® em um recipiente plastico

H290-H314

Solugio tampio (Buffer Solution A), 110 cm® em um
recipiente plastico

Solugdo desconhecida X (Unknown selution X), 50 cm?

em um recipiente plastico

Solugdo desconhecida Y (Unknown selution Y), 50 cm?

em um recipiente plastico

Solugdo desconhecida Z (Unknown solution Z), 50 cm’

em um recipiente plastico

2Veja a pagina 35 para as definicoes de codigos de risco e seguranca
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I1. Equipamentos e vidrarias

Codigo do Estudante

BRA-X

Equipamentos compartilhados

Quantidade

Espectrofotometro UV-visivel

1 para cada 2 estudantes

Vidrarias individuais

Quantidade

Béquer, 25 cm’

2

Baldo volumétrico, 25,00 cm®

Pipeta graduada, 2,00 cm?

Proveta, 10,0 cm?

Pipeta de Pasteur

Bulbo de borracha para pipeta de Pasteur

Pipetador de borracha (ou pera)

Bandeja para pipetas

Tubos de ensaio (13 x 100 mm)

Estante para tubos de ensaio

Cubeta plastica, caminho 6ptico = 1,00 cm

Recipiente de descarte, 1 dm?

Conjunto de etiquetas em saco com ziper

— = = = N = =] O\ O\ W N O
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Pratica 1A a b ¢
13% al | a2 | bl | b2 | b3 |cl c2

Pontuagdo maxima | 12 | 2 | 6 1 1 2 2 26
Pontuacgdo obtida

Total

13% da Nota Total da IChO

Pratica 1A: Indicador acido-base e sua aplicacao para a medida de pH

Indicadores acido-base sdao acidos (ou bases) fracas que exibem diferentes coloracdes
quando estdo presentes em solugdo nas suas formas acida (HIn, cor 1) ou basica (In", cor 2).
Eles sofrem a seguinte reacdo em solugdo aquosa diluida.

Hn=H"+In

A medida que o pH de uma solugio contendo o indicador muda, o equilibrio mostrado acima
sera deslocado para os reagentes (HIn) ou produtos (In"), causando a mudanga de coloragdo da
solu¢do de acordo com as concentragdes de cada uma das formas presentes. Em solugdo
fortemente 4cida, a maior parte do indicador estara presente na forma HIn (cor 1), e em solugdo
fortemente bésica, a maior parte do indicador estard presente na forma In™ (cor 2). Em valores
de pH intermedidrios, a solug¢do sera uma mistura da cor 1 (absor¢do no comprimento de onda
1) e da cor 2 (absor¢dao no comprimento de onda 2), dependendo das quantidades relativas de
HIn e In” presentes.

Pelo monitoramento dos valores de absorbancia em 2 comprimentos de onda, as concentragdes
de HIn e In” podem ser calculadas pelas expressdes seguintes:

AMiga = AMpm + AMp
= &Mum b[HIn] + & *in-b[In’]
AP = AMam+ AV
= &Mum b[HIn] + £ *m-b[In’]
onde b ¢ caminho 6ptico da solucdo e ¢ a absortividade molar.

Em certo valor de pH, as quantidades relativas de HIn e In" na solugdo estdo relacionadas a
constante de dissociacdo acida (Ka) do indicador, como mostrado na equagao a seguir:

[H*][In"]

K= THin]

Assim sendo, para um valor fornecido de pH, a constante de dissociacdo acida (Ka) do
indicador pode ser calculada quando as quantidades relativas de HIn e de In” na solugdo sdao
conhecidas.
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Procedimento Experimental

Instrucgdes para uso do espectrofotometro

1. Ajuste o espectrofotdometro para medir a absorbancia em um comprimento de onda desejado
seguindo o procedimento mostrado no diagrama.

2. Limpe a parte externa da cubeta contendo dgua destilada e insira a cubeta no compartimento
de amostra (sample compartment).

3. Ajuste o zero de absorbancia usando agua.

4. Remova a cubeta, e substitua a agua da cubeta pela amostra em solucdo a ser analisada.
Tome o cuidado para eliminar as bolhas e limpe o exterior da cubeta antes de coloca-la no
compartimento de amostra (Sample compartment).

5. Leia o valor para a absorbancia da amostra.

Nota: Quando mudar o comprimento de onda, tome o cuidado de ajustar o zero de absorbancia
usando “agua”.

Spectrophotometer No. I /

Sample Compartment Screen

Keypad

Exame Experimental (Versao Oficial BRASIL), 49* IChO 2017, Tailandia 8




7.B
.U

Lopectrum
3, Quantitation
4, Kinetics
5,.Time Scan
6,Multi-Conponent

560, 0n]_1.00078

1o-Method
tilities

Inpu

t 1tem No,

Photometric

1, Photonetric l
2, Photometric 84
Input item Mo,

o 0 0 ©o
D~ 7 9 D ]
.numnl 4 5] 5) 3

) » » [@=)es
.-—- 9 D @ .u'n e

Photometric

1.Fac, K 1.0000

432,0m]_0,05208
s

0. 6820

Enxague com dgua deionizada
(DI water)

v

Preencha a cubeta com a
solugdo até cerca de % de sua
altura e seque-a com papel

BRA-X

Codigo do Estudante

Passo 1: Pressione 1

Pressione o numero 1 no teclado (Keypad) para selecionar o
modo “Photometric”

Nota: Se o menu principal ndo for mostrado na tela (Screen) como na figura a
esquerda, aperte [return] no teclado (Keypad)

Passo 2: Pressione 1

Pressione o nimero 1 “Photometric” no teclado (Keypad) para
selecionar o modo de comprimento de onda unico.

Passo 3: Defina o comprimento de onda

Pressione o botdao [GO TO WL] no teclado (Keypad) para
selecionar o comprimento de onda

Pressione os numeros no teclado (Keypad)

Nota: Por exemplo, se o comprimento de onda desejado for 432, pressione 4 3
2 no teclado (Keypad).

Pressione [ENTER] no teclado (Keypad)

[GOTO WL] — 43 2 — [ENTER]

Nota: Se a Abs ndo for mostrada na tela (Screen), pressione [F1] no teclado
(Keypad) para mudar entre %T e Abs

Passo 4: Obtenha o valor da absorbancia

Coloque a cubeta contendo agua no compartimento
' da amostra (Sample compartment) e pressione
[AUTO ZERO] no teclado.

Coloque a cubeta contendo a solugao-amostra no
compartimento da amostra (Sample compartment)
para medir a absorbancia.

Repita os passos 3-4 para medir a absorbancia em outros comprimentos de onda
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Informacgoes Gerais
Em HC1 0,1 mol dm™, os indicadores estdo todos na forma acida (HIn).

Em NaOH 0,1 mol dm™, os indicadores estdo todos na forma bésica (In").

N&o havera pontuacgdo para a resposta nos quadros de linha pontilhada.

NOTA:

E sugerido aos estudantes checar o espectrofotdmetro antes de usa-lo, pela medida dos valores
de absorbancia da solugdo de verifica¢do do instrumento (Instrument Check solution) em dois
comprimentos de onda diferentes, 430 nm e 620 nm.

Espectrofotometro No. foi usado durante o experimento.

Anote os valores de absorbancia da solucéo de verificagéo do instrumento (Instrument Check
solution).

Caso os valores medidos estejam dentro dos valores-guia, vocé podera proceder com o
restante do experimento. Caso contrario, solicite assisténcia.

Parte a

Medidas de absorbancia do indicador acido-base alaranjado de metila (methyl orange)
em acido forte e em base forte

1. Pipete 1,50 cm® da solucdo do indicador alaranjado de metila (methyl orange
indicator) 2,00 x 10 mol dm™ em um baldo volumétrico de 25,00 cm?, adicione 2,5
cm?® de HCI 1 mol dm™ dentro do baldo e complete o volume com agua destilada. Anote
as absorbancias a 470 nm e 520 nm.

2. Pipete 2,00 cm® da solugdo do indicador alaranjado de metila (methyl orange
indicator) 2,00 x 10 mol dm™ em um baldo volumétrico de 25,00 cm?®, adicione 2,5
cm’® de NaOH 1 mol dm™ dentro do baldo e complete o volume com 4gua destilada.
Anote as absorbancias a 470 nm e 520 nm.

3. Calcule as absortividades molares a 470 nm e 520 nm das formas acidas e basicas do
alaranjado de metila (methyl orange).

Exame Experimental (Versao Oficial BRASIL), 49* IChO 2017, Tailandia 10




Codigo do Estudante BRA-X

al) Anote os valores de absorbancia do alaranjado de metila (methyl orange) em solugdes
acida e basica.

(Vocé néo precisa preencher a tabela toda.)

: Medida 3

Valor aceito
(3 digitos apos a virgula)

" Medida 3

Valor aceito
(3 digitos apds virgula)

a2) Calcule as absortividades molares das formas acida e basica do alaranjado de metila
(methyl orange) (unidades, dm® mol! cm™)

- Area para célculos
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As absortividades molares das formas 4cida e basica de alaranjado de metila sdo as seguintes:
(unidades, dm® mol™! cm™)

forma acida (HIn) forma basica (In")
8470H1n 8520H1n 84701n- 8520111-
Alaranjado de
metila
Parte b

Medidas de absorbancia do indicador acido-base azul de bromotimol (bromothymol blue)
em soluciio tampao

O indicador azul de bromotimol ¢ um indicador acido-base que apresenta cor amarela quando
ele esta presente na sua forma acida (HIn) e apresenta a cor azul quando ele esta presente na
sua forma basica (In"). A absor¢do méxima do azul de bromotimol na sua forma 4cida ¢ a 430
nm ¢ a da sua forma bésica ¢ a 620 nm. As absortividades molares do azul de bromotimol na
sua forma 4cida sio 16600 dm’> mol'cm™ a 430 nm e 0 dm® mol! cm™’ a 620 nm. As
absortividades molares do azul de bromotimol na sua forma basica sdo 3460 dm* mol! cm™ a
430 nm e 38000 dm> mol! cm™ a 620 nm.

1. Pipete 1,00 cm® da solugdo do indicador azul de bromotimol (bromothymol blue
indicator) 1,00 x 10~ mol dm™ em um baldo volumétrico de 25,00 cm?, e complete o
volume usando a solucao A. (Nota: a solugdo A ¢ uma solu¢do tampao de pH = 7,00)

2. Anote as absorbancias a 430 nm e 620 nm.

3. Calcule as concentragdes da forma acida e da forma basica da solucdo de azul de
bromotimol (bromothymol blue indicator) no baldo volumétrico.

4. Calcule a constante de dissociagdo acida do azul de bromotimol (bromothymol blue).

b1) Anote os valores de absorbancia do azul de bromotimol na solu¢do tampao

(Vocé nao precisa preencher toda a tabela.)

" Medida 3

Valor aceito
(3 digitos apds a virgula)
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b2) Calcule as concentragdes da forma 4cida e da forma basica do indicador azul de bromotimol
na soluc¢ao resultante.

- Area para célculos

As concentragoes da forma acida e da forma basica do azul de bromotimol na solugao resultante
sdo as seguintes:

[HIn], mol dm™ [In"], mol dm™

(3 algarismos significativos) (3 algarismos significativos)

b3) Calcule a constante de dissociacao acida do azul de bromotimol a partir deste experimento.

- Area para célculos

A constante de dissociacdo acida do azul de bromotimol a partir deste experimento é:

Constante de dissociagdo acida = (3 algarismos significativos)
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Parte ¢

Determinacio do pH da solucdo usando o indicador acido-base vermelho de metila
(methyl red)

O vermelho de metila ¢ um indicador que apresenta cor rosa-avermelhado quando ele esta
presente na sua forma acida (HIn) e apresenta cor amarela quando ele estd presente na sua
forma basica (In"). As absortividades molares do vermelho de metila na sua forma acida sdo
9810 dm® mol™! cm™ a 470 nm e 21500 dm® mol™! cm™ a 520 nm. As absortividades molares
do vermelho de metila na sua forma basica sdo 12500 dm® mol! cm™ a 470 nm e 1330 dm?
mol”! cm™ a 520 nm. O pKa do vermelho de metila é 4,95.

Nota: Nao ¢ necessario medir o volume usado nesta parte com exatiddo, uma vez que isto ndo
afeta a exatiddo dos resultados obtidos.

1. Encha um tubo de ensaio até um quarto com a solu¢do X de pH desconhecido. Adicione
trés gotas do vermelho de metila (methyl red) dentro da solu¢do e misture
completamente. Anote a cor.

2. Encha um tubo de ensaio até um quarto com a solu¢do Y de pH desconhecido. Adicione
trés gotas do vermelho de metila (methyl red) dentro da solu¢do e misture
completamente. Anote a cor.

3. Encha um tubo de ensaio até um quarto com a solu¢ao Z de pH desconhecido. Adicione
trés gotas do vermelho de metila (methyl red) dentro da solugdo e misture
completamente. Anote a cor.

Anote a cor do indicador nas solu¢des-amostras (sem pontuacéo)

cl) Dentre as trés solugdes-amostra, selecione aquela que pode ter o pH determinado
espectrofotometricamente usando o vermelho de metila como indicador.

O Amostra X O AmostraY O AmostraZ

4. Use uma proveta para transferir 10 cm® da solugdio desconhecida selecionada para um
béquer. Adicione trés gotas do indicador vermelho de metila (methyl red) dentro da
solugdo e misture completamente. Anote a absorbancia a 470 nm e a 520 nm.

5. Calcule a razao entre as concentragdes da forma basica e da forma acida do vermelho de
metila (methyl red) na solucio.

6. Calcule o pH da solugdo desconhecida selecionada.
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Anote os valores de absorbancia da solucéo resultante

solucdo desconhecida selecionada A (470 nm) A (520 nm)

c2) Calcule a razdo entre as concentragdes da forma bésica e da forma 4cida do vermelho de
metila (methyl red) na soluciao desconhecida e o valor de pH da solug¢ao desconhecida.

Area para célculos

A razdo entre as concentracoes da forma basica ¢ da forma acida do vermelho de metila
(methyl red) na solug¢do desconhecida e o valor de pH da solu¢do desconhecida sdo:

Amostra [In"] / [HIn] pH

(2 digitos apds a virgula) (2 digitos apos a virgula)
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Pratica 1B
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Reagentes e equipamentos (Pratica 1B)

Codigo do Estudante BRA-X

I. Reagentes e materiais (em negrito esta escrito o que contém no rétulo)

Codigos de risco e
seguranca?

cm® em um recipiente de plastico.

Solugdo A - Solution A (KIO3 10.7042 g in 5.00 dm?3), 60

H272-H315-H319-H335

cm’ em um recipiente de pléstico.

Solucao B (Solution B) (solugdo saturada de Ca(IO3)2), 50

H272-H315-H319-H335

um recipiente de plastico.

Solugao C (Solution C) (Ca(I03)2 saturado em solugao
diluida de KIO3 de concentragio desconhecida), 50 cm® em

H272-H315-H319-H335

Solugdo de Na28,03, 200 cm?, em um recipiente de plastico

recipiente de plastico.

Solugio de KI 10% (m/v), KI 10% (w/v), 100 cm?®, em um

H300-H330-H312-H315-

H319-H335

HCI 1 mol dm3, 100 cm?, em um recipiente de plastico.

H290-H314-H335

Solugdo de amido 0,1% (m/v), Starch solution 0,1% (w/v),

30 cm®, em um recipiente conta-gotas de vidro.

Agua destilada (Distilled water), 500 cm® em uma Pisseta.

plastico.

Agua destilada (Distilled water), 1000 cm® em um galio de

%Veja a pagina 35 para a definicao de Codigos de risco e seguranca

I1. Equipamentos e Vidrarias

Vidrarias Individuais

Quantidade

Béquer, 100 cm?

2

Béquer, 250 cm?

Erlenmeyer, 125 cm?

Pipeta volumétrica, 5,00 cm®

Pipeta volumétrica, 10,00 cm?

Proveta, 10,0 cm®

Proveta, 25,0 cm®

Pipeta de Pasteur

Bulbo de borracha para pipeta de Pasteur

Funil de vidro, 7,5 cm de didmetro

Funil de pléstico, 5,5 cm de diametro

Papel de filtro em uma bolsa com ziper

Bureta, 50,0 cm®

Suporte e Garra para bureta

Argola ou anel de suporte

N = = W] = N =] =[N =] = N O —
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a b c

Pratica 1B al a2 a3 !bl b2 b3 el |c2 |3

Total

Pontuagdo maxima 1 5|1 6 1 2 6 1 3

26

Pontuacao obtida

13% da Nota Total da IChO

Problema 1B: Iodato de calcio

O iodato de célcio ¢ um sal inorganico composto por ions de calcio e iodato. Ca(103)2
¢ moderadamente soluvel em agua. O equilibrio ¢ estabelecido entre o sal ndo dissolvido e a
soluc¢ao saturada do sal.

Ca(IO3)2s)y —— Ca*faq + 2103 (g

Os dados de titulagcdo serdo usados para determinar a concentragcdo de ions iodato em
uma solug¢do saturada de Ca(103)2 e, em seguida, para determinar o valor de Kps para Ca(I03)a.

A concentragdo de ion iodato serd determinada, na presenca de iodeto de potassio (KI),
por titulagdo com uma solugdo padrao de tiossulfato de sddio (Na2S203). O amido serd usado
como indicador.

A “Parte a” estd associada a padronizagdo do NaxS203. A “Parte b” ¢ a determinagdo
do Kps do Ca(103)a.

Na “Parte ¢”, o Ca(IO3)2 solido ¢ dissolvido numa solugdo diluida de KIO3; de
concentra¢do desconhecida. Apds repouso por 3 dias, o equilibrio também ¢ estabelecido entre
o sal nao dissolvido ¢ a solu¢do saturada do sal. A concentra¢ao de ion iodato sera determinada
usando o mesmo método titulométrico e, em seguida, usada para calcular a concentra¢do da
solu¢do diluida de KIOs.

Parte a

Padronizacao do Na;S;03

1. Preencha a bureta com a solugdao Na2S20s.

2. Pipete 10,00 cm? da solucdo padrio de KIO3 (fornecida como solugiio A: 10,7042 g de
KIO3 em 5,00 dm?) para um Erlenmeyer. Adicione 10 cm® de KI 10% (m/v) e 10 cm?®
de HCI 1 mol dm™ ao Erlenmeyer. A soluco deve se tornar marrom escura a medida
que o I> é formado.

3. Titule com solugdo de Na2S203 até a mistura se tornar amarelo palida. Adicione 2 cm?
de solucdo de amido 0,1% (m/v). A solugdo deve ficar azul escura. Titule
cuidadosamente até o ponto final incolor. Anote o volume da solu¢do de Na2S20:s.
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al) Balanceie as equacdes quimicas relevantes.

103 (aq) + I g + H30" aq — Daq + H20q)

2@g + S203% (aq) — INag + S406> (aq)

a2) Anote o volume da soluc¢ao de Na2S20s.

(Vocé nao precisa preencher a tabela inteira)

Numero da Titulacao
1 2 3
Leitura inicial da solu¢do de Na2S203, cm?, na bureta
Leitura final da solucdo de Na2S203, cm?, na bureta
Volume consumido da solugio de Na»S203, cm?
Volume aceito, cm®; V1=
a3) Calcule a concentragao da solugao de Na2S20s.
Concentragdo de Na2S203, mol dm™: (responda com 4 digitos apds a virgula)

(Se vocé ndo conseguir encontrar a concentracao de Na2S203, use a concentragdo de 0,0700
mol dm™ para os calculos adicionais.)
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Parte b

Determinacio do Kps de Ca(103)2

1. Vocé recebeu o filtrado de uma solugao saturada de Ca(103): filtrada (Solugao B).

2. Pipete 5,00 cm?® do filtrado (Solugdo B) para um Erlenmeyer. Adicione 10 cm® de KI
10% (m/v) e 10 cm® de HCI 1 mol dm™ ao Erlenmeyer.

3. Titule com solugdo de Na2S203 até a mistura se tornar amarelo palida. Adicione 2 cm?
de solugdo de amido 0,1% (m/v). A solugdo deve ficar azul escura. Titule
cuidadosamente até o ponto final incolor. Anote o volume da solugdo de Na2S20s.

b1) Anote o volume da solu¢ao de Na2S20:s.

(Vocé nao precisa preencher a tabela inteira)

Numero da Titulagdo
1 2 3

Leitura inicial da solu¢io Na>S203, cm?, na bureta
Leitura final da solu¢do Na2S203, cm?, na bureta
Volume consumido da solug¢do Na>S>03, cm?

Volume aceito, cm?®;, V2=

b2) Calcule a concentragdo da solucdo de 103~ na solugao B.

Concentra¢do de I03~, mol dm™: (responda com 4 digitos ap0s a virgula)
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b3) Calcule o valor do Kps para o Ca(103)..

Kps para o Ca(103)2 = (responda com 3 algarismos significativos)

(Se vocé ndo conseguir encontrar o Kps, use o valor 7x107 para os calculos adicionais.)

Parte ¢

Determinacao da concentracao da solucio desconhecida de KIO; diluida

1. Vocé possui o filtrado de uma solucao saturada de Ca(IO3)2 dissolvida em solucao
diluida de KIOs de concentragao desconhecida. A solugdo foi previamente filtrada.
(fornecida como solugao C).

2. Pipete 5,00 cm® do filtrado (solu¢do C) para um Erlenmeyer. Adicione 10 cm® de KI
10% (m/v) e 10 cm® de HCI 1 mol dm™ ao Erlenmeyer.

3. Titule com solugdo de Na2S203 até a mistura se tornar amarelo palida. Adicione 2 cm?
de solucdo de amido 0,1% (m/v). A solugdo deve ficar azul escura. Titule
cuidadosamente até o ponto final incolor. Anote o volume da solu¢do de Na2S20:s.
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c1) Anote o volume da solugao Na2S20s.

(Vocé nao precisa preencher a tabela inteira)

BRA-X

Numero da Titulacao

1

2

Leitura inicial da solu¢do de Na2S203, cm?, na bureta

Leitura final da solucdo de Na2S203, cm?, na bureta

Volume consumido da solugdo de Na»S203, cm?

Volume aceito, cm®; V3=

¢2) Calcule a concentracao de 103~ na solugao C.

Concentracdo de 103", mol dm™:

(responda com 4 digitos ap6s a virgula)
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¢3) Calcule a concentragao da amostra diluida de KIO3; de concentragdo desconhecida.

Concentracio de KIO3, mol dm™: (responda com 4 digitos ap0s a virgula)
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Exame Experimental

Pratica 2
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Reagentes e Equipamentos (Pratica 2).

I. Materiais e reagentes

Codigo do Estudante BRA-X

cm?® em um frasco

Identificado Codigos de riscos e
Reagentes .

como (Rotulo) seguranca®
Pentan-3-ona (MM = 86,13 g/mol), A H225-H319-H335-H336
~0,86 g’ em um recipiente
p-clorobenzal?eldo (MM. = 140,57 B H302-H315-H319-H335
g/mol), ~3,5 g° em um recipiente
Etanol, 200 cm® em uma pisseta Ethanol H225-H319

< 3

Solucao aquosa de NaOH 2 mol dm™, 25 2N NaOH 11290-1314

? Ver pagina 35 para defini¢cao sobre Cédigos de riscos e seguranc¢a
® Vocé devera pesar o tubo contendo a pentan-3-ona instantes antes de utiliza-la. O valor
exato pode ser calculado baseado na informagao fornecida no rotulo.

¢ O valor exato encontra-se indicado no rétulo.
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I1. Equipamentos e vidrarias

Codigo do Estudante

BRA-X

Equipamentos compartilhados

Quantidade

Balanca

12 por laboratorio

Bomba de vacuo (aspirador de agua)

2 por bancada

Caixa de isopor com gelo

1 por fileira (pode ser recarregado)

Equipamentos individuais Quantidade
Agitador com aquecimento e sensor de temperatura 1
(temperature probe)
Suporte universal 1
Garras 2
Baldo de fundo redondo, 100 cm3 1
Proveta, 25 cm? 1
Proveta, 50 cm’ 1
Condensador de ar (air condenser) 1
Cuba de vidro, 250 cm? (crystallizing dish) 1
Erlenmeyer, 125 cm? 2
Kitassato, 250 cm® 1
Funil de Buchner, 25 cm® 1
Vidro de relogio 1
Pipeta de Pasteur (conta gotas) 5
Bulbos de borracha para conta gotas 2
Borracha de sucgdo para funil 1
Suporte de borracha para o balao 1
Barra magnética 1
Papel de filtro 3 (acondicipolgsslggoe)m um saco
Espatula 1
Bastdo de vidro 1
Pinca 1
Clipe de plastico (Plastic joint clips) 1
Pisseta (com EtOH) 1 (pode ser recarregado)
Luvas 2 (se necessario, pode-se trocar o

tamanho)

Toalhas 2
Clipe metalico (paper clip) 1
Recipiente denominado “Waste Task 27, 500 cm® 1
Frasco rotulado “Student code” para
a,condicionamento do produto !
Oculos de protecao 1
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a b
Pratica 2 Total
al a2 a3 | bl
Pontuacao maxima 2 2 2 18 24
Pontuagdo obtida

14% da Nota Total da IChO

Pratica 2: Construindo um esqueleto carbonico

A estrutura de moléculas organicas ¢ essencialmente baseada na cadeia carbdonica. A

formagdo de ligagdes carbono-carbono desempenha um papel crucial na construcdo de
estruturas complexas a partir de reagentes de partida mais simples. Nesse sentido,
transformagdes sintéticas que conduzem a formacao de ligagdes carbono-carbono tém sido
historicamente alvo de bastante interesse. Neste experimento, vocé ira produzir uma estrutura
mais elaborada a partir dos reagentes comerciais p-clorobenzaldeido e pentan-3-ona.

Notas importantes:

Etanol pode ser recarregado sem qualquer penalidade.

Todos os procedimentos de pesagem requerem a verificagdo por parte do supervisor de
laboratoério. Ele precisara assinar a folha de resposta do estudante a fim de proceder a
correcdo. Nao serdo pontuados valores que ndo tiverem sido verificados pelo
supervisor.

Um total de 18 pontos desta questdo ¢ referente a qualidade (pureza) e quantidade do
material produzido. Se o produto nao for submetido ao avaliador, o estudante nao
recebera qualquer pontuacéo referente a esta parte do exame.

Técnicas de RMN-'H e de determinacdo de ponto de fusdo serdo utilizadadas pelo
avaliador para verificar a qualidade (pureza) do seu produto.

Parte a

1.

Pegue o frasco contendo pentan-3-ona (A) (Codigo Axxx, por exemplo: A305) e retire
o lacre (parafilme) de vedagdo. Pese o frasco com a tampa. Assinale o peso na folha de
resposta da questdo al.

Prepare um banho de agua (banho maria), preenchendo com 4gua a cuba de vidro de
250 cm?, e aqueca o sistema até 55+2 °C. Coloque o clipe metalico no banho maria e

deixe-o agitando de modo que o calor possa ser distribuido igualmente no sistema.

Certifique-se de que uma barra magnética tenha sido colocada no baldao de fundo
redondo de 100 cm®. Transfira para o baldo a pentan-3-ona (rotulada como A) pesada
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previamente e o p-clorobenzaldeido (rotulado como B). Adicione 50 cm® de etanol a
mistura e agite até dissolucao de todo o material.

4. Meca 15 cm?® da solugiio de NaOH (rotulada como 2N NaOH) 2 mol dm™ usando uma
proveta e adicione a mistura reacional. Tome cuidado para ndo molhar a jun¢do
esmerilhada do balao com a solugdo de NaOH.

5. Monte o sistema reacional de acordo com a Figura 1. O baldo deve ser colocado no
banho maria, que deve estar na temperatura de 55+2°C. Encaixe o condensador ao baldo
utilizando um clipe de plastico (plastic joint clip). Mantenha a mistura reacional sob
aquecimento e agitacdo durante 30 minutos, dentro do banho maria.

Air condenser

Temperature
Plastic joint probe
clip
Magnetic bar
Paper clip

Figura 1: Montagem do sistema reacional em banho maria.

6. Remova o baldo do banho maria e o coloque sob o suporte de borracha em formato de
anel. (Tome cuidado! O baldo deve estar quente!)

7. (Importante) Retire o sensor de temperatura do aquecedor/agitador a fim de evitar o
aquecimento demasiado da chapa metalica durante as etapas de recristalizagdo. Apos
desencaixar o sensor, informe o supervisor e o entregue a ele.

8. Prepare o banho de gelo, substituindo a agua quente contida na cuba de vidro, de 250
cm?, por gelo e uma pequena quantidade de dgua. Coloque o baldo no banho de gelo a
fim de resfriar o sistema reacional. Nesse momento, devera ser observada a formagao
de um precipitado. (Sugestiao: se vocé ndo observar a formacao de qualquer precipitado
em 5 minutos, atrite as paredes do baldo com um bastdo de vidro. Isso deve induzir a
precipitagdo.)

9. Mantenha a mistura reacional resfriando por aproximadamente 20 minutos a fim de
permitir a precipitagdo completa do seu material.
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10. Monte o sistema de filtragdo a vacuo de acordo com a Figura 2. Conecte o kitassato a
bomba de vacuo (aspirador de agua). Conecte o funil de Buchner, juntamente com a
borracha de vedagdo, no kitassato. Coloque um papel de filtro no centro do funil. Filtre
o precipitado através de succ¢do (vacuo) e lave-o com uma pequena quantidade de etanol
gelado. Deixe ainda o sistema de vacuo ligado durante 2-3 minutos para a secagem do
produto.

Figura 2: Montagem do sistema de filtracdo a vacuo.

11. Desconecte o vacuo (antes de desligar a bomba de vacuo). Leve o seu equipamento e
material de volta para o seu local de trabalho e deixe a area comum limpa. Colete o
precipitado (produto impuro) obtido do papel de filtro e transfira-o para um frasco
Erlenmeyer. Tome cuidado para nio raspar demais o papel de filtro, pois vocé pode
obter pequenos pedacos de papel como contaminante. Vocé deve ainda lavar com
etanol o funil de Buchner, pois ele serd utilizado novamente mais tarde.

12. Coloque o etanol em um Erlenmeyer separado e aqueca-o suavemente utilizando o
aquecedor, na marca de 100 a 120 °C. Por gentileza, antes de aquecer, certifique-se
que o sensor de temperatura foi retirado da chapa aquecedora (aquecedor).

13. Recristalize o produto utilizando etanol. Se preferir, vocé pode seguir o procedimento
abaixo:

Adicione uma pequena quantidade de etanol quente ao frasco contendo o produto
impuro enquanto agita o sistema. Continue a adi¢ao de pequenas quantidades de etanol
quente (agitando apds cada adigdo) até que o solido esteja completamente dissolvido.
Durante o processo de dissolucao, vocé deve deixar sempre o frasco quente, mantendo-
o sob o aquecedor. Tome cuidado, pois o frasco estara quente. Vocé pode utilizar
papel toalha ou uma toalha para segurar o frasco enquanto o agita. Quando a dissolu¢ao
estiver completa, coloque o frasco contendo o material dissolvido na bancada e deixe-
0 em repouso até resfriar a temperatura ambiente. Um produto cristalino devera ser
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16.

17.
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observado. Caso contrario, voce pode fazer atrito nas paredes do frasco, utilizando um
bastdo de vidro, para induzir a cristaliza¢do. Por fim, coloque o frasco no banho de gelo
para completar a cristalizagao.

Filtre a vacuo o produto cristalizado (veja na etapa 10 o protocolo de filtragdo a vacuo)
e lave o produto com pequena quantidade de etanol gelado. Deixe o precipitado sob
vacuo por 2-3 minutos. Desconecte o vacuo. Deixe o produto purificado secar ao ar, na
bancada, por pelo menos 15 minutos.

Pese o recipiente (sem tampa) rotulado com seu codigo de estudante. Anote o valor na
folha de resposta da questao al.

Transfira o produto recristalizado para o recipiente pré-pesado. Determine e anote a
massa do produto purificado na folha de resposta da questao al

Complete a informacao no rotulo do recipiente do produto. Coloque na bancada o frasco
contendo o produto. O supervisor pegara seu recipiente ¢ assinara na folha de resposta
da questao b, apos o comando “STOP”. O estudante também devera assinar a folha de
resposta da questdo b para obter pontuacdo. Uma vez que ambos, estudante e
supervisor, tenham assinado, coloque o recipiente no saco plastico com ziper e entregue
para ser avaliado para pontuagao.

Os seguintes itens devem ser deixados na bancada:
e O caderno exame/respostas (este caderno) colocado em um envelope de exame
e O frasco rotulado com o “cédigo do estudante” com as informagdes completas.
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O Supervisor colocara um rétulo aqui,
quando os compostos forem aleatoriamente
distribuidos:

Axxx (Por exemplo: A567) = Codigo do recipiente contendo pentan-3-ona

Massa do (recipiente + rotulo + tampa) antes da adicao
da pentan-3-ona

Bxxx (Por exemplo: B567) = Cadigo do recipiente contendo p-clorobenzaldeido

Tarado (com tampa):

Peso liquido: Massa do p-clorobenzaldeido

al) Use a informagdo fornecida no rétulo acima, junto com seus dados experimentais para
fazer seus calculos. Escreva todos os resultados na tabela abaixo.

Massa de pentan-3-ona mais o recipiente fornecido (pese com a tampa) =

* A assinatura do supervisor ¢ requerida para a pontuacao

Massa de pentan-3-ona =

Massa de p-clorobenzaldeido (copiar do rétulo):

Massa do recipiente (vazio e sem tampa) para o produto:

* A assinatura do supervisor ¢ requerida para a pontuacao

Massa do recipiente (sem tampa) com o produto recristalizado:

* A assinatura do supervisor ¢ requerida para a pontuacao

Massa do produto recristalizado:

Exame Experimental (Versao Oficial BRASIL), 49* IChO 2017, Tailandia 31



Codigo do Estudante

BRA-X

a2) Escreva as estruturas de 4 compostos aromaticos plausiveis, que podem ser obtidos nesta

reacdo, excluindo estereoisomeros.
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a3) Dado abaixo o espectro de RMN 'H (em CDCl3, 400 MHz) do produto, escreva a estrutura
do mesmo.

Frequéncia

347 88
341.25
0.07

= 203292
T~-12905.45
__—1726.85
— 630,91

/294!.96
T—1716.41

CHCls l TMC
J L _

Integral 8 2 2

T T T T T T T T T T T T T T T T T

T
85 8.0 7.5 7.0 6.5 6.0 5.5 5.0 4.5 4.0 35 3.0 2.5 2.0 1.5 1.0 0.5 0.0 ppm

Integrais sdo para todos os hidrogénios presentes na molécula.
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Parte b

b1) O produto que vocé entregar ao supervisor serd caracterizado e pontuado de acordo com
a porcentagem de rendimento e sua pureza. Forneca a informagdo do produto que vocé
entregou.

Estado: |:| Solido |:| Liquido
Assinatura do Supervisor: (Assinado na entrega do produto)
Assinatura do Estudante: (Assinado na entrega do produto)
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Cadigos de riscos e seguranca

H225
H272
H290
H300
H301
H302
H314
H315
H319
H330
H335
H336
H371

Liquido e vapor altamente inflamavel
Pode intensificar fogo; oxidante
Pode ser corrosivo para metais

Fatal se ingerido

Téxico se ingerido

Prejudicial se ingerido

Causa severa queimadura na pele e danos aos olhos
Causa irrita¢ao da pele

Causa séria irritacdo nos olhos

Fatal se inalado

Pode causar irritagdo respiratoria
Pode causar sonoléncia ou tontura

Pode causar danos aos 6rgaos
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RMN 'H - Deslocamentos Quimicos caracteristicos

Tipo de Hidrogénio Deg(l)lciiﬁlc(:)nto Tipo de Hidrogénio Deg(l)lci;lnl?ceonto

(R=Alquil, Ar=Aril) (ppm) (R=Alquil, Ar=Aril) (ppm)
(CH3)4S1 0 (por definigdo)
RCH3 0,9 RCH=0 9,5-10,1
RCH:2R 1,2-1,4 RCOOH' 10-13
R3CH 1,4-1,7 RCOCH3 2,1-2,3
RCH2I 3,2-33 RCOCH:2R 2,2-2,6
RCH:Br 3,4-3,5 RCOOCH:3 3,7-3,9
RCH:Cl 3,6-3,8 RCOOCH:z2R 4,1-4,7
RCH>F 4,4-4,5 R2C=CRCHR:2 1,6-2,6
RCH:>NH2 2,3-2,9 R2C=CH: 4,6-5,0
RCH>0H 3,4-4,0 R2C=CHR 5,0-5,7
RCH:20R 3,3-4,0 RC=CH 2,0-3,0
RCH2CH20R 1,5-1,6 ArCH3 2,2-2,5
R:NH 0,5-5,0 ArCH2R 2,3-2,8
ROH 0,5-6,0 ArH 6,5-8,5
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L4

Tabela Periodica dos Elementos
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