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INSTRUCOES GERAIS PARA O EXAME PRATICO

1. Este exame pratico contém 25 paginas para 2 problemas experimentais. A Tabela
Periddica dos Elementos encontra-se na ultima pagina deste folheto. N&o separe as
pdginas. Durante o exame encontrara 3 paginas em branco que pode utilizar para
calculos adicionais ou outra finalidade que necessite.

2. Durante todo o tempo que esteja no laboratério, deve estar equipado com jaleco, luvas
e Oculos de seguranca.

3. Deve trabalhar de uma forma segura e respeitosa, conservando o material e a bancada
@ de trabalho limpos. Consulte o instrutor do laboratério se tiver alguma ddvida sobre as @
normas de seguranca.

4. Este exame prdtico tem a duracdo de 5 horas. Antes de iniciar o seu trabalho
experimental, leia cuidadosamente todo o exame pratico e verifique os espacos para
as respostas. Verifique todo o material que vai utilizar. Vocé tem 30 minutos para ler o
exame e planejar o seu trabalho experimental.

5. Inicie a prova quando for dado o sinal respectivo.

6. Vocé dispde de 4 horas e 30 minutos para realizar a prova e registar os teus resultados
nos espacos para isso destinados.

7. As medigdes com as pipetas devem ser feitas usando somente a pera.

8. E expressamente proibido comer no laboratério. Vocé poderé pedir autorizacio ao
instrutor de laboratdrio para ir ao banheiro ou para beber dgua.

9. Todas as respostas devem ser escritas com caneta (nunca com lapis).

10. Escreve o seu nome e o seu cédigo de identificagdo no cabecalho da primeira folha.
Adicionalmente, vocé receberd um ndmero correlativo que deverd escrever em cada
folha do exame.

11. Deve usar somente o material que é fornecido e a sua maquina de calcular.
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. No Problema 1, no caso de necessitar de mais reagentes ou a substituicdo de algum
material de vidro deve solicita-lo ao assistente de laboratdrio. Cada uma destas
solicitagdes sera penalizada com quatro (4) pontos percentuais. Deves ser muito
cuidadoso para manusear os reagentes uma vez que as quantidades fornecidas
sao suficientes para realizar a prova. No caso da solucdo de sulfato de zinco
podera solicitar 10 mL adicionais sem penalizacao.

No Problema 2, ndo é permitido solicitar mais reagentes nem mais tubos de ensaio.

Deve escrever todas as tuas respostas nos espacos para isso destinados nos quadros de
respostas. Tudo o que escrever fora dos quadros de respostas ou nas paginas em
branco que se encontram no exame, nao serd avaliado.

Um aviso serd anunciado 15 minutos antes de finalizar o tempo previsto para a prova.

Quando escutar o sinal de fim de prova deverd parar de trabalhar imediatamente,
sendo o problema que esteja resolvendo serd anulado.

Ao concluir o exame, vocé deve colocar todas as suas folhas no envelope recebido e
s6 deve fechd-lo na presenca do assistente de laboratdrio. Apenas as folhas que se
encontram no interior do envelope lacrado serdo aceitas para correcdo.

Nao se pode abandonar o laboratério sem autorizaco.

E essencial que entregue o enunciado do exame com o seu nome e cédigo e se
assegure que todas as paginas apresentam o seu nimero correlativo.

REAGENTES DISPONIVEIS

# | Reagente Quantidade
1 | 2,4-Dinitrofenilhidrazina (2,4-DFH) 3mL
2 | Acetato de Etila (AcOEt) 3mL
3 | Acido Sulfirico (H2504) 3,0 mol.L-1 40 mL
4 | Agua Destilada 100 mL
5 | Hidrogenocarbonato de Sédio (NaHCO3) 3mL
6 | Composto 1 ImL
7 | Composto 2 039
8 | Composto 3 3ml
9 | Composto 4 039
10 | Composto 5 Iml
11 | Composto 6 3mL
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12 | Difenilamina como indicador (DFA) 2mL
13 | Solugdo do medicamento X 3ml
14 | Solugao do medicamento Y 3ml
15 | Fehling A 3ml
16 | Fehling B ImL
17 | Ferricianeto de Potéssio (K3Fe(CN)6) 1%. 2 mL
18 | Ferrocianeto de Potassio (K4Fe(CN)6) 2,5%10-2 mol.L-1 160 mL
19 | Hidroxido de Sédio (NaOH) 10%

20 | Pastilhas de Gluconato de Zinco (Zn(C5H1105C00)2) 3 unidades
21 | Permanganato de Potdssio (KMn04) 3mL
22 | Placas para Cromatografia em Camada Delgada 1 unidade
23 | Sulfato de Zinco (ZnS04) 5,0% 10-2 mol.L-1 *** 90 mL
24 | Tricloreto de Ferro (FeCl3) 3ImL
25 | lodo em lodeto de Potassio (I12/KI)

MATERIALES DISPONIBLES

# | Material Cantidad
® 1 | Bastdo de vidro 1

2 | Béquerde 100 mL(Banho Maria) 1 sobre a chapa de

aquecimento

3 | Béquerde 150 mL 1

4 | Béquer de 250 mL(Descarte) 1 por bancada

5 | Bureta25mL 1

6 | Tubos Capilares 2

7 | Funil de Plastico 1

8 | Espatula de Plastico 1

9 | Pisseta 1

10 | Suporte para tubos de ensaio 1

11 | Suporte paratubos de ensaio pequenos(tubos de hemdlise) 1

12 | Erlenmeyer de 100 mL 3

13 | Papel toalha 1 rolo por mesa

14 | Pera de 3 vélvulas 1

15 | Garra para Bureta 1
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16 | Pipeta Pasteur de Plastico 5

17 | Pipeta Volumétrica 25 mL 1

18 | Pipeta Volumétrica 5 mL 1

19 | Régua 1

20 | Suporte Universal 1

21 | Tubos de ensaio pequenos (Tubos de hemdlise) 24

22 | Vidro de Reldgio 2.5" 1

23 | Etiquetas para rotular tubos 24

# | Equipamento Quantidade
1 | Camaras com ldmpada UV 4 no total
2 | Chapa de aquecimento 1 por bancada

PROBLEMA PRATICO 1 (20, 0%)

Determinacdo da Estequio-
metria da Reacdo entre o
Sulfato de Zinco (ZnSO4) e
o Ferrocianeto de Potéssio
(K4Fe(CN)6) e a sua Aplica-
¢do na Anélise de Comprimi-
dos de Gluconato de Zinco
(Zn(C5H1205C00)2)

Relativamente as exportagdes,
segundo estimativas da asso-
ciagdo dos Industriais Quimico-Farmacéuticos de El Salvador (INQUIFAR), a
indUstria farmacéutica é o quinto setor mais importante do pais. Sé no ano
passado, esta indUstria salvadorenha exportou 139 milhdes de ddlares (USD).

E por isso que os controles de qualidade que garantem a quantidade de
ingrediente ativo presente num medicamento desempenham um papel
fundamental.

Nesta prova experimental, vocé ird determinar o conteddo de Zn em com-
primidos de Gluconato de Zinco por meio de uma titulacdo. No entanto,
deve determinar experimentalmente a estequiometria da reacdo de titu-
lacdo antes de proceder a andlise dos comprimidos acima mencionados.
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Determinacdo da Estequiometria da Reagdo entre o Sulfato de Zinco
(ZnSOA4) e o Ferrocianeto de Potassio (K,Fe(CN),).

Em geral, quando é realizada uma titulagao, o objetivo é determinar a con-
centragdo desconhecida de uma solucéo, reagindo-a com outra cuja con-
centragdo e estequiometria da reacdo, é conhecida com exatidao.

Neste experimento, notard que a concentragdo de ambas as solu¢des serd
conhecida, o que permitird determinar a estequiometria da reagao entre o
sulfato de zinco e o ferrocianeto de potéssio.

A equacdo quimica que descreve a reacdo entre ambas espécies quimica é
uma das seguintes:

Reacdo 1: K, Fe(CN), (ag) + ZnSO, (aq) & K, ZnFe(CN), (s) + K, SO, (aq)
Reacdo 2: K, Fe(CN), (aq) + 2ZnSO, (aq) & Zn, Fe(CN), (s) + 2K, SO, (aq)
Reacdo 3: 2K, Fe(CN), (aq) + ZnSO, (aq) = K, Zn[Fe(CN),], (s) + K, SO, (aq)
Reacao 4: 2K, Fe(CN), (aq) +32ZnSO, (aq) = K, Zn, [Fe(CN),], (s) + 3K, SO, (aq)

A partir dos resultados obtidos experimentalmente, vocé deve determinar
a equacao que corresponde a reacdo quimica que estad sendo realizada.

Prepare o sistema de titulacdo usando uma bureta de 25,0 mL, a qual deve
adicionar a solugdo de sulfato de zinco (ZnSO,) 5,0x 102 mol.L'" com a ajuda
do funil de pléstico. Leve em conta que a agitagdo durante as titulagbes sera
feita manualmente.

Em um Erlenmeyer de 100 mL, adicione 25,00 mL de solucdo de Ferro-
cianeto de Potassio (K,Fe(CN),), 2,5%x10% mol.L'' seguidos de 5,00 mL de
Acido Sulfarico (H,50,) 3,0 mol.L"" (o 4cido sulfirico é o meio reacional).
Em seguida adicione 8 gotas de solugdo de difenilamina como indicador e
posteriormente 3 gotas de solucdo de Ferricianeto de potassio a 1%.

Tenha muito cuidado a0 manusear a solugao de difelamina como indicador,

j@ que se encontra dissolvida em acido sulftrico concentrado.

Titule a mistura do Erlenmeyer com a solugao de sulfato de zinco (ZnSO,)
5,0x102 mol.L". Ao adicionar volume de titulante, vocé verd uma primei-
ra mudanca de cor que vai do amarelo ténue ao azul turquesa, que nao
deve ser confundido com o ponto final. A medida que a titulacdo avanca,
serd observado que a solugdo torna-se leitosa devido a formagao de maior
quantidade de precipitado. O ponto final serd observado quando a solugdo
leitosa mudar para azul (diferente de turquesa).
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Execute o procedimento em triplicata. Registre os resultados na tabela

abaixo:
Numero da titulacao 1 2 3
Leitura inicial na bureta mL
Leitura final na bureta mL
Volume de Sulfato de Zinco (ZnSQOa4) mL

1. Volumemédiodesulfatodezinco(ZnSQOa4):

2. Levando em conta o volume médio de sulfato de zinco (ZnSO,) gasto
para atingir o ponto final ao titular a solugao de ferrocianeto de potassio
(K,Fe(CN),), determina a estequiometria que existe na reacdo de ambas
as substancias. Escreva os célculos que o permitiram obter o resultado.

3. Marque com um (X) a equacgdo da reacdo que melhor representa os seus
resultados.

Reacao 1: I:I Reacgao 2: I:' Reacao 3: I:' Reacao 4: I:I

Analise de comprimidos de gluconato de zinco (Zn(C,H,,0,C00),)

Depois de ter determinado a estequiometria que existe entre o sulfato de
zinco (ZnSO,) e o ferrocianeto de potassio (K,Fe(CN),), vocé fard a analise
dos comprimidos contendo Zn, tendo em conta que este se encontra na
forma de gluconato de zinco (Zn(C,H,,O,COQ),). Nesta ocasiao, vocé apli-
cara a estequiometria encontrada na titulagcdo anterior.

a) Descarte a mistura contida em cada um dos frascos Erlenmeyer que
usou anteriormente, onde seu instrutor de laboratério indicar. Em segui-
da, lave os frascos com sab&o e d4gua. Depois de pronto, ndo se esqueca
de fazer uma lavagem final com &gua destilada. Ndo se preocupe em
secar completamente os frascos, pois as reagbes que realizard sdo em
meio aquoso. No entanto, é recomendavel que os escorra para descar-
tar o excesso de agua.

b) Prepare o sistema de titulacdo, enchendo uma bureta de 25,0 mL, com
solugdo de sulfato de zinco (ZnSO,) 5,0x 10 mol.L"' com a ajuda do funil
de pléstico. Leve em conta que agitacdo durante as titulacoes sera feita
manualmente.
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c) Para um Erlenmeyer de 100 mL, adicionar 25,00 mL de solugdo de fer-
rocianeto de potassio (K,Fe(CN),), 2,5x10? mol.L"" seguidos de 5,00 mL
de &cido sulfurico (H,50,) 3,0 mol.L'". Em seguida, adicione 8 gotas de
solucédo de difenilamina como indicador e, depois, 3 gotas de solugdo
de ferricianeto de potéssio a 1%

Tenha muito cuidado ao manusear a solucao de difelamina como indica- 0

dor, ja que se encontra dissolvido em &cido sulftrico concentrado.

c) Tome uma das 3 pilulas que estdo no seu local de trabalho e adicione-a a
mistura que esta no Erlenmeyer. Agite o frasco vigorosamente, fazendo
movimentos circulares durante, pelo menos 5 minutos. Se o comprimido
nao estiver completamente dissolvido, pode ajudar a dissolvé-lo com a
ajuda do seu bastao de vidro. Ndo se esqueca que deve lavar o bastao
de vidro antes de retira-lo do Erlenmeyer, para evitar qualquer perda de
analito. A seguir, com a ajuda de uma pisseta, arraste qualquer amostra
restante que possa permanecer aderida as paredes do frasco devido ao
movimento circular realizado

c) Titule a mistura preparada com a solucdo de sulfato de zinco (ZnSO,)
5,0x102 mol.L".

Realize o procedimento de c) a e) para cada um dos comprimidos na sua
bancada. Anote os resultados na tabela que se apresenta a seguir:

Numero da titulacao 1 2 3
Leitura inicial na bureta mL
Leitura final na bureta mL
Volume de Sulfato de Zinco (ZnSQOa4) mL

4. Volumemédiodesulfatodezinco(ZnSOa4):

5. Escreva a reagao quimica ocorrida entre o comprimido de gluconato de
zinco Zn(C.H,,0,CO0), e o ferrocianeto de potassio (K,Fe(CN),).

6. Tendo em conta o volume médio de sulfato de zinco (ZnSO,) gasto até
o ponto final da titulagcdo, determine a massa de Zn, em miligramas, pre-
sente no comprimido de Gluconato de Zinco (Zn(C,H,,0,COQ),).
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PROBLEMA PRATICO 2 (20,0%)

Identificacdo Quimica de Compostos Organicos

Na sua bancada se encontram seis recipientes nume-
rados de um a seis, contendo os seis compostos or-
ganicos listados no quadro 1. Neste problema vocé
deveréd identificar cada um dos compostos numera-
dos empregando apenas testes quimicos simples.

a) Feniletanona (acetofenona)
b) Acido 3-carboxi-3-hidroxipentanodioico (acido citrico)
c) 1,3-dihidroxibenzeno (Resorcinol)

d) Propanal

e) Fenilmetanol (alcool benzilico)

f) Ciclohexanona

Quadro 1: Compostos Organicos disponiveis.

Preencha os quadros de teste para cada composto depois de realizar os
testes, escrevendo um sinal (+) naqueles em que o teste da positivo, um
sinal (-) naqueles em que o teste da negativo e deixando em branco os
quadros nos quais ndo considera necessario mais nenhum teste. Na sua
bancada vocé tera disponivel a quantidade de tubos de ensaio vazios para
realizar apenas quatro testes por composto desconhecido. Vocé deve rea-
lizar apenas os testes estritamente necessarios para identificar os compos-
tos. Vocé deve planejar e seguir uma sequéncia légica para identifica-los
de forma eficiente, pois ndo é permitido lavar os tubos de ensaio pequenos
(tubos de hemolises) durante a realizacdo da prova. Inicie com o teste de
2,4-dinitrofenilhidrazina para todos os compostos.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
Nota: O procedimento seguinte esta descrito para os compostos liquidos. Q

No caso dos compostos sélidos vocé deve substituir as 5 gotas do compos-
to por uma pequena quantidade de sélido, como a ponta de uma espatula.

¢ Teste com 2,4-Dinitrofenilhidrazina.
Use 5 gotas do composto o qual deseja realizar o teste e adicione 5
gotas do reagente 2,4-Dinitrofenilhidrazina (cuidado! O reagente esta
dissolvido em &cido sulfurico concentrado). Caso ndo observe uma rea-
cdo imediata, aquecga o tubo em banho Maria durante 5 minutos.
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Teste de Fehling

Misture em um tubo de ensaio 5 gotas do reagente de Fehling Ae 5 go-
tas do reagente de Fehling B verificando que se produz uma cor intensa.
Em seguida, adicione 5 gotas do composto o qual deseja realizar o teste
misture cuidadosamente. Caso ndo observe uma reacdo imediata, aque-
ca o tubo em banho Maria durante 10 minutos.

Teste do haloférmio
Use 5 gotas do composto o qual deseja realizar o teste, adicione 5 gotas
do reagente 12/Kl e 5 gotas de NaOH de 10%.

Teste com permanganato de potassio
Use 5 gotas do composto o qual deseja realizar o teste e adicione 5 go-
tas do reagente KMnO,.

Teste com cloreto férrico
Use 5 gotas do composto o qual deseja realizar o teste e adicione 5 go-
tas do reagente FeCl,.

Teste com bicarbonato de sédio
Use 5 gotas do composto o qual deseja realizar o teste e adicione 5 go-
tas do reagente NaHCO,.

Preencha os quadros para cada composto:

Composto 1 2,4-DNF Reagente: | Reagente: Reagente:
Composto 2 2,4-DNF Reagente: | Reagente: | Reagente:
Composto 3 2,4-DNF Reagente: | Reagente: | Reagente:
Composto 4 2,4-DNF Reagente: | Reagente: | Reagente:
Composto 5 2,4-DNF Reagente: | Reagente: Reagente:
Composto 6 2,4-DNF Reagente: | Reagente: | Reagente:
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1. De acordo com os resultados obtidos, escreva as estruturas e os nomes
de cada um dos compostos desconhecidos.

Estrutura Estrutura
Nome: Nome:

Composto 1 Composto 2
Estrutura Estrutura
Nome: Nome:

Composto 3 Composto 4
Estrutura Estrutura
Nome: Nome:

Composto 5 Composto 6

2. Escreva a equacao da reacao (se ocorrer, caso contrario escreva: “nao
reage”) entre o composto presente no composto 1 e o reagente 2,4-di-

nitrofenilhidrazina.

3. Escreva a equacao da reacao (se ocorrer, caso contrario escreva: “nao
reage”) entre o composto presente no composto 3 e o reagente NaOl.

4. Escreva a equacao da reacao (se ocorrer, caso contrario escreva: “nao
reage”) entre o composto presente no composto 6 com bicarbonato de

sodio.
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O acido acetilsalicilico é o principio ativo da ®Aspirina, o}

que é um medicamento da familia dos analgésicos ndo )J\o o
esteroides, que atua inibindo a sintese de prostaglandi-

nas, que sdo os lipideos responsaveis por regular alguns

processos bioquimicos importantes como: a regulagdo  Acido acetilsalicilico
da temperatura do corpo, a pressdo sanguinea, a res-

o)
posta nervosa a dor, entre outras. N N/
Py | )
0” "N“ "N
[

OH

Uma das formas mais utilizadas desse medicamento sao
os comprimidos, que ademais do principio ativo utilizam
um sélido conhecido como excipiente que usualmente
nao tem acdo farmacoldégica como o amido ou metilcelulose.

Cafeina

Para dores mais fortes como a enxaqueca, normalmente se usam compri-
midos de acido acetilsalicilico que incluem, também, cafeina como coad-
juvante, uma vez que quando combinados apresentam certa sinergia no
poder analgésico. A apresentacdo combinada do acido acetilsalicilico com
cafeina se chama ®Aspirina Forte.

Nesta parte do problema, vocé identificard dois medicamentos: ®Aspirina
e ®Aspirina Forte, separando as substancias presentes nos mesmos, empre-
gando cromatografia em camada delgada (CCD).

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Na sua bancada existem dois tubos com solucdes etandlicas
dos comprimidos de ®Aspirina e ®Aspirina Forte, que estao
rotulados arbitrariamente como “X” e “Y". Depois de terminar
o procedimento experimental, vocé deveré identificar as so-
lucbes de ambos medicamentos.

Na placa de cromatografia em camada delgada (CCD) que
lhe foi disponibilizada risque com lapis e régua uma linha
aproximadamente a 0,5 cm acima da borda inferior e uma %y
linha aproximadamente a 0,5 cm abaixo da borda superior.

Figura 1: Aplicacdo
Aplique cuidadosamente com dois tubos capilares diferen-  dasamostras na placa
tes, uma pequena gota de cada uma das solugdes “X" e “Y” sobre a linha da
placa, como se mostra na figura 1. Espere até que as gotas sequem.

Na cuba cromatografica (que consiste em um béquer de 150 mL e um vidro
de relégio) adicione 3,0 mL de acetato de etila (todo conteddo do frasco),
coloque com cuidado a placa cromatogréfica e cubra o béquer com um
vidro de reldgio, enquanto ocorre a separacgao (figura 2).
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Retire imediatamente a placa cromatogréafica quando a frente do solvente
entrar em contato com a linha superior da placa e deixe-a secar.

Forma correca de colocar a
placa de CCD na cuba
cromatogrdfica

Vidro de reldgio

Amostra aplicada acima do
nivel do acetato de etila

3,0 mL de acetato de etila ‘

Uma vez que a placa cromatogréfica esteja seca, coloque-a na camara de
revelacdo UV e marque com um lapis as manchas reveladas. Em sua banca-
da, calcule os Rf das substancias que foram separadas. Por Gltimo, deposite
a placa cromatografica no saco plastico que tem seu cdédigo de estudante
e entregue ao seu instrutor.

5. Escreva os medicamentos que correspondem a “X" e "Y"

X: Y:

6. Calcule os Rf das substancias soluveis em etanol

Ref.: Ref.:

Composto Composto

7. Qual dos compostos soluveis em etanol é o mais polar?
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