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INSTRUÇÕES GERAIS
Segurança 

· A Segurança é muito importante no laboratório. Espera-se que cumpra todas as regras de seguranca constantes do regulamento da IChO. Enquanto estiver no laboratório deve usar SEMPRE os óculos de segurança e a bata. 

· Se estiver trabalhando de forma insegura será advertido uma vez. Se insistir será convidado a sair do laboratório; nestas circunstâncias terá zero na prova prática.
· Comer, beber ou fumar dentro do laboratório bem como provar algum dos produtos químicos é estritamente proibido.
· Pipetar com a boca é estritamente proibido .
· Utilize os recipientes etiquetados com “waste containers” que tem disponíveis no seu posto e trabalho para descartar líquidos e sólidos. Há dois recipientes disponíveis, um com a indicação “Inorganic WASTE” e outro “Organic WASTE”. Os capilares usados devem ser colocados no cesto do lixo. 
· Em caso de emergência siga as instruções dadas pelos assistentes do laboratório.

Procedimentos para a execução da prova
· Esta Prova Prática tem 28 páginas e 3 problemas práticos. A tabela periódica está no final deste caderno. Não separe as folhas.
· Você tem 5 horas para executar os problemas 1, 2 e 3. Você tem 30 min para ler toda a prova antes de ser dada a indicação para começar (START command). 

· Não inicie o trabalho antes de ser dada autorização (START command). 

· Quando a ordem de PARAR for dada (STOP command), deve parar imediatamente o que está a fazer. Um atraso em cumprir esta ordem resultará na sua desclassificação.
· Após a indicação de PARAR (STOP command), espere no seu posto de trabalho. Um supervisor irá verificar o seu espaço. Os seguintes itens devem ser deixados na bancada:
· Este caderno de problemas,

· A placa de TLC dentro da caixa de Petri etiquetada com o seu código de estudante (problema 2).
· Não saia do laboratório sem que tenha autorização do assistente do laboratório.
· Você poderá ter necessidade de reutilizar material de vidro durante a Prova. Nesse caso lave cuidadosamente o material na pia mais próxima.
· A substituição de produtos químicos e material de laboratório será efetuada se necessário. A primeira substituição não será penalizada; as seguintes substituições terão uma penalização de 1 ponto cada. Encher a pisseta de água destilada é permitido e não será penalizado.
Notas 

· Utilize apenas a caneta esferográfica fornecida para responder nos locais apropriados. Utilize apenas a calculadora e a régua fornecidas. Não responda a lápis às questões.
· Todos os resultados devem ser escritos nos locais apropriados e acompanhados dos respectivos cálculos. Resultados escritos fora dos locais apropriados não serão classificados. Utilize as folhas extras fornecidas ou o verso destas como folhas de rascunho. Todas as respostas e cálculos efetuados nas folhas extras e no verso destas NÃO serão classificados.

· Tenha o cuidado de apresentar os registros e resultados com o número de algarismos significativos adequado e as respectivas unidades.

· Contacte o supervisor mais perto de si se necessitar de ajuda, ir ao banheiro ou beber água.
· Leia atentamente a descrição complete do problema antes de começar.
· A prova oficial (English version) está disponível para consulta. Se necessitar, solicite-a.

	Atenção: Pipetar com a boca é estritamente proibido. Há disponível uma pera. Assegure-se que sabe trabalhar de forma apropriada com a pera descrita na figura.


Descrição de uma pipeta de três vias

Há disponível um adaptador para pipetas mais largas
	Instruções para usar o termômetro

1. Pressione o botão [ON/OFF] para mostrar a temperatura em Celsius. 

2. Insira a ponta do termômetro (pelo menos 5 cm) na solução.
3. Espere que o valor no visor estabilize (o valor deve manter-se estável durante 3 segundos) e registe a temperatura. 

4. Pressione o botão [ON/OFF] novamente para desligar o termómetro e lave a ponta do termômetro com água destilada.




Lista de Reagentes
As concentrações indicadas nos rótulos são aproximadas. Os valores exatos são os indicados nesta tabela
	Produtos Químicos /Reagentes
	Quantidade
	Recipiente
	Etiqueta
	Frase de Segurança

	Problema Prático 1
	
	
	
	

	Solução 0,100 M (mol.dm-3) de KI 
	120 mL
	Frasco de vidro
	0.1 M KI 
	 H320

	Solução aquosa #A1 contendo KI, Na2S2O3, e amido como indicador 
	40 mL
	Frasco de vidro
	Solution #A1 
	H314, H302, H315, H319

	Solução aquosa  #B1  contendo Fe(NO3)3, HNO3
	40 mL
	Frasco de vidro
	Solution #B1 
	H314, H315, H319, H335

	Solução aquosa  #A2-1  contendo 5,883 (10–4  M (mol.dm-3) de Na2S2O3, KNO3,  e amido como indicador
	360 mL
	Frasco de vidro
	Solution #A2-1 
	H314 H272

	Solução  aquosa  #B2  contendo 0.1020 M de Fe(NO3)3 e HNO3 
	100 mL
	Frasco de vidro
	Solution #B2 
	H314, H272, H315, H319

	Água destilada 
	1 L
	 Frasco de vidro
	H2O (Practical Problem 1)
	

	Problema Prático 2
	
	
	
	

	Artemisinina
	1,000 g
	Frasco pequeno
	Artemisinin
	

	Boro-hidreto de sódio, NaBH4
	0,53 g
	Frasco pequeno
	NaBH4
	H301-H311 

	CH3OH
	20 mL
	Frasco de vidro
	Methanol
	H225,  H301

	n-Hexano
	30 mL
	Frasco de vidro
	n-Hexane
	H225

	Reagente de cério para TLC 
	3-5 mL
	Frasco pequeno
	Ceri reagent
	

	CH3COOH
	1 mL
	Porta amostras de 1,5 mL
	Acetic Acid
	H226, H314

	Acetato de Etila
	5 mL
	Frasco pequeno
	Ethyl acetate
	

	Saco com NaCl para banho de gelo
	0,5 kg
	
	NaCl bag
	

	CaCl2 em tubo de secagem
	5-10 g
	tubo
	CaCl2
	H319

	Problema Prático 3
	
	
	
	

	Solução aquosa  a ~ 30% em massa de H2SO4
	40 mL
	Frasco de vidro
	~30 wt% H2SO4
	H314

	Solução aquosa  1,00(10–2 M (mol.dm-3) de KMnO4, 
	50 mL
	Frasco de vidro
	~0.01 M KMnO4,
	H272, H302,

	Solução aquosa  2,00(10-3 M (mol.dm-3) de EDTA 
	40 mL
	Frasco de vidro
	2.00(10-3 M EDTA 
	H319

	Solução tampão  pH = 9-10, 
(NH4Cl + NH3)
	40 mL
	Frasco de vidro
	pH = 9-10 Buffer Solution
	H302 , H319

	Solução aquosa  a ~ 20% mássica de NaOH
	20 mL
	Frasco de plástico 
	~20 wt% NaOH,
	H314

	Solução aquosa  ~3  M (mol.dm-3) de H3PO4
	15 mL
	Frasco de vidro
	~3 M H3PO4
	H314

	Indicador: ETOO sólido em  KCl
	ca. 0,5 g
	Frasco de plástico
	ETOO
	H301


Lista de materiais e equipamentos 

	Problema
	Material disponível em cada bancada
	Quantidade

	Practical Problems 1-3
	Placa de aquecimento com agitação 
	1

	
	Barra magnética (procurar no Kit #1)
	1

	
	Pisseta de plástico com água destilada  (encha se necessário com a água disponível no frasco de vidro de 1L que está na bancada) 
	1

	
	Frasco de 1L para resíduos inorgânicos (inorganic waste liquid)
	1

	
	Erlenmeyer de 250 mL para resíduos orgânicos (organic waste liquid)
	1

	
	Suporte de pipetas com:

Pipeta graduada 1 mL 

Pipeta graduada 5 mL (Uma para o Problema 1; outra etiquetada ‘MeOH’ para o Problema 2)

Pipeta graduada 10 mL 

Pipeta volumétrica10 mL 

Pipeta graduada 25mL 

Pipeta de Pasteur com bulbo (com chupeta)
Bastão de vidro com colher (espátula de vidro)
Escova de limpeza 

Bastão de vidro

           Funil de vidro
	1

1

2

1

1

1

2

2

1

1
1

	
	Embalagem com guardanapos de papel
	1

	
	Óculos de segurança
	1

	
	Termômetro Digital 
	1

	
	Pera de vias com adaptador para pipetas maiores
	1

	
	Funil de Büchner com borracha 
	1

	
	Kitassato
	1

	
	Luvas de latex
	1

	
	Luva de algodão
	1

	KIT 

# 1
	Problema Prático 1 (KIT # 1)

	
	Cronómetro
	1

	
	Placa isoladora para colocar em cima da placa de aquecimento assinalada como I.P.
	1

	
	Béqueres de vidro de 100mL 
	6

	KIT # 2
	Problema Prático 2 (KIT # 2)

	
	Proveta de 5 mL 
	1

	
	Proveta de 50 mL
	2

	
	Balão de fundo Redondo com duas bocas de 100 mL e rolha de plástico 
	1

	
	Erlenmeyer de  100 mL 
	1

	
	Secador de cabelo
	1

	
	Placa de Petri contendo 1 placa de TLC e 2 capilares
	1

	
	Bacia de plástico para banho de gelo
	1

	
	Suporte universal e garra
	1

	
	Cuba para cromatografia (TLC developing chamber) coberta com vidro de relógio
	1

	
	Pinça
	2

	
	Espátula metálica 
	1

	
	Tubo porta amostra pequeno para as amostras a usar no  TLC dentro de um copo
	2

	
	Saco de plástico com fecho (contendo algodão, papel de filtro e vidro de relógio para usar no problema 2 com etiqueta BRANCA com o código de estudante) 
	1

	
	Placa de petri
	1

	KIT # 3
	Problema Prático 3 (KIT # 3)

	
	Copo de 50 mL para tranferir as soluções de EDTA e de KMnO4 para a bureta (transferring EDTA and KMnO4 solutions to burettes)
	2

	
	Bureta de 25 mL com graduação AZUL 
	1

	
	Bureta de 25 mL com graduação MARROM
	1

	
	Copo de vidro de 250 mL 
	2

	
	Erlenmeyer de 250 mL 
	2

	
	Balão volumétrico de 100 mL 
	2

	
	Proveta de 10 mL 
	1

	
	Proveta de 100 mL 
	1

	
	Suporte para buretas 
	1

	
	Caixa de papel indicador pH
	1

	
	Saco de plástico com fecho (contendo papel de filtro grande para funil de vidro) 
	1

	
	Material de uso comum existente no laboratório:

	
	Balança analítica com precisão 0,1 mg (para cada 6-8 estudantes)
	


	Substituição de produtos químicos e material
	Assinatura do Assistente de laboratório
	Assinatura do estudante
	Penalização

	_________________
_________________
_________________
	______________
______________
______________
	______________
______________
______________
	_______
_______
_______




PROVA PRÁTICA 
	Problema Prático 1

14% do total
	Código:
	
	Item
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	Total

	
	Examinador
	Valor
	2
	4
	50
	2
	2
	10
	70

	
	
	Nota
	
	
	
	
	
	
	


Problema Prático 1. Oxidação dos íons iodeto pelos íons ferro (III) – estudo cinético baseado na reação relógio do íon tiossulfato 


As reações relógio são usadas muitas vezes por professores em demonstrações, dado o seu belo efeito visual. A oxidação dos íons iodeto pelos íons ferro (III) em meio ligeiramente ácido pode ser transformada numa reação relógio.  Na presença de tiossulfato e amido, nesta reação relógio ocorrem transformações químicas que podem ser descritas pelas equações seguintes:
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A reação (1) é um equilíbrio rápido e reversível que origina uma reserva de íons ferro(III) e tiossulfato. Depois de ter sido produzido na reação (2), o iodo, na forma de íon triiodeto (I3–), é imediatamente consumido pelo íon tiossulfato, reação (3). Consequentemente o iodo não é acumulado na presença de tiossulfato. Quando o íon tiossulfato é totalmente consumido acumula-se o íon triiodeto, que pode ser detectado pelo amido, reação (4).
A cinética da reação (2) pode ser facilmente investigada utilizando o método da determinação das velocidades iniciais, ou seja, mede-se o tempo que passa entre a mistura de duas soluções e a alteração repentina da cor.

Para a oxidação dos íons iodeto pelos íons de ferro(III) (reação 2), a velocidade da reação pode ser definida por:
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A velocidade inicial pode ser calculada, por aproximação:
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(6)

onde Δ[Fe3+] é a variação da concentração de íons ferro(III) no período inicial da reação. Se Δt for o tempo medido, o Δ[Fe3+] será a variação da concentração de íons ferro(III) desde o momento da mistura até ao consumo completo de íons tiossulfato (assume-se que a velocidade da reação não depende da concentração de íons tiossulfato). Assim, pela estequiometria das reações, temos: 
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E, consequentemente:
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(8)

A concentração inicial de tiossulfato é constante e significativamente menor que a dos íons ferro(III) e iodeto. As expressões indicadas acima permitem-nos determinar a velocidade inicial medindo o tempo necessário para que uma mudança de cor repentina ocorra, Δt. 
A velocidade da reação é de primeira ordem em relação à concentração de  [Fe3+], e sua tarefa será determinar a ordem em relação à concentração de [I–]. Isto significa que a velocidade inicial da reação pode ser dada pela expressão:
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(9)
Onde k é a constante de velocidade e y é a ordem em relação ao [I–].

Assume-se que a velocidade da reação não depende da concentração de tiossulfato e que a reação entre o Fe3+ e S2O32- é desprezível. Deve observar cuidadosamente as alterações de cor durante a reação relógio, determinar a ordem da reação em relação ao  [I–] e determinar a constante de velocidade desta reação relógio.
Montagem do Experimento
	Instruções para utilizar o cronômetro digital
1. Pressione o botão [MODE] até que seja mostrado 00:00:00 

2. Para disparar, pressione o botão [START/STOP].

3. Para parar, pressione o botão [START/STOP] novamente
4. Para zerar o mostrador, pressione o botão [SPLIT/RESET].  


	PRECAUÇÕES
· Para minimizar flutuações na temperatura apenas use água destilada na sua bancada (há na pisseta e no frasco de vidro de 1L) 

· A função aquecimento do agitador magnético deve estar DESLIGADO (conforme mostrado na Figura 1, abaixo e esteja certo de que a placa não esteja quente antes de iniciar o experimento. Coloque a placa isolante (marcada como I.P.) sobre o agitador para melhorar o isolamento térmico. 
· Dispare o cronômetro tão logo as soluções #A and #B forem misturadas. Pare o cronômetro assim que a solução ficar azul escura. 
· A barra magnética (pegue-a com a pinça) e béqueres devem ser lavados e borrifados com água destilada e secos com papel toalha ao serem reutilizados.


Procedimento Geral
Solução # A (contendo Na2S2O3, KI, KNO3 e amido) é primeiramente colocada em um béquer e agitada com a barra magnética. A velocidade de agitação deve ser ajustada para o nível 8, conforme indicado na Figura 1. Solução #B (contendo Fe(NO3)3 e HNO3) é rapidamente adicionada na solução #A e o cronômetro é simultaneamente disparado. O tempo é marcado no momento em que a solução rapidamente torna-se azul escura. A temperatura da solução é marcada utilizando-se um termômetro digital. 
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Figura 1. Aparato utilizado no estudo cinético da reação relógio
1. Procedimento experimental para observar a mudança de cor
· Não há necessidade de medir os volumes com precisão nessa parte – apenas use as marcas do béquer como um guia. 
· Coloque cerca de 20 mL da solução # A1 (contendo KI, Na2S2O3 e amido em água) a um 100-mL béquer graduado contendo uma barra de agitação magnética. Coloque o béquer sobre a placa isolante (IP) no agitador magnético.
· Coloque cerca de 20 mL da solução # B1 (contendo Fe(NO3)3 e HNO3 em água) em outro béquer graduado de 100 mL. 
· Rapidamente coloque a solução #B1 na solução # A1 e dispare o cronômetro simultaneamente. Pare o cronômetro quando a cor da mistura mudar. Não é necessário anotar esse tempo. Responda as perguntas a seguir. 
Item 1.1: Escreva a formula molecular do reagente limitante na reação relógio fornecida.
	


Item 1.2: Assinale quais são os íons ou complexos responsáveis pelas cores observadas  nesse experimento? Marque na caixa apropriada. 
	Color
	Compound

	Roxo
	     Fe3+ 
     [Fe(S2O3)]+
      Fe2+ 
     amido- I5-
      I3-

	Azul escuro
	      Fe3+ 
     [Fe(S2O3)]+
      Fe2+ 
      amido- I5-
      I3-


2. Determinação da ordem de reação com respeito a [I-] (y) e a constante de velocidade (k) 
Nessa seção, Δt é determinado para diferentes concentrações iniciais de KI de acordo com a tabela abaixo. O experimento é repetido tanto quanto o necessário para cada concentração de KI.
Dica: Use a pipeta graduada de 25 mL para a solução #A2-1, a pipeta graduada de 10 mL para KI, a pipeta graduada de 5 mL para a solução #B2, e uma das buretas para água (você precisará preencher a bureta com a pisseta a cada medida) 

Prepare 55 mL de solução # A2 em um béquer de 100 mL contendo uma barra magnética e coloque sobre a placa isolante (IP) no agitador. Solução #A2 contém a solução #A2-1, KI e água destilada (veja a tabela abaixo para o volume de cada componente). 

· Adicione 5 mL de solução # B2 em  outro  béquer de 100 mL. 
Rapidamente coloque a solução preparada #B2 na solução #A2. Determine com  cronômetro, o tempo (Δt) necessário para a mudança de cor. A temperatura da solução é anotada.
Item 1.3: Anote o tempo (Δt) para cada medida na tabela abaixo (Você NÃO precisa preencher todas as três colunas de medidas). Para cada concentração de KI, marque o tempo de reação aceito (Δtaceito) e a temperatura. Você será avaliado apenas pelos seus valores de Δtaceito e Taceito.
	No
	55 mL de solução #A2
	
	Δtaceito
(s)
	Taceito
(ºC)

	
	#A2-1 (mL)
	H2O
(mL)
	0,100M
KI (mL)
	Medida 1
	Medida 2
	Medida 3
	
	

	
	
	
	
	Δt
(s)
	T
(ºC)
	Δt
(s)
	T
(ºC)
	Δt
(s)
	T
(ºC)
	
	

	1
	20,4
	31,6
	3,0
	
	
	
	
	
	
	
	

	2
	20,4
	30,1
	4,5
	
	
	
	
	
	
	
	

	3
	20,4
	28,6
	6,0
	
	
	
	
	
	
	
	

	4
	20,4
	27,4
	7,2
	
	
	
	
	
	
	
	

	5
	20,4
	25,6
	9,0
	
	
	
	
	
	
	
	


Quando você estiver satisfeito com todos os dados necessários para o problema 11, antes de continuar com a análise, é altamente recomendável que você comece o procedimento experimental do Problema 2, uma vez que há um tempo de reação de uma hora nesse problema. 
Item 1.4: Preencha a tabela abaixo e marque os resultados no gráfico. 
Dica: Tenha certeza de que os seus dados estão distribuídos da melhor maneira possível no espaço disponível. 
	No.
	1
	2
	3
	4
	5

	ln([I-]0 / M)
	- 5,30
	- 4,89
	- 4,61
	- 4,42
	- 4,20

	Δtaceito (s)
	
	
	
	
	

	ln(Δtaceito / s)
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Item 1.5: Desenhe a melhor reta media no seu gráfico e utilize-a para determinar a ordem da reação em relação a [I–] (y).
	y =  ………………………………  



Item 1.6: Complete a tabela abaixo e calcule k para cada concentração de iodeto Anote o seu valor aceito da constante de velocidade, fornecendo a unidade apropriada. Lembre-se que a ordem da reação em relação ao [Fe3+] é igual a 1. 
	No
	Δtaceito
(s)
	[Fe3+]0
(×10-3 M)
	[I-]0
(×10-3 M)
	[S2O32-]0
(×10-3 M)
	k 

	1
	
	
	5.0
	
	

	2
	
	
	7.5
	
	

	3
	
	
	10.0
	
	

	4
	
	
	12.0
	
	

	5
	
	
	15.0
	
	

	kaceito = …………………. 


	Problema Prático 2

13 % do total
	Código:
	Item
	Item
	1
	2
	3
	4
	5
	Total

	
	Examinador
	Valor
	35
	15
	20
	4
	2
	76

	
	
	Nota
	
	
	
	
	
	


Prática 2. Síntese de um derivado de Artemisinina

Artemisinina (também chamada de Quinghaosu) é uma droga antimalárica isolada das flores amarelas da erva Artemisia annua L., no Vietnam. Esta droga é altamente eficaz contra cloroquina-resistente Plasmodium falciparum. No entanto, a artemisinina tem uma baixa solubilidade em óleo e água, de modo que é preciso preparar seus novos derivados para melhorar a aplicabilidade desta droga. A redução da artemisinina é um método atraente para a síntese de novos derivados de artemisinina, como mostrado no Esquema 1. 
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Esquema 1
Neste exame prático você vai reduzir a artemisinina para o produto P e verificar a sua pureza usando Cromatografia em Camada Delgada (CCD).
. 

Montagem Experimental
- O conjunto experimental é mostrado na Figura 2.1. 
-  Você pode ajustar a posição do balão de fundo redondo de duas bocas, movendo a garra

[image: image11.wmf]1

2

3

4


1: termômetro digital; 2: rolha de plástico; 3: tubo secante de CaCl2 ; 4: banho de gelo
Figure 2.1. Sistema reacional para o Problema 2
Procedimento
Passo 1.  Síntese de um derivado de artemisinina 
1. Prepare um banho de gelo a uma temperatura entre -20 e -15 oC, misturando gelo e cloreto de sódio no pote plástico (proporção aproximada de NaCl: gelo triturado de 1:3). Utilizar o termômetro digital para controlar a temperatura. Colocar o banho no agitador magnético. Coloque a placa isolante (IP) entre o banho e o agitador. 
2. Conecte o tubo de secagem contendo CaCl2  à boca menor do balão de fundo redondo e feche a outra boca com a rolha de plástico. .
3. Coloque a barra magnética dentro do balão de fundo redondo seco e ajuste o sistema de reação no suporte de fixação, de modo que o sistema fique imerso no banho de gelo. Monitore a temperatura utilizando o termômetro digital. 

4. Reserve uma pequena quantidade (cerca de 2 mg) de artemisinina para análise por TLC, abra a tampa da boca maior do balão e adicione o 1 grama de artemisinina.

5. Use o funil de vidro para adicionar 15 ml de metanol (medidos usando a proveta de 50 ml). Feche a tampa e ligue o agitador magnético. (coloque o agitador magnético para o nível 4). Ligue o cronômetro para controlar o tempo. 

6. Após cerca de 5 min de agitação, abra a tampa e adicione cuidadosamente 0,53 g de NaBH4 em pequenas porções, ao longo de 15 min, utilizando uma espátula. Feche a tampa entre cada adição. (Atenção: A adição NaBH4 provoca rapidamente reações colaterais e transbordamento). Continue agitando por 50 min. Mantenha a temperatura do banho de gelo, abaixo de -5 oC; remova, do banho,  uma parte do líquido e adicione mais mistura de gelo esmagado e NaCl, se necessário.  Esfrie o frasco contendo o 1 mL de ácido acético no banho de gelo. 
Durante este tempo de espera, você deve aproveitar para terminar os cálculos do Problema 1 e responder às perguntas das etapas seguintes do experimento.
7. Prepare 50 ml de água destilada gelada (resfriada em banho de gelo) no erlenmeyer de 100 ml. Meça cerca de 20 a 22 mL de n-hexano na proveta de 50 mL e resfrie no banho de gelo. Depois da reação estar completa, mantenha o balão de reação no banho de gelo abaixo de 0 oC. Retire o tubo de CaCl2, abra a tampa e adicione gradualmente cerca de 0,5 mL de ácido acético frio ao frasco de reação até que o pH esteja entre 6 e 7. (Utilize o bastão de vidro para aplicar a mistura de reação no papel de pH.) Com agitação, adicione lentamente 50 mL de água gelada durante 2 min. Um sólido branco precipitará no balão de reação. 

8. Monte o aparelho de filtração a vácuo. Coloque um papel de filtro sobre o funil de Buchner, molhe o papel de filtro com água destilada e abra a válvula de vácuo. Transfira a mistura de reação para o funil de Buchner e remova a barra magnética do balão de reação, usando uma espátula. Lave o produto três vezes com porções de 10 mL de água gelada (resfriada em banho de gelo). Lave o produto duas vezes com porções de 10 ml de n-hexano gelado (resfriado em banho de gelo). Continue a usar a bomba, para secar o sólido sobre o papel filtro. Após cerca de 5 min, transferir cuidadosamente o pó seco para o vidro de relógio rotulado com o seu código e coloque na placa de Petri rotulada. Desligue a válvula de vácuo quando você não estiver usando! 
Nota: A sua amostra será recolhida, seca e pesada mais tarde pelo assistente de laboratório. 
Item 2.1 – o registro do seu rendimento será realizado após o exame por um dos assistentes de laboratório
Passo 2. Análise do produto por CCD
1. Verifique sua placa de CCD antes de usá-la. Não use placa danificada, você pode pedir para substituí-la sem penalidade. Use o lápis para desenhar a linha de aplicação, e a linha até onde o solvente irá correr, exatamente como mostrado na Figura 2.2. Escreva com o lápis seu código de estudante no topo da placa de CCD.
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Figura 2.2. Instruções para a preparação da placa de CCD

2. Dissolva cerca de. 1 mg de artemisinina (uma ponta de espátula) em cerca de 0,5 mL de metanol no tubo de teste pequenino rotulado (use a pipeta graduada rotulada de 5 mL). Dissolva cerca de 1 mg do produto em cerca de 0,5 mL de metanol no tubo de teste rotulado.
3. Aplique a solução de artemisinina e a solução do produto na placa de CCD usando dois diferentes tubos capilares, como mostrado na Figura 2.2.

4. Prepare a cuba para a corrida da placa de CCD. Use a proveta de 5 mL graduada para preparar a mistura de n-hexano/acetato de etila (7/3, v/v) como o sistema eluente. Coloque a mistura de n-hexano/acetato de etila na cuba (Nota: O nível do solvente não deve atinigir os spots na placa se preparado como mostrado). Cubra e agite suavemente a cuba, depois deixe-a em repouso por 2 min.
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Figura 2.3. Placa de CCD na cuba e instruções para o cálculo de Rf  do composto A
5.
Insira a placa de CCD, na posição vertical, na cuba. Espere até que o solvente atinja a marcação de linha de frente já desenhada. (Nota: Aconselha-se trabalhar nas questões abaixo enquanto espera a corrida da placa de CCD)
6.
Quando o solvente atingir a linha, remova a placa de CCD usando a pinça e seque o solvente com o secador de cabelo colocado na posição 1. 
7.
Toque um pedaço de algodão no reagente revelador de cério, tomando cuidado para não deixar a pinça entrar em contato com a solução, uma vez que metais mancham a placa. Cuidadosamente aplique o revelador em toda a placa de TLC.  
8.
Aqueça a placa de CCD usando o secador de cabelo na posição 2. (Atenção: NÃO deixe o secador na posição COLD) até que manchas azuis de artemisinina e do produto apareçam na placa de CCD. 
9.
Solicite a um assistente de laboratório que tire uma foto da sua placa final de CCD junto com o seu código de estudante. 
10. Circule todos os pontos visualizados e calcule os valores de Rf tanto da artemisina quanto do produto (Veja instruções na Figura 2.3). Coloque a sua placa de CCD numa placa de Petri. 
Item 2.2: Preencha os valores de Rf na Tabela abaixo.

	Rf, Artemisinina
	Rf, Produto
	Rf Artemisinina/Rf Produto

	----------------------
	--------------------------
	--------------------------


Item 2.3: Confira o número total de manchas reveladas na sua placa de CCD. 

	
     1                     2                       3                          4                           5




Passo 3. Identificação do produto de reação P 

A redução da artemisinina leva a formação de dois estereoisômeros (P). A comparação do espectro de 1H-RMN (em CDCl3) de um dos isômeros com o espectro da artemisinina mostra um sinal extra em δH = 5.29 ppm como um dubleto e também um sinal extra como um singleto largo em δH = 2.82 ppm.
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Item 2.4: Sugira uma estrutura para o produto P. (Você não precisa desenhar a estereoquímica dos compostos)
	P



Item 2.5: P é uma mistura de dois estereoisômeros. Qual é a relação estereoquímica entre eles? Marque na caixa apropriada abaixo. 
	  Isômeros Z/E         Enantiômeros        Diastereômeros      Isômeros constitucionais 
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13 % do total
	Código:
	
	Item
	1
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	Examinador
	Valor
	0
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	2
	25
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Problema Prático 3. Análise de um sal duplo hidratado de oxalato de zinco ferro (II) 

O sal duplo de oxalato de zinco ferro (II) é um precursor comum na síntese da ferrita de zinco, que é largamente utilizada em muitos tipos de aparelhos eletrônicos, devido as suas interessantes propriedades magnéticas. Entretanto, tais sais duplos podem existir com diferentes composições e diferentes quantidades de água dependendo de como a amostra foi sintetizada.
Você irá analisar uma amostra pura (Z) do sal duplo hidratado de oxalato de zinco ferro (II) com o intuito de determinar sua fórmula empírica. 
Procedimento
A concentração da solução padrão de KMnO4 está afixada nas paredes do laboratório.

Traga um béquer de 250 mL limpo para o assistente de laboratório que estará esperando na balança. Você receberá uma amostra pura de Z para a análise. Pese precisamente entre 0,7 e 0,8 g da amostra pura de Z no papel de pesagem (m, gramas). Esta deve ser imediatamente transferida de maneira quantitativa para o seu béquer de 250 mL para a análise e a massa deve ser anotada na tabela abaixo.

Item 3.1: Anotação da massa da amostra de Z puro utilizada
	Massa da amostra, m (gramas)
	Assinatura do assistente de laboratório

	------------------
	---------------------


Análise de Z
- Usando a proveta de 100 mL, meça cerca de 30 mL de solução de H2SO4 30% e adicione ao béquer de 250 mL contendo sua amostra precisamente pesada de amostra pura Z. Para acelerar a dissolução da sua amostra, você deve utilizar a chapa de aquecimento para aquecer a mistura, mas seja cuidadoso para não entrar em ebulição. Você não deve utilizar o termômetro digital, pois o meio ácido pode danificá-lo. Após o sólido ter sido dissolvido, remova o béquer da chapa de aquecimento e resfrie até próximo da temperatura ambiente. Após a solução ter esfriado, a transfira quantitativamente para um balão volumétrico de 100 mL. Adicione água destilada até atingir a marca de 100 mL. A partir de agora, nós iremos chamar essa solução de C.
- Use o béquer apropriadamente rotulado para transferir a solução padrão de KMnO4 para a bureta graduada com escala marrom. 
- Use o outro béquer apropriadamente rotulado para transferir a solução padrão de EDTA para a bureta graduada com escala azul. 
Titulação com KMnO4
a) Usando uma pipeta graduada, adicione 5,00 mL da solução C num erlenmeyer de 250 mL. 
b) Ao erlenmeyer, adicione cerca de 2 mL de solução de H2SO4 (30%), cerca de 3 mL de solução 3,0 M de H3PO4 e cerca de 10 mL de água destilada. Aqueça a mistura na chapa de aquecimento, mas tome cuidado para não entrar em ebulição. 
c) Titule a solução quente com a solução padrão de KMnO4, anotando as suas leituras da bureta na tabela abaixo. No ponto final da titulação, uma coloração rosa na solução deve aparecer. Repita a titulação conforme desejar e anote o volume aceitável da solução de KMnO4 consumida (V1, mL) na tabela. 
Item 3.2: Anotação dos volumes de solução padrão de KMnO4 consumidos. 

 (Você NÃO PRECISA preencher toda a tabela)
	
	Titulação No

	
	1
	2
	3
	4

	Leitura inicial da bureta de KMnO4, mL
	
	
	
	

	Leitura final da bureta de KMnO4, mL
	
	
	
	

	Volume consumido de KMnO4, mL
	
	
	
	


Volume aceito, V1  =   ________   mL

Item 3.3: Pode-se utilizar HCl ou HNO3 aquoso no lugar de H2SO4 para dissolver a amostra Z e realizar a análise subsequente?
	HCl                 SIM                                            NÃO                                                       
HNO3             SIM                                            NÃO                                                       


Titulação com EDTA
- Limpe ambos os béqueres de 250 mL para a próxima parte do experimento. Pipete 10,00 mL da solução C num béquer de 250 mL. Aqueça e agite a solução na chapa, mas tome cuidado para não entrar em ebulição.   Adicione cerca de 15 mL de solução de NaOH 20% ao béquer e mantenha-o na chapa de aquecimento por cerca de 3-5 minutos para precipitar completamente o hidróxido de ferro e converter todo o Zn2+  no complexo iônico Zn(OH)4-. 
- Usando um funil de vidro e o papel de filtro quantitativo, filtre a suspensão quente diretamente no erlenmeyer de 250 mL. A partir desse ponto, tome cuidado com os volumes, uma vez que você preparará uma solução padrão com exatamente 100 mL deste filtrado.  Enquanto ele está filtrando, prepare um pouco de água destilada quente em um béquer de 250 mL (cerca de 50 mL). Lave o precipitado no papel de filtro (pelo menos cinco vezes) com pequenas porções (cerca de 5 mL) de água destilada morna. Resfrie o filtrado e o transfira quantitativamente a um balão volumétrico de 100 mL com um funil de vidro. Adicione água destilada até a marca de 100 mL. Esta será denominada a partir de agora como solução D.
- Pipete 10,00 mL da solução D num Erlenmeyer de 250 mL. Adicione cerca de 10 mL de tampão de amônia (pH = 9-10) e adicione uma pequena quantidade do indicador ETOO utilizando a espátula-colher de vidro.  Misture bem até obter uma solução roxa. Titule a solução com a solução padrão 2,00 × 10–3 M de EDTA, anotando as suas leituras da bureta na tabela abaixo. No ponto final, a coloração da solução mudará para azul. Repita a titulação conforme desejar e anote o volume aceitável da solução de EDTA consumida (V2, mL) na tabela. 

Item 3.4: Anotação dos volumes de solução padrão de EDTA consumidos. 

(Você NÃO PRECISA preencher toda a tabela)
	
	Titulação No

	
	1
	2
	3
	4

	Leitura inicial da bureta de EDTA, mL
	
	
	
	

	Leitura final da bureta de EDTA, mL
	
	
	
	

	Volume consumido de EDTA, mL
	
	
	
	


Volume aceito,V2  =   ________    mL

Determinação da fórmula empírica de Z
Item 3.5: Calcule o número de mols de Zn2+, 
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2

Zn

n

presente em 100 mL da solução C
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2

Zn

n

 (mol):  ……………                                                       


Item 3.6: Escreva as equações iônicas para as reações de óxido-redução que ocorrem na titulação com KMnO4. 
	


Item 3.7: Calcule o número de mols de Fe2+, 
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2

Fe

n

, presente em 100 mL da solução C. VOCÊ PRECISARÁ DA CONCENTRAÇÃO PRECISA DO KMnO4 COLOCADA NAS PAREDES DO SEU LABORATÓRIO. 
	V1, mL = ……………………………………. 
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 (mol):  …………………………               


Item 3.8: Calcule o número de mols do ânion C2O42-,
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, em 100 mL da solução C.
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Item 3.9: Calcule o número de mols de água, 
[image: image21.wmf]O

H

n

2

, na amostra original de Z tomada para análise.

	


Item 3.10: Dê a formula empírica de Z. 

	


Tabela Periódica dos Elementos
	6
	Lantanídeos
	58

Ce

140.1


	59

Pr

140.9


	60

Nd

144.2


	61

Pm

(144.9)

	62

Sm

150.4


	63

Eu

152.0


	64

Gd

157.3


	65

Tb

158.9


	66

Dy

162.5


	67

Ho

164.9


	68

Er

167.3


	69

Tm

168.9


	70

Yb

173.0


	71

Lu

174.0



	7
	Actinídeos
	90

Th

232.0


	91

Pa

231.0


	92

U

238.0


	93

Np

(237.1)

	94

Pu

(244.1)

	95

Am

(243.1)

	96

Cm

(247.1)

	97

Bk

(247.1)

	98

Cf

(251.1)

	99

Es

(252.1)

	100

Fm

(257.1)

	101

Md

(258.1)

	102

No

(259.1)


	103

Lr

(260.1)




	
	1
	
	
	
	
	
	
	
	18

	1
	1

H

1.008


	2

(2)
	
	13
(13)
	14

(14)
	15

(15)
	16

(16)
	17

(17)
	2

He

4.003



	2
	3

Li

6.941


	4

Be

9.012


	
	5

B

10.81


	6

C

12.01


	7

N

14.01


	8

O

16.00


	9

F

19.00


	10

Ne

20.18



	
	
	
	
	Elementos de Transição
	
	
	
	
	
	
	

	3
	11

Na

22.99


	12

Mg

24.31


	3     
	4


	5


	6


	7


	8


	9


	10


	11


	12
	13

Al

26.98


	14

Si

28.09


	15

P

30.98


	16

S

32.07


	17

Cl

35.45


	18

Ar

39.95



	4
	19

K

39.10


	20

Ca

40.08


	21

Sc

44.96


	22

Ti

47.87


	23

V

50.94


	24

Cr

52.00


	25

Mn

54.94


	26

Fe

55.85


	27

Co

58.93


	28

Ni

58.69


	29

Cu

63.55


	30

Zn

65.41


	31

Ga

69.72


	32

Ge

72.61


	33

As

74.92


	34

Se

78.96


	35

Br

79.90


	36

Kr

83.80



	5
	37

Rb

85.47


	38

Sr

87.62


	39

Y

88.91


	40

Zr

91.22


	41

Nb

92.91


	42

Mo

95.94


	43

Tc

(97.9)


	44

Ru

101.1


	45

Rh

102.9


	46

Pd

106.4


	47

Ag

107.9


	48

Cd

112.4


	49

In

114.8


	50

Sn

118.7


	51

Sb

121.8


	52

Te

127.6


	53

I

126.9


	54

Xe

131.3



	6
	55

Cs

132.9


	56

Ba

137.3


	57

La

138.9


	
	72

Hf

178.5


	73

Ta

180.9


	74

W

183.8


	75

Re

186.2


	76

Os

190.2


	77

Ir

192.2


	78

Pt

195.1


	79

Au

197.0


	80

Hg

200.6


	81

Tl

204.4


	82

Pb

207.2


	83

Bi

209.0


	84

Po

(209.0)

	85

At

(210.0)

	86

Rn

(222.0)


	7
	87

Fr

(223.0)

	88

Ra

(226.0)

	89

Ac

(227.0)

	
	104

Rf

(261.1)


	105

Db

(262.1)


	106

Sg

(263.1)


	107

Bh

(262.1)


	108

Hs

(265)


	109

Mt

(266)


	110

Ds

(271)


	111

Rg

(272)


	112

Cq
(285)


	113

Uut

(284)


	114

Fl

(289)


	115

Uup

(288)


	116

Lv

(292)


	117

Uus

(294)
	118

Uuo

(294) 




Atenção: Você DEVE executar as experiências dos problemas por ordem: Problema 1, 2 e finalmente 3 �(esta ordem de execução é para garantir um controle adequado da temperatura).
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