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Material e reagentes disponiveis

Durante o exame pratico algum material de vidro podera ser usado mais de uma vez. Limpe-o cuidadosamente.

A hotte e o material nela encontrado podera ser usado por varios estudantes. O niimero da sua hotte esta escrito na sua

bancada.

Material

Material

1 par de luvas

1 esguicho com agua destilada (500 mL)
1 frasco para residuos (por bancada)

1 placa de agitagdo

1 barra magnética

1 suporte universal

1 garra e noz

1 termoémetro

1 tina pequena para gelo

1 matraz/erlenmeyer de 100 mL

1 vareta

1 funil de vidro

1 funil de Biichner com papel de filtro
1 kitasato

1 argola de borracha para filtragao

1 porta-amostras (B3)

1 proveta graduada (10 mL)

2 copos de iogurte

Reagentes

1 copo/gobelé (25 mL)

1 espatula

25 tubos de ensaio

Suporte para tubos de ensaio

10 pipetas de Pasteur

4 tetinas

2 pedagos de papel de aluminio

1 trompa de vazio (para cada 2 alunos)

6 placas de TLC com indicador

2 camara de cromatografia (frascos de vidro com tampa)
10 capilares de TLC

Lampada de UV (por laboratério)

Parafilm®™

Estojo (régua, lapis, borracha, caneta, caneta de
acetato/marcador de vidro)

Reagentes

etanol (frasco com 20 mL)

diclorometano

acetato de etilo

boro-hidreto de sodio (frasco com solugdo 0,25 g / 2
mL agua)

acido cloridrico (frasco com 30 mL HCI 10 %)

gelo

solucdo de bromo (Br, em CCly)

solucdo de hidrogenocarbonato de sodio (NaHCOs3)
solugdo de dicromato de potassio (K,Cr,O; em H,SO,)
solucdo de Fehling 1

solucdo de Fehling 2

solugdo de Brady (solugdo de2,4-dinitrofenil-hidrazina)
solucdo de hidroxido de sédio

solugdo de iodo

Al —Café

A2 — Medicamento contido no copo
A3 — molho de abacaxi

A4 — Sumo de laranja

Pal — paracetamol

Pf1 — Dikar (fendlico)

benzofenona (frasco com 1 g)
benzofenona (porta-amostras B2)
composto desconhecido A
composto desconhecido B
composto desconhecido C
composto desconhecido D
composto desconhecido E
composto desconhecido F
composto desconhecido G
composto desconhecido H
composto desconhecido I



Olimpiada
Iberoamericana
de Quimica

Prova Pratica 2

L
Ao, Portugal

Enigma I- Anadlise qualitativa por TLC

INTRODUCAO

O Sr. José Vicente morreu inesperadamente apds o jantar comemorativo do seu 85° Aniversario.
Inicialmente, a causa de morte foi atribuida a uma intoxicagao alimentar; no entanto, a neta Carmen,
desconfiada, resolveu ndo sé guardar o copo no qual a tia Amalia tinha dissolvido o medicamento
em po que deu ao seu avo, como também pedir a realizagdo de uma autopsia ao cadaver do seu avo.

A governanta Antdnia, que conhecia como ninguém toda a familia do Sr. Vicente e viu nascer todos
os filhos e netos, achou por bem conservar/guardar todos os restos/sobras do jantar que o Patrao
José Vicente tinha ingerido. Guardou o molho de abacaxi preparado pela filha Clara e que o Sr.
Vicente tanto gostava, o sumo de laranja, que o filho Sérgio havia preparado, e o resto do café que a
filha Beatriz, o mais novo, lhe tinha levado para a mesa. Todas estas amostras foram facultadas ao
Inspector William, da Policia Criminal, quando este resolveu ir a casa do Sr. José Vicente e falar
com toda a familia e empregados.

A autdpsia demonstrou que a morte do Sr. José Vicente foi consequéncia de um envenenamento que
podera ter sido causado pela ingestdo de um fungicida, do tipo fendlico, ou de um medicamento,
contendo paracetamol, ao qual o Sr. José Vicente era alérgico.

O Inspector William, apos ter conversado com todos os empregados da casa e com todos os
familiares, concluiu que apenas os filhos do Sr. Vicente davam indicios de culpa pelo
envenenamento do Pai. Assim, enviou para o laboratorio central da Policia Criminal, amostras do
café, sumo de laranja, molho de abacaxi, bem como o residuo do copo que conteve o medicamento
dado pela filha Amalia com o seguinte pedido: Procurar vestigios de paracetamol e/ou fungicida
do tipo fenolico.

A equipa no laboratorio efectuou uma analise prévia aos analgésicos e fungicidas disponiveis no
mercado tendo obtido os seguintes cromatogramas.

Solvente:
Solvente: Frente solvente [-----------------~ Diclorometano
Frente solvente f-----------------~ Acetato de Etilo
® ©
©
® ®
®
®
®
Ponto aplicacio [------4---+---+--- Ponto aplicagdo [ =~ -"d---#---t--o
plicag M; My My M, Fi Fp F3 Fy

Cromatograma obtido na analise dos | Cromatograma obtido na andlise de
constituintes de medicamentos analgésicos | fungicidas comerciais
comerciais
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Realiza¢do Experimental

1. Utilizando a técnica de cromatografia em camada fina analise as amostras que o Inspector
William disponibilizou, utilizando duas placas cromatograficas.

Amostras trazidas pelo Inspector William:
Al —Café A2 — Residuo do copo que conteve o medicamento

A3 — Molho de abacaxi A4 - Sumo de laranja

Padroées disponiveis no laboratorio:
Pal — paracetamol Pf1 — Dikar (fungicida do tipo fendlico)



Olimpiada
Iberoamericana

Prova Pratica 2

Reducdo da Benzofenona

Introducao

Algumas das transformagdes mais importantes entre grupos funcionais envolvem reacgdes de
oxidagio — redugdo. E do senso comum que na oxidagio ocorre perda de electrdes, enquanto na
redug¢do ocorre ganho de electrdes. No caso dos compostos organicos temos de considerar os
estados de oxidagdo do atomo de carbono envolvido na transformagao (Fig.1).

| 1 N ]
C——C—OH C |cl H c—C—=cC C—C—OH
. | L |
alcool primario aldeido cetona acido carboxilico
-1 +1 +2 +3
Figura 1

A reducdo de compostos de carbonilo constitui um importante método de sintese de alcoois. Das
trés principais formas de executar redu¢des em laboratorio, hidrogenacdo catalitica, reducdo com
hidretos de metais e redugdo com metais, a mais usada na redugdo de cetonas ¢ a redugdo com
hidretos de metais, destacando-se o uso do boro-hidreto de s6dio (NaBH4). O boro-hidreto transfere
um ido hidreto para o carbono carbonilico e o oxigénio do grupo carbonilo liga-se ao boro. No final
teremos a transferéncia dos quatro ides hidreto e a ligagdo a quatro moléculas do composto
organico, este, por hidrolise ou alcoolise, ¢ transformado no respectivo alcool. (Fig.2).

4 RzC: (@] + BH4_ —_— (R2CHO)4B_

(R,CHO),B- _4H,0 _ 4R,CHOH + (HO),B
Figura 2

O objectivo deste trabalho ¢ efectuar a reducdo da benzofenona (1) e comprovar que foi obtido o
respectivo alcool (2) (Fig.3).

i) NaBH,
—
i) HClaq)

Q) )

Figura 3
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Realizacdo experimental

1.

2.

Coloque a benzofenona (porta-amostras - 1 g) num erlenmeyer de 100 mL e adicione o
etanol (20 mL). Agite, utilizando o agitador magnético, a solugao resultante. Quando toda a
cetona estiver dissolvida, coloque um banho de gelo por baixo do erlenmeyer e mantenha a
agitacao.

Adicione lentamente e em pequenas quantidades a solu¢do de boro-hidreto de sddio.
Controle a temperatura da mistura, para garantir que ndo excede os 45 °C.

Quando toda a solugdo de boro-hidreto de sddio tiver sido adicionada, remova o banho de
gelo, tape o erlenmeyer com parafilme e mantenha a agitacao por mais 15 minutos.

Nota: Enquanto a reacgdo decorre, pode terminar o enigma 1 ou iniciar a resolugcdo do

4,

5.

enigma 2.

Coloque o erlenmeyer/matraz contendo a mistura reaccional num banho de gelo e adicione-
lhe, muito lentamente, a solugdo aquosa de HCl a 10 % (30 mL).

Filtre os cristais sob vazio e lave-os bem com agua fria.

Nota: Enquanto a filtragdo decorre, pode terminar o enigma 2.

6.

Recolha o so6lido obtido no porta-amostras fornecido (B3) e guarde o filtrado no frasco
indicado para o efeito.

Utilizando a benzofenona fornecida (porta-amostras B2) e o solido que obteve (porta-
amostras B3) efectue um teste quimico simples que possibilite comprovar que ocorreu a
reaccdo desejada. Caso ache que os tubos devem ser aquecidos, solicite ao seu supervisor.
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Enigma 2 — Identificacdo de grupos funcionais

Introducdo

A identificacdo rapida de compostos ¢ feita através de reac¢des simples onde podem ocorrer
alteracdes de cor, formacdo de solidos ou libertagdo de gas. As familias de compostos organicos
apresentam variadissimas reac¢des que podem ser usadas na sua identificagao.
O objectivo deste ponto ¢ identificar a que familia de compostos organicos pertencem os compostos
desconhecidos A, B, C, D, E, F, G, H e I. E, assim, conseguir seleccionar das estruturas
apresentadas (Fig.1) a correspondente a cada composto desconhecido.
OH
O
HO
\)k/ ></ \/O\
(1)
3)
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(6) (7 ®)

CO,H o)
NH,
/\)\ @ NH
(10)
©) " (11) (12)
@) CN
/\O)k/ \)\ /\/OH
(13) (14) (15) (16)
Figura 1
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Seleccione, nos quadros apropriados existentes nas folhas de resposta, a op¢ao correcta conforme o
resultado observado em cada tubo. Responda as questdes adicionais. A execucdo dos testes desta
experiéncia pode ser feita seguindo uma ordem arbitréria.

Realizagdo experimental

1. Reacg¢dao com bromo (Br,/CCly):

v Utilize quatro tubos de ensaio e numere-os de 1 a 4.

v Envolva os tubos de numero par (tubos 2 ¢ 4) com folha de papel de aluminio para os
proteger da luz.

v Coloque nos tubos 1 e 2 cerca de 20 gotas do composto A e nos tubos 3 e 4 cerca de 20
gotas do composto B.

v Adicione cerca de 3 gotas da solu¢do Br,/CCly a cada um dos tubos.

v Coloque os tubos de nimero impar proximo da janela para apanhar o maximo de luz e os
de ntimero par dentro de um armario.

v Ao fim de 30 minutos observe e registe se ocorre reac¢ao para todos os tubos.

2. Reaccdo com hidrogenocarbonato de sodio (NaHCO3):
v Utilize dois tubos de ensaio.
v Coloque o composto C no tubo 1 e o composto D no tubo 2.
v Adicione cerca de 5 gotas da solu¢do de NaHCOs3 a cada um dos tubos.

v Observe e registe se ocorreu reac¢ao durante e imediatamente apos a adigao.

3. Reaccdo com dicromato de potéssio (K,Cr,07):
v Utilize cinco tubos de ensaio e coloque, em cada um deles, cerca de 5 gotas de solucao
de dicromato de potéssio em acido sulfurico diluido.
v Adicione a cada um dos tubos cerca de 5 gotas de um dos compostos a testar (E, F, G,
H e I). (Um composto diferente por tubo).

v Aguarde cerca de 5 minutos e registe se ocorreu reac¢do em cada caso.

4. Reaccao com o reagente de Fehling:
v Utilize trés tubos de ensaio e coloque, em cada um deles, cerca de 5 gotas de solucio de
Fehling 1 e igual quantidade de solucio de Fehling 2.
v Adicione a cada um deles cerca de 5 gotas de um dos compostos a testar (E, F e I). (Um
composto diferente por tubo).

v Aguarde cerca de 5 minutos e registe se ocorreu reac¢dao em cada caso.
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5. Reacc¢do com a solucdo de Brady (solugdo alcoolica acida de 2,4-dinitrofenil-hidrazina):

v

Utilize cinco tubos de ensaio e coloque, em cada um deles, cerca de 5 gotas de solucao
alcodlica acida de 2,4-dinitrofenil-hidrazina.

Adicione, a cada um deles, 10 gotas de um dos compostos a testar (E, F, G, H e I).
Agite e deixe repousar durante cerca de 15 minutos. Registe se ocorreu reac¢do em cada

Caso.

6. Teste do iodoformio:

v

v

v

Utilize dois tubos de ensaio.
Coloque num tubo 5 gotas do composto F e noutro tubo 5 gotas do composto I.
Adicione, a cada um deles, 5 gotas de solugao de NaOH e 7 gotas da solugdo de iodo.

Agite, deixe repousar e indique se ocorreu reac¢ao em cada caso.



