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General instructions

This practical exam booklet contains 31 pages.

Before the start of the exam, you will have additional 15 minutes to read the exam booklet.
Do not work, write or calculate during this time, otherwise you will be disqualified.

You may begin working as soon as the Start command is given.
You have 5 hours to complete the exam.
You may work on the tasks in any order, but starting with Problem P1 is recommended.

All results and answers must be clearly written in pen in their respective designed areas on the
exam papers. Answers written outside the answer boxes will not be graded.

Do not use a pencil or a marker to write the answers. Use only the pen and calculator provided.

You were provided with 3 sheets of scratch paper. If you need more, use the backside of the
exam sheets. Remember that nothing outside the designed areas will be graded.

The official English version of the exam booklet is available upon request and serves for
clarification only.

If you need to leave the laboratory (to use the toilet or have a drink or snack), tell your lab
assistant. He or she will come to accompany you.

You must follow the safety rules given in the IChO regulations. If you break the safety rules,
you will receive only one warning from the lab assistant. Any safety rule violations after the first
warning will result in your dismissal from the laboratory and 0 marks for the entire practical
examination.

Chemicals and labware, unless otherwise noted, will be refilled or replaced without penalty only
for the first item. Each further incident will result in the deduction of 1 point from your 40 practical
exam points.

The lab assistant will announce a 30 minute warning before the Stop command.
You must stop your work immediately when the Stop command is announced. Failure to stop
working or writing by one minute or longer will lead to nullification of your practical exam.

After the Stop command has been given, a lab assistant will come to sign your answer sheet.
After both the assistant and you sign, place this exam booklet back in the exam envelope and
submit it for grading together with your products and TLC plates.
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Lab rules and safety

You must wear a lab coat and keep it buttoned up. Footwear must completely cover the foot and
heel.

Always wear safety glasses or prescription glasses when working in the lab. Do not wear contact
lenses.

Do not eat or drink in the lab. Chewing gums are not allowed.

Work only in the designed area. Keep your work area and the common work areas tidy.
No unauthorized experiments are allowed. No modification of the experiments is allowed.
Do not pipet with your mouth. Always use a bulb pipette filler.

Clean up spills and broken glassware immediately from both the bench and the floor.

All waste must be properly discarded to prevent contamination or injury. Non-hazardous water
soluble/miscible lab waste is eligible for sink disposal. Other lab waste must be disposed of in
a marked capped container.
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Definition of GHS hazard statements

The GHS hazard statements (H-phrases) associated with the materials used are indicated in the
problems. Their meanings are as follows.

Physical hazards

H225 Highly flammable liquid and vapour.

H226 Flammable liquid and vapour.

H228 Flammable solid.

H271 May cause fire or explosion; strong oxidizer.
H272 May intensify fire; oxidizer.

H290 May be corrosive to metals.

Health hazards

H301 Toxic if swallowed.

H302 Harmful if swallowed.

H304 May be fatal if swallowed and enters airways.

H311 Toxic in contact with skin.

H312 Harmful in contact with skin.

H314 Causes severe skin burns and eye damage.

H315 Causes skin irritation.

H317 May cause an allergic skin reaction.

H318 Causes serious eye damage.

H319 Causes serious eye irritation.

H331 Toxic if inhaled.

H332 Harmful if inhaled.

H333 May be harmful if inhaled.

H334 May cause allergy or asthma symptoms or breathing difficulties if inhaled.
H335 May cause respiratory irritation.

H336 May cause drowsiness or dizziness.

H351 Suspected of causing cancer.

H361 Suspected of damaging fertility or the unborn child.

H371 May cause damage to organs.

H372 Causes damage to organs through prolonged or repeated exposure.
H373 May cause damage to organs through prolonged or repeated exposure.

Environmental hazards

H400 Very toxic to aquatic life.

H402 Harmful to aquatic life.

H410 Very toxic to aquatic life with long lasting effects.
H411 Toxic to aquatic life with long lasting effects.
H412 Harmful to aquatic life with long lasting effects.
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Productos Quimicos

Para todos los problemas

ESP-4

Productos quimicos

Etiquetados
como

GHS hazard statements?

Agua desionizada en:
Frasco lavador de plastico (mesa de trabajo)
Botella de plastico (mesa de trabajo)
Contenedores de plastico (campana extractora)

Water

Sin peligro

Para el Problema P1 (en el cesto de plastico blanco, si no se indica otra cosa cosa jCUIDADO AL
SACAR EL CESTO CON LAS PUNTAS DE LAS PIPETAS PASTEUR, NO ROMPERLAS NI PINCHARSE!)

Productos quimicos

Etiquetados

GHS hazard statements?

ambar de vidrio

como
3 —
Etangl, 100 cm? en frasco lavador de plastico (mesa de Ethanol H225. H319
trabajo)
2-Acetonaftona: H302, H315, H319, H335
aprox. 0.002 g en un vial de vidrio, estandar para la TLC Standard A H411, ’ ’ ’
0.500 g en un vial de vidrio (Reactivo A) Reactant A
2,4-Dinitrofenilhidrazina, conteniendo el 33% (w/w,
. - DNPH H228, H302
peso/peso) de agua; 0.300 g en un vial de vidrio
- — — ; 5
Disolucion de lejia, contemendq un 4.7% dg NaCIO, Bleach H290. H314, H400
13.5 cm?® en un frasco de color &mbar de vidrio
i i 3
Aceta}to de etilo (etanoato de etilo), 15 cm? en un frasco EtOAC H225 H319, H336
color &mbar de cristal
Eluyente para cromatografia de capa fina (TLC),
. H225, H304, H315, H
hexanos/acetato de etilo 4:1 (v/v), 5 cm3 en un frasco color TLC eluent 5, H304, H315, H336,

H4112

5% Na,COs3, disolucion acuosa, 20 cm?3 en un frasco de
plastico

5% N32C03

H319

20% HCI, disolucién acuosa, 15 cm? en un frasco de
plastico

20% HCI

H290, H314, H319, H335
and others

Para el Problema P2 (en el cesto de plastico verde, si no se indica otra cosa)

Productos quimicos

Etiquetados

GHS hazard statements?

plastico de 25 cm?®

como
8 mmol dm=3 de luminol en 0.4 mol dm=3 de disolucion Luminol
. . H2 H315, H31
acuosa de NaOH, frasco de plastico de 50 cm3 in NaOH 90, H315, H319
Disolucién acuosa 2.00 mmol dm=3 de CuSOQy, frasco de . .
Cu Sin peligro

1 ver pégina 3 para la definicion de productos peligrosos de la GHS hazard statements.

2 La GHS hazard statements para hexanos.
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Disolucion acuosa 2.00 mol dm= de H»O, en un frasco de

: H . , ,
pléstico de 12 cm? 20, conc H302, H315, H318
Disolucién acuosa 0.100 mol dm=3 de cisteina/HCI
(clorohidrato de cisteina, cysteine/HCI), en un frasco de Cys conc. Sin peligro
plastico de 12 cm?®
Agua, en botella de plastico de 50 cm? Water Sin peligro

Para el Problema P3 (en el cesto de plastico gris, si no se indica otra cosa)

Productos quimicos

Etiquetados

GHS hazard statements?

como
Muestra de agua mineral (Sample of mineral water), Sample sin peliero
400 cm? en botella de plastico (mesa de trabajo) P pelig
N -7 -3 -3
Disolucion acuosa de 3 mpl dm~3 NH4Cl / 3 mol dm=3 NHs, Buffer H302, H319, H314, H400
15 cm? en frasco de plastico
NacCl, solido, 10 g en frasco de plastico NacCl H319
Mezcla indicadora Negr9 d.e eriocromo T (Eriochrome EBT H319
black T) en frasco de pléstico
Ir?dlcad_o,r azul de bromc,)tlmol (Bromothymol blue) en BTB H302, H315, H319
disolucion, frasco de plastico
Disolucién estandar 5.965 x 1072 mol dm3 de
tetraaceta.to d.e etilendiamina disddica (dlsodlum EDTA H302, H315, H319, H335
ethylenediamine tetraacetate), en frasco de plastico de
200 cm® (mesa de trabajo)
- — P 3
Dlsollumon estandar O.?6§O mol dm~3 de NaOH (standarq NaOH H314
solution). Frasco de plastico de 250 cm?® (mesa de trabajo)
Resina de intercambio catiénico de acido fuerte (Strong
acidic cation exchange resin), en forma H*, en frasco de Catex H319

plastico de 50 cm?® de material empapado/lavado con agua
desionizada

Material e instrumentacion

Para todos los problemas (en la estanteria, si no se dice lo contrario)

Material para compartir

Cal

ntidad

Servilletas de papel

1 caja para cada 2—4

Cesto-papelera (Waste paper basket) (en la mesa de
trabajo, cerca del fregadero)

1 para 4

Guantes de nitrilo (en las campanas extractoras)

1 caja por laboratorio

Material de uso personal

Gafas de seguridad

Gradilla/soporte para pipetas (Pipette stand) (mesa de
trabajo)

PROBLEMAS PRACTICOS, VERSION ESPANOLA




ESP-4

INTERNATIONAL CHEMISTRY OLYMPIAD / SLOVAKIA & CZECH REPUBLIC, 2018

Pera de tres vias para llenar pipetas (Bulb pipette filler) 1

Vaso de precipitados de 100 cm?, que contiene: varilla de

vidrio, cuchara de plastico, espatula, pinzas, marcador 1 (uno de cada)
indeleble (rotulador), lapiz, regla

Para el Problema P1 (en un cesto blanco si no se dice otra cosa jCUIDADO AL SACAR EL CESTO
CON LAS PUNTAS DE LAS PIPETAS PASTEUR, NO ROMPERLAS NI PINCHARSE!)

Material para compartir Cantidad

Lampara Ultravioleta, UV lamp (Campana extractora/hood) 1 para cada 12

Tubo de succién [Vacuum source] (valvula de paso de
plastico con manguera de vacio, mesa de trabajo)

Material de uso personal

1 para?2

Placa calefactora/agitacion (mesa de trabajo) con:
Sonda de temperatura
Vaso cristalizador redondo con un clip metalico (que
se usa como agitador)
Mesa de trabajo (bench) con:
Pinza pequefia con nuez de fijacion 1 (uno de cada)
Pinza grande con nuez de fijacién

1 (uno de cada)

Organic waste plastic bottle (bench) (botella de plastico
para desecho organico, en la mesa de trabajo)

Aro metélico abierto 1

Matraz de fondo redondo, de 50 cm?3, con iman de agitacién
en su interior

Probeta de 10 cm?®
Condensador de reflujo

Embudo de separacién por decantacion (Separatory
funnel), de 100 cm3, con tapén

Matraz Erlenmeyer sin cuello esmerilado, de 50 cm?
Matraz Erlenmeyer sin cuello esmerilado, de 25 cm3
Matraz Erlenmeyer con cuello esmerilado, de 50 cm?

Embudo de vidrio
Matraz Kitasato (Suction flask), de 100 cm3

Adaptador cénico de goma para encajar el embudo con
placa filtrante al Kitasato (Rubber adapter for filter funnel)

RlR|[Rr|Rk|k

Embudo con placa filtrante (fritted glass filter funnel), con
porosidad S2 (etiquetado con punto blanco)

Embudo con placa filtrante (fritted glass filter funnel), con
porosidad S3 (etiquetado con punto anaranjado)

Vaso de precipitados de vidrio, de 50 cm?, con placa Petri
para usar de tapa

Vaso de precipitados, de 150 cm? 1

Capilares graduados para placa cromatogréfica (TLC
graduated capillary spotter), de 5 pl
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Bolsa con cierre zip con 5 tiras indicadoras de pH y una

escala de pH 1
Bolsa con cierre zip con 2 placas/laminas para TLC 1
Pipeta Pasteur de vidrio 4
Succionador de goma para las pipetas Pasteur de vidrio 1
Vial de vidrio etiquetado como Student code B para el 1
producto B de la reaccién del haloformo

Vial de vidrio etiquetado como Student code C para el 1

producto C de la reaccién con el reactivo de Brady.

Para el Problema P2 (en un cesto de plastico verde

, Si no se indica otra cosa)

Material de uso personal Cantidad
Cronémetro 1
Termometro digital y tarjeta con su constante de calibrado 1
Matraz aforado (volumétrico), de 50 cm? 1
Pipetas con bulbo, de 5 cm3 (en la mesa de trabajo, en el 1
soporte de pipetas)
Pipeta graduada, de 5 cm?(en la mesa de trabajo, en el 3
soporte de pipetas)
Pipeta graduada, de 1 cm? (en la mesa de trabajo, en el 5
soporte de pipetas)
Frasco de plastico etiquetado como H,O- dil., para la 1
disolucion diluida del stock de H202, de 50 cm3
Frasco de plastico etiquetado como Cys dil., para la 1
disolucion diluida del stock de cisteina-HCI, 50 cm?
Tubo de ensayo negro de plastico, de 15 cm?3 1
Tubo de centrifugacién sin tapén, de 1.5 cm? 1
Vaso de precipitados de plastico, de 25 cm? 1
Matraz Erlenmeyer, de 100 cm3 1

Para el Problema P3 (en un cesto de plastico gris, si no se dice otra cosa)

Material de uso personal

Cantidad

Soporte de laboratorio (en la mesa de trabajo) con:
Hoja de papel blanco
Pinza de bureta
Bureta, de 25 cm?

1 (uno de cada)

Pipeta con bulbo, de 50 cm? (en la mesa de trabajo, en el

soporte de pipetas) 1
Pipeta con bulbo, de 10 cm?® (en la mesa de trabajo, en el 1
soporte de pipetas)
Embudo de vidrio
Probeta, de 5 cm?®
Matraz de valoracién (matraz de fondo plano y cuello 5

grueso), de 250 cm?®
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Matraz Erlenmeyer, de 250 cm? 1
Embudo con placa filtrante de porosidad S1 (etiquetado con 1
punto azul)

Vaso de precipitados de vidrio, de 100 cm? 2
Vaso de precipitados de vidrio, de 250 cm? 1
Pipeta Pasteur de plastico, de tronco estrecho, no graduada 2
Pipeta Pasteur, de tronco grueso, graduada 1
Bolsa con cierre zip con 5 tiras indicadores de pH y una 1
escala de pH

Bolsa con cierre zip con 5 tiras de papel absorbente 1
Botella de plastico para el desecho del catex (Waste 1

catex), sobre la mesa de trabajo
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. Rendimiento | Punto de fusion
Pr’ob.lema Question 11 1.2 (yield) (melting point) Total
Practico P1 Points 4 16 20 10 50
14% del total Score

Problema P1. Reaccion del haloformo con lejia (bleach)

Las reacciones gquimicas de prueba (test) han sido desarrolladas como una forma de identificar
grupos funcionales de compuestos desconocidos. En este ejercicio, se exploraran dos ejemplos a
nivel elemental en los que se parte de (2-naftil)etanona (A, 2-acetonaftona):

e Lareaccion del haloformo es una transformacion tipica de las metilcetonas que al reaccionar
con un halégeno en medio alcalino (o una disolucién basica de hipohalito) generan haloformo
(trihaluro de metano) y un &cido carboxilico (producto B).

e Laaccion del reactivo de Brady (disolucion acida de 2,4-dinitrofenilhidrazina) sobre el grupo
carbonilo de un aldehido o cetona da el precipitado naranja de una hidrazona (producto C).

H NO,
o) H,N™
CHCl3 1. NaClO (aq)
Bleach NO
* . (Bleach) OO CHs 2, Product C
Product B 2. HCI (aq) HCI, HZO/EtOH (orange prec|p|tate)
(white precipitate) A (Brady's reagent)
P1.1 Dibuje las estructuras de los productos B and C.
Product B Product C

Notas:

e La puntuacion total se basa en los valores de Rs para A y B calculados a partir de la Placa 1 de
TLC (Cromatografia de capa fina) y la calidad y cantidad de los productos B y C, todo ello
aportado por el alumno a su asistente de laboratorio.

e La calidad de los productos se determina a partir de TLC y puntos de fusion.

e La cantidad que se suministra de hipoclorito (lejia, bleach) es insuficiente para convertir en B
todo el reactivo A. El exceso de A se extrae (extraccion acido-base) y se aisla como hidrazona
C tras aplicar el reactivo de Brady. La puntuacion obtenida dependera del rendimiento de B y C.
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Procedimiento

|. Reaccién del haloformo

1.

Monte el bafio de agua, encienda la placa calefactora y de agitacibn magnética y ajuste la
velocidad a 540 rpm, comprobando el buen giro del clip metalico. Introduzca la sonda
termométrica sujetando el cable con la pinza superior de modo que casi toque el fondo.
Seleccione una temperatura de 80 °C.

. Transfiera los 0.500 g de 2-acetonaftona del vial Reactant A al matraz de fondo redondo de

50 cm® que contiene un pequefio iman de agitaciéon. Mida 3 cm?® de etanol (frasco Ethanol) con
la probeta y Uselos para transferir totalmente al matraz lo que queda de Reactant A en su
frasquito; use para ello una de las pipetas Pasteur de vidrio.

Coloqgue dentro del bafio de agua caliente y cerca del fondo el matraz de reaccion y acéplele el
condensador de reflujo (no se precisa conectar el agua de refrigeracion a la camisa exterior).
Asegure con ambas pinzas el montaje como muestra la Figura 1, verifique la doble agitacion y
deje que A se vaya disolviendo.

Reflux condenser
Temperature probe

Round bottom flask with a stir bar

Hot water bath with metallic clip

Laboratory stand

Figura 1. Montaje para el calentamiento de la mezcla de reaccion con un bafio de agua.

4. Cuando la temperatura del bafio llegue a 75 °C, afiada lentamente toda la disolucion de NaClO

(Bleach) al matraz de reaccion colocando un embudo cénico de vidrio en la boca superior del
montaje. Mantenga la mezcla de reaccién entre 75y 80 °C y en agitacion durante 60 minutos.

. Apague la placa de agitacion y calefaccion. Afloje las nueces de las pinzas ligeramente y levante

el reactor fuera del agua del bafio (jOjo! Toque solo las pinzas, el matraz estara caliente). Deje
gue la mezcla de reaccion se enfrie durante 15 minutos. Retire y limpie el condensador.

Il. Tratamiento de la mezcla de reaccién

1.

Fije el aro metalico en un vastago vertical y repose el embudo de decantacion en él. Coloque
debajo un Erlenmeyer (sin cuello esmerilado) de 50 cm®. Con un embudo de vidrio vierta la
mezcla de reaccion enfriada dentro del embudo de decantacién. Retire el iman del embudo con
las pinzas. Mida con la probeta 5 cm?® of acetato de etilo (ethyl acetate, EtOAc) y enjuague
meticulosamente el matraz de reaccion. Afada el liquido de lavado al embudo de decantacion
usando otra pipeta Pasteur de vidrio.

PROBLEMAS PRACTICOS, VERSION ESPANOLA 10
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2. Realice la extraccién sacudiendo/agitando la mezcla y deje luego que las dos capas se separen
claramente. Purgue la capa acuosa y recéjala en el Erlenmeyer de 50 cm? que colocé debajo.
Usando el embudo cénico de vidrio vierta la capa organica por la boca superior desde el embudo
de decantacion al Erlenmeyer de 25 cm?jGuarde ambas fases, acuosa y organica!

3. Usando de nuevo el embudo coénico, vierta otra vez la fase acuosa desde el Erlenmeyer de
50 cm?® al embudo de decantacion. Afiddale otros 5 cm?® de acetato de etilo (EtOAc) y repita el
proceso de extraccion (paso N° I1.2). Combine (o junte) las dos extracciones orgénicas en el
Erlenmeyer de 25 cm?® jGuarde ambas fases, acuosa y organica!

4. Prepare su placa de TLC (cromatografia de capa fina). Compruébela antes de nada por si esta
dafada antes de usarla; en tal caso, solicite que se la cambien (no tiene penalizacion). Use el
lapiz para dibujar con precision la linea de salida y marque exactamente las posiciones donde
depositar (spotting) una gota de cada muestra que debera etiquetar como A, O1y O2 (Figura 2).
Asimismo, escriba con el Iapiz el nimero 1 en un circulo y su cédigo de estudiante arriba del todo
de la placa. Disuelva la muestra patron de 2-acetonaftona en el vial Standard A con unos 2 cm?®
(aproximadamente la capacidad de una pipeta Pasteur de vidrio llena) de etanol (Ethanol).
Deposite (spot) en el punto adecuado 1 ul (una sola marca del spotter o capilar de 5 ul) tanto de
la disolucién alcohdlica de standard A (A) como de la fase organica combinada procedente del
paso 1.3 (O1). El spot O2 se depositara mas tarde.

Student code } ca.0.5¢cm

Eluent front line

SNSRI N

LD yans

Start line (:: Co—
A 61 62 }o7cm

Standard A Organic phase Organic phase

before basic extraction  after basic extraction

Figura 2. Instrucciones para la preparacion de la Placa 1 de TLC.

5. Extraiga dos veces la fase organica combinada con 5 cm? de disolucién acuosa al 5% de
Na.COs. Recoja las dos extracciones acuosas en el mismo Erlenemeyer sin cuello
esmerilado que ya contenia la fase acuosa del primer proceso de extraccion (11.3).

6. Enjuague la fase organica que ha quedado en el embudo de decantacién con 5 cm®de agua
desionizada. Purgue la fase acuosa en el Erlenmeyer de 50 cm?® que contiene la mezcla de
todos los extractos acuosos. Vierta la capa organica (O2) por la boca superior del embudo
de decantacién al Erlenmeyer de 50 cm?® con cuello esmerilado. Deposite (spot) 1 ul de la
disolucién O2 en el lugar previamente preparado de la placa de TLC (Placa 1, paso 11.4).

7. Lleve a cabo el andlisis de TLC. Tome un vaso bien limpio de 50 cm?® y carguelo con unos
2 cm? del eluyente (TLC eluent). Introduzca verticalmente la Placa 1 y tape el vaso con la
placa Petri. Permita que el eluyente ascienda hasta aproximadamente 0.5 cm del borde

PROBLEMAS PRACTICOS, VERSION ESPANOLA 11
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superior de la placa y con las pinzas retire la placa de TLC. Dibuje la linea alcanzada por el
frente del eluyente y deje secar la placa al aire. Seguidamente coloquela bajo la lampara UV
que hay en la campana extractora. Con el 14piz rodee con un circulo todas las manchas
visibles y calcule los valores de R¢ del reactivo A y del producto B. Guarde su placa de TLC
(Placa 1) en una bolsa de plastico.

Nota 1: El producto B puede dejar un rastro alargado sobre la placa la placa de TLC. Por eso,
evite cargar en exceso las muestras.

Nota 2: A veces aparecen manchas adicionales muy poco intensas de subproductos en las fases
organicas O1 y O2. Si le sucede, calcule los valores de Rs con la mancha (o manchas) mas
intensa.

Nota 3: Si la capa organica O2 todavia contiene ambos compuestos (reactivo A y producto B),
repita la extraccion con la disolucién de Na,COs y con agua (pasos 1.5 y 11.6). En este caso,
aporte al asistente en una bolsa de plastico una segunda placa de TLC tras la extraccion repetida
(Placa 2) en la que solo se depositaran el standard A y la fase organica O2. Anote el numero 2
en un circulo y su cédigo de estudiante en la franja superior de esta Placa 2. Use una dosis nueva
de eluyente para llevar a cabo la TLC con la Placa 2.

P1.2 Responda a las siguientes preguntas sobre su placa(s). A partir de la Placa 1, calcule los

valores de R¢ para el reactivo de partida A y el producto B (redondee a dos decimales).

Basandose en el analisis TLC, su capa organica O1 contiene:

Si NO

Reactivo A d a

Producto B a a

Basandose en el analisis TLC, su capa organica final O2 contiene:
Si NO

Reactivo A a a

Producto B a d

Célculo de R¢(A)

Rs (A) =

Célculo de R¢(B)

Ry (B) =

PROBLEMAS PRACTICOS, VERSION ESPANOLA 12



ESP-4

INTERNATIONAL CHEMISTRY OLYMPIAD / SLOVAKIA & CZECH REPUBLIC, 2018

[ll. Reaccién con el reactive de Brady

Atencién: jUse guantes! El reactivo de Brady tifie la piel y todas las superficies. Limpie cualquier
mancha inmediatamente con etanol. CAmbiese de guantes si es necesario.

Precaliente el bafio de agua a 80 °C como anteriormente se hizo. Meta el iman agitador en el
Erlenmeyer de 50 cm?® con cuello esmerilado que contiene la fase organica O2 del paso 1.6 y afiada
0.300 g de 2,4-dinitrofenilhidrazina (DNPH). Con la probeta mida 10 cm? de etanol. Utilizando una
pipeta Pasteur de vidrio transfiera el etanol en cinco alicuotas (5 x 2 cm?®) al vial que contenia el
DNPH para asegurarse de que todo el DNPH se incorpora al Erlenmeyer de reaccion. Coloque
dicho Erlenmeyer dentro del agua caliente, acople el condensador de reflujo limpio (montaje similar
al de la Figura 1). Por la boca superior del condensador, afiada 3 cm?® de acido clorhidrico (20%
HCI) empleando el embudo y agite la mezcla a 80 °C durante 2 minutos. Comenzaran a formarse
nitidos cristales naranjas del producto C. Entonces, apague la placa calefactora/agitadora y levante
el Erlenmeyer fuera del bafio caliente (jOjo! Agarre solo las pinzas, el matraz estara caliente). Deje
que la mezcla de reaccion se enfrie durante 15 minutos y coloque el Erlenmeyer en un bafio de
agua lo mas fria posible (preparado vertiendo agua fria del grifo en un vaso de 150 cm3).

IV. Aislamiento de los productos

1. Compruebe el pH de la fase acuosa combinada del paso Il.6. Acidifiquela afiadiendo
cuidadosamente disolucion 20% HCI y removiendo la mezcla con una varilla de vidrio hasta un
pH final de 2 (haré falta un volumen de unos 2 cm? de HCI). Vaya verificando el pH con las tiras
indicadoras. Debe formarse un precipitado blanco del producto B.

2. Monte el sistema de filtraciébn a vacio (Figura 3) usando el embudo con placa filtrante de
porosidad S2 (punto blanco) y fijelo a un vastago vertical con una pinza pequefia. Conecte al
tubo lateral del matraz de succién a la manguera de vacio. Vierta la suspension con el producto
B (paso 1V.1) sobre la placa filtrante del embudo dejando que el sélido se asiente y entonces
abra la llave del vacio. jAtencién: avise al asistente del laboratorio antes y después de manipular
la llave/valvula! Lave el sélido dos veces con 6 cm® de agua desionizada para que el pH del goteo
gue filtra sea aproximadamente de 6. Deje que se siga succionando aire a través del precipitado
durante 5 minutos para pre-secar el producto. Desconecte la fuente de vacio. Use la espatula
para transferir todo el producto B blanco al vial de vidrio etiquetado como Student code B y
déjelo destapado sobre el estante para que se vaya secando. Tire el filtrado por el desagiie y
limpie el matraz de succién.

Nota: jSea cuidadoso para no rascar vidrio de la placa filtrante junto con el producto!

. Glass fritted funnel
Frit porosity $2 or S3
— ‘ Rubber adapter

Attachment to vacuum source

Figura 3. Montaje del equipo de filtracion por succién.
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3. Vuelva a montar el equipo de filtracién a vacio, pero ahora con el embudo de porosidad S3 (punto
naranja) similarmente al caso IV.2. Vierta la suspension del producto C (paso No. lll) en el
embudo S3, espere un minuto y abra la llave del vacio. jMucho ojo! NO remueva o rasque el
sélido con la espéatula mientras filtra o lava, pues el solido podria atravesar el filtro. Lave el
precipitado tres veces con 5 cm? of etanol (15 cm? en total) hasta conseguir pH neutro en el goteo
filtrante. Deje que el aire succionado atraviese el precipitado durante 5 minutos. Desconecte el
vacio. Use la espatula para transferir el producto C naranja al vial de vidrio etiquetado Student
code C que dejara destapado sobre el estante para que se vaya secando. Deposite el filtrado en
la botella Organic waste.

Nota: Si el producto atraviesa la placa filtrante, filtre la suspension otra vez. Si el producto aun
atraviesa la placa, contacte con el asistente.

Su asistente debe recogerle los siguientes items y firmarle la hoja de respuestas:
¢ Viales de vidrio etiquetados Student code B y Student code C con sus productos
¢ Placas de TLC en una bolsa de plastico cerrada y etiquetada con su Student code
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ltems:
Producto B
Producto C
TLC Placa 1

I I Iy

TLC Placa 2 (opcional)

Firmas:

Estudiante Lab assistant
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Problema Question 2112212324 |25 | 26 Total
Practico P2 Points 303 | 7| 3| 4 6 80
13% de el total Score

Problema P2. Una “reaccion de reloj” resplandeciente

El luminol es un generador bien conocido de quimioluminiscencia. En presencia de un catalizador
redox idéneo, por ejemplo, Cu?*, puede reaccionar con agentes oxidantes, cominmente con H,Ox,
formando productos en estados electronicos excitados. La liberacion del exceso de energia se
traduce en la emision de luz azul:

NH, O NH, O@ NH, O
S
NH H,0,/Cu®* SN o)
| —_— > STl + N5 + hv (425 nm
NH  HO- ON P TNl )
Luminol (o) O@ (@]

El procedimiento podria modificarse para una tipica “reaccion de reloj” (clock reaction), en la cual
un destello de luz aparece después de cierto tiempo de induccion. Por adicion de cisteina, el Cu(ll)
es reducido a Cu(l) y capturado en un complejo Cu(l)—cisteina que no permite la oxidacion del
luminol. Sin embargo, la inhibicion del proceso es solo temporal. Un ciclo de reacciones incentivado
por el H.O, conduce a la oxidacion gradual de la cisteina:

\)N\Hz \)N\HZ
H,O
2 HS _ 2¥2  _ HOOC _S
COOH o Y s COOH
Cysteine NH; Cystine

Cysteine = cisteina; cystine = cistina

Finalmente, toda la cisteina es consumida, el Cu(l) es reoxidado a Cu(ll), y su actividad catalitica
es restaurada. Esto es indicado por un flash azul de quimioluminiscencia. El tiempo que pasa hasta
aparecer el flash de luz puede ser usado para el estudio de la velocidad de la oxidacién Cu-
catalizado/cisteina.

Procedimiento

Precaucion: Siempre mantenga sus disoluciones y pipetas lejos de las placas calefactoras!

Los cambios razonables de temperatura no son problema para sus resultados evaluables, porque
sus resultados seran puntuados en funcion de la temperatura que Vd. comunique y con la que ha
trabajado. No deseche ningun punto, si sus datos los ha obtenido a diferentes temperaturas. Sin
embargo, debe evitar el calor excesivo, por ejemplo, al ubicar sus disoluciones y pipetas cerca de
la placa calefactora.
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Nota: Anote todos los valores con el nimero de cifras significativas requerido y/o con las cifras
decimales requeridas. Un excesivo redondeo de cifras podria hacer imposible distinguir una
respuesta correcta de una incorrecta.

Estructura general del experimento

En la Parte I, diluira dos disoluciones a partir de las suministradas como stock y que se consideran
como concentradas en la presente practica. En la Parte I, medira el tiempo de reaccién de una
“reaccion de reloj” de un set de dos concentraciones diferentes, tal y como se muestra en la tabla
siguiente:

Volumen en el tubo de ensayo negro En el tubo de

centrifugacion
Water Luminol in NaOH Cys dil. Cu H.O, dil.
Conc.set#1 | 3.00cm? 2.50 cm? 3.30 cm?® 0.50 cm? 0.70 cm?®
Conc.set#2 | 3.30cm? 2.50 cm? 3.30 cm?® 0.50 cm? 0.40 cm?®

Se recomienda que antes de la anotacion de los datos que seran evaluados, se familiarice con el
procedimiento ejecutando un primer intento.

Dado que la velocidad de reaccion depende de la temperatura, debe anotar la temperatura real de
cada réplica del experimento. La temperatura en la mezcla de reaccion deberia ser medida
INMEDIATAMENTE DESPUES de que haya medido el tiempo de reaccion requerido para producir
el destello azul.

En la evaluacion de datos, cada temperatura medida en la pantalla del termémetro, debe ser
corregida suméandole la constante de calibrado del termometro (corrected by summing it with the
thermometer’s calibration constant). Esta constante esta impresa en un trozo de papel en el cesto
de plastico para el Problema 2.

Después, el tiempo de cada reaccién t(x °C) observado a x °C (corregida) debe de convertirse al
tiempo t(25 °C) que deberia observarse a 25 °C. Esta artimafia matematica, llamada normalizacion
del tiempo de reaccion a 25 °C, es una simple multiplicaciéon de t(x °C) con un coeficiente de
normalizacion ny_.s:

t25°C =n, 5t x°C
El valor de los coeficientes de normalizacion nx_.2s correspondientes a varias temperaturas, estan
tabulados en la Tabla P2 al final de esta Practica.
I. Dilucion de las disoluciones en stock concentradas

Se suministran disoluciones concentradas de H.O. (2.00 mol dm™) y cisteina (0.100 mol dm™),
etiquetadas como H.O; conc. y Cys conc. Usando la pipeta con bulbo de 5 cm?y el matraz aforado
(volumétrico) de 50 cm?, diluya 5.00 cm® de cada uno hasta 50.00 cm? con agua desionizada y
almacene las disoluciones asi diluidas en los frascos etiquetados como H2O: dil. y Cys dil.
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Para la medida de los volimenes de disolucién en los siguientes pasos, asigne una pipeta graduada
para cada frasco. Las pipetas de 5 cm?® son para el Luminol in NaOH, Cys dil., y Water. Las pipetas
de 1 cm?® son para el Cu (2.00 mmol dm™3) y H,O- dil., respectivamente.

Il. Procedimiento de la “reaccién de reloj”

Nota: Lea la presente Seccion Il entera y cuidadosamente antes de comenzar el experimento.

1.

Coloque el tubo de ensayo de plastico negro dentro del matraz Erlenmeyer que servira como
soporte al mismo. Usando las pipetas asignadas, cargue el tubo de ensayo con los volimenes
propuestos para las disoluciones de Water, Luminol in NaOH and Cys dil.

. Coloque el tubo de centrifugacion dentro del vaso de precipitados pequefio de plastico y carguelo

con los volumenes propuestos de las disoluciones de Cu y H,O- dil.

. Sin dilacion, inserte el pequefio tubo de centrifugacién dentro del tubo de ensayo negro

jcuidadosamente, sin mezclar las dos disoluciones audn!

. Cierre el tubo de ensayo con su tapa y enrésquelo. Cerciérese que el tubo esta perfectamente

cerrado, porque tiene que agitarlo vigorosamente. Precaucion: No fuerce la tapa mas alla de
su rosca final, porque el tubo podria romperse y sufrir pérdidas. Si esto sucede, debe pedir
material de reemplazo inmediatamente (se aplicaran las reglas de penalizacion).

. Tenga el cronémetro preparado en la mano en “timing mode”. En el momento que comience a

agitar el tubo, empiece a cronometrar. Debe agitar vigorosamente durante los 10 segundos
iniciales, a fin de que las dos disoluciones se mezclen perfectamente. Es crucial que no pare la
agitacion durante este primer periodo.

. Vuelva a poner el tubo de ensayo en el matraz Erlenmeyer, abra la tapa y observe el interior de

la disolucion de cerca. Podria ayudar a observar el destello, haciendo sombra con su mano y
protegiendo de la luz solar el tubo, para apreciar mejor la quimioluminiscencia que se producira.
Finamente, vera un destello de luz azul a través de toda la disoluciéon. En ese momento, pare el
timing del cronémetro para anotar la medida.

. Inmediatamente, inserte la sonda metdlica del termometro digital dentro del tubo de ensayo

negro. Espere que se estabilice la temperatura para realizar la lectura de la temperatura
(normalmente 10-30 s) vy, registre el tiempo de reaccion y la temperatura de reaccion.

. Usando pinzas, saque el tubo pequefio de centrifugacion de dentro del tubo negro. Después de

cada experimento, vacie y lave ambos tubos. Seque con los pafiuelos de papel para la
preparacion de otras posibles réplicas del experimento.

Medida de datos y su evaluacion

P2.1 En la siguiente tabla, anote sus resultados experimentales para la concentracion del llamado

set #1. A la temperatura mostrada en pantalla, afiada la constante de calibrado del
termdmetro. Busque el valor del coeficiente de normalizacion ny_.2s para cada temperatura en
la Tabla P2 y calcule el tiempo de reaccion normalizado a 25 °C. En el improbable caso de
gue su temperatura obtenida no se encuentre listada en la Tabla P2, consiga el valor de ny_s
preguntandoselo al asistente de laboratorio.
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Nota: Al igual que para una valoracion, la tolerancia para el valor correcto es de +0.1 cm?3; la
tolerancia para el valor correcto del tiempo normalizado para las concentraciones del set #1
es +2.3s.

(Use las réplicas del experimento que considere necesarias, en todo caso no necesita
rellenar todas las filas de la tabla, s6lo los experimentos que crea conveniente. En la
puntuacién de la practica solo influira el anotado en la casilla de valor aceptado)

Temperatura | Temperatura | Tiempo de reaccion

Tiempo de en pantalla Corregida normalizado a 25
Repli reaccion [s] (Displayed) °C] °C [s]
eplica ° °
P Con 1 cifra *Cl _ .
decimal Con 1 cifra Con 1 cifra con 3 cifras
decimal decimal significativas
1
2
Conc.
set #1 3

Valor Aceptado del tiempo de reaccion normalizado para la
concentracion del set #1
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P2.2 En la siguiente tabla, anote sus resultados experimentales, la temperatura corregida y calcule
el tiempo de reaccion normalizado a 25 °C para la concentracion del llamado set #2.

Nota: Al igual que para una valoracién, la tolerancia para los valores correctos de volumen es de
+0.1 cm?; la tolerancia para el valor correcto del tiempo normalizado para las concentraciones
del set #2 es +3.0 s.

(Use las réplicas del experimento que considere necesarias, en todo caso no necesita
rellenar todas las filas de la tabla, s6lo los experimentos que crea conveniente. En la
puntuacién de la practica solo influira el anotado en la casilla de valor aceptado)

Temperatura | Temperatura | Tiempo de reaccion

Tiem_p,o de en pantalla Corregida normalizado a 25
. reaccion [s] (Displayed) )
Replica _ [°C] [°C] C[s]
Con 1 cifra _ _
decimal Con 1 cifra Con 1 cifra con 3 cifras
decimal decimal significativas
1
2
Conc.
set #2 3

Valor Aceptado del tiempo de reaccion normalizado para la
concentracion del set #2

P2.3 Sobre la base del procedimiento y a partir de las concentraciones del stock de disoluciones
(especificadas en la lista de productos quimicos y en la Parte | del Procedimiento), calcule
la concentracion inicial de cisteina, cobre y H.O, en ambos sets.

Exprese el tiempo de reaccion aceptado (t1 y t;) de P2.1 y P2.2 en minutos, y calcule la
velocidad de reaccion correspondiente (v1 y V2), expresadas como velocidad de consumo de
la concentraciéon de cisteina, en mmol dm= min™t. Puede asumir que la velocidad de
consumo de la cisteina durante la reaccion es constante.

Si no puede encontrar la respuesta, use el valor de velocidad de reaccién de 11.50 para la
concentracion del set #1 y 5.500 para para la concentracion del set #2 — estos valores
pueden ser usados para futuros célculos en caso de no tener éxito en la obtencion de los
SUyos propios.
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Concentraciones iniciales Tiempo de
[mmol dm™] reaccion
aceptado

Velocidad de
Reaccion

3 cifras significativas (mmol dm=*min-1]

[min] .
Cisteina Cobre H.0; 4 cifras Si Lrlli;:;?i?/as
[Cu] significativas g
Conc. set #1
Conc. set #2

P2.4 Asumiendo que la expresion de ecuacion cinética puede ser expresada como,

P2.5

P2.6

v=k H202p

use sus datos experimentales para calcular el orden parcial de reaccién p con respecto al

H.0.. Anote su respuesta con 2 cifras decimales y muestre sus céalculos.

Respuesta: p=

Célculos:

Una expresién mas realista de la ecuacion cinética o ley de velocidad para el consumo de
cisteina es algo mas complicada y tiene la siguiente forma:

V= kp H202 Cu +k2 Cu

Usando los datos de P2.3, evalla la dependencia de v en [H20;] como funcion lineal para
hallar la pendiente y la ordenada en el origen. Anote ambas respuestas con 4 cifras
significativas. Si no puedo hallar la respuesta en apartados anteriores, use el valor de 11.50
para calcular ay b.

Respuesta (no incluya los calculos, pero incluya las unidades):

V=3H202 +b a= b=

Use los valores numéricos de P2.5 para evaluar las constantes de reaccion ki y kz. Anote
sus valores con 3 cifras significativas.
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Respuestas (incluyendo unidades):
ki= ko =

Calculos:
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Tabla P2. Coeficientes de Normalizacion nx—2s para convertir los tiempos de reaccion medidos a varias
temperaturas a tiempos que representen reacciones a 25.0 °C.

T’.'é“" Set#1 | Set#2 TomP: | set# | set#2 TOmP: | set# | set#2
220 | 08017 | 0.8221 257 | 10536 | 10474 204 | 13929 | 1.3424
221 | 0.8076 | 0.8274 258 | 1.0614 | 1.0543 205 | 14036 | 1.3515
222 | 08135 | 0.8328 259 | 1.0694 | 1.0613 206 | 14143 | 1.3607
223 | 0.8195 | 0.8382 26.0 | 1.0774 | 1.0684 207 | 14252 | 1.3700
224 | 0.8255 | 0.8437 261 | 1.0855 | 1.0755 298 | 14361 | 1.3793
225 | 08316 | 0.8492 262 | 10937 | 1.0827 209 | 14471 | 1.3888
226 | 0.8377 | 0.8547 263 | 1.1019 | 1.0899 300 | 1.4582 | 1.3983
227 | 0.8438 | 0.8603 264 | 1.1102 | 1.0972 301 | 1.4694 | 1.4078
228 | 0.8500 | 0.8659 265 | 1.1186 | 1.1045 302 | 1.4807 | 1.4175
229 | 0.8563 | 0.8715 266 | 1.1270 | 1.1119 303 | 14921 | 1.4272
230 | 08626 | 0.8772 267 | 11355 | 1.1194 304 | 15035 | 1.4369
231 | 0.8690 | 0.8829 268 | 1.1441 | 1.1268 305 | 15151 | 1.4468
232 | 0.8754 | 0.8887 269 | 11527 | 1.1344 306 | 15267 | 1.4567
233 | 0.8818 | 0.8945 270 | 1.1614 | 1.1420 307 | 15385 | 1.4667
234 | 08884 | 0.9004 274 | 11702 | 1.1497 308 | 15503 | 1.4768
235 | 08949 | 0.9063 272 | 11790 | 1.157a 309 | 15623 | 1.4869
236 | 09015 | 0.9122 273 | 1.1879 | 1.1651 31.0 | 15743 | 1.4972
237 | 09082 | 0.9182 274 | 11969 | 1.1730 311 | 1.5865 | 1.5075
238 | 09149 | 0.9242 275 | 1.2060 | 1.1809 31.2 | 15987 | 1.5179
239 | 09217 | 0.9303 276 | 12151 | 1.1888 313 | 16111 | 1.5283
240 | 0.9285 | 0.9364 277 | 12243 | 1.1968 314 | 16235 | 1.5388
241 | 09354 | 0.9425 278 | 12336 | 12049 31.5 | 16360 | 1.5495
242 | 09424 | 0.9487 279 | 12430 | 12130 316 | 1.6487 | 1.5602
243 | 0.9494 | 0.9550 280 | 12524 | 1.2212 317 | 16614 | 1.5709
244 | 09564 | 0.9613 281 | 1.2619 | 1.2294 31.8 | 16743 | 1.5818
245 | 0.9636 | 0.9676 282 | 12715 | 1.2377 319 | 16872 | 1.5927
246 | 0.9707 | 0.9740 283 | 12812 | 1.2461 320 | 1.7003 | 1.6038
247 | 0.9780 | 0.9804 284 | 12909 | 1.2545 324 | 1.7135 | 16149
248 | 0.9852 | 0.9869 285 | 13008 | 1.2630 322 | 17268 | 1.6260
249 | 0.9926 | 0.9934 286 | 13107 | 1.2716 323 | 17402 | 1.6373

250 | 1.0000 | 1.0000 287 | 1.3207 | 1.2802 324 | 17536 | 16487
251 | 1.0075 | 1.0066 288 | 13307 | 12889 325 | 1.7673 | 1.6601
252 | 1.0150 | 1.0133 289 | 13400 | 12976 326 | 1.7810 | 16716
253 | 1.0226 | 1.0200 200 | 13511 | 1.3064 327 | 1.7948 | 1.6833
254 | 1.0302 | 1.0268 201 | 13615 | 13153 328 | 18087 | 1.6950
255 | 1.0379 | 1.0336 202 | 13719 | 13243 329 | 1.8228 | 1.7068
256 | 1.0457 | 1.0404 203 | 13823 | 1.3333 330 | 18370 | 1.7186

PROBLEMAS PRACTICOS, VERSION ESPANOLA 23



ESP-4

INTERNATIONAL CHEMISTRY OLYMPIAD / SLOVAKIA & CZECH REPUBLIC, 2018

Question 3.1 3.2 3.3 3.4 3.5
Points 3 20 2 2 16
Probl.ema Score
Practico 3 -
13% del total Question 3.6 3.7 3.8 3.9 3.10 Total
Points 4 20 2 4 2 75
Score

Problema P3. Identificacion de Agua Mineral

Muchas aguas minerales y termales estan registradas en Eslovaquia. Las aguas minerales con una
composicion equilibrada y con un contenido de diéxido de carbono (natural o modificado) son
comercializas para su consumo diario. Estas aguas no contienen ni nitritos, ni nitratos, ni fosfatos,
ni fluoruros, ni sulfuros y, también, estan libres de hierro y manganeso.

La concentracion en masa de los iones mas importantes se encuentra reflejada en el etiquetado de
las botellas que se comercializan.

Su tarea en la presente practica es identificar cuél es la marca comercial (véase Tabla P3.1, para
saber las posibles candidatas) que corresponde a su muestra problema de agua mineral.
Nota: el CO; ha sido eliminado de la muestra.

Tabla P3.1. Concentracién en masa de iones en las aguas minerales eslovacas seleccionadas para la
presente practica. (Tal y como manifiestan los proveedores de las mismas)

No. Marcq Concentracién en masa de cadaion, mg dm™3
comercial Ca2* Mg?* Na* K+ cl- S0.2 HCO4"

1 Kl 8t or n 90 74 71 16 15 89 1 34
2 Budi gs k § 200 50 445 50 25 433 1 53
3 Bal dovs k 8378 94 90 0 78 215 1 55
4 Santowka 215 67 380 45 177 250 1 46
5 Slatina 100 45 166 40 104 168 6 5
6 Fatra 45 48 550 16 36 111 1 69
7 Oubovni anHi® 173 174 5 10 20 1 73
8 Gemerka 376 115 85 0 30 257 1 53
9 Salvator 473 161 214 30 116 124 2 58
10 Brusnianka 305 101 187 35 59 774 88
11 Maxia 436 136 107 18 37 379 1 71
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Notas:

e Use los simbolos prescritos en el texto para la notacién de sus célculos.

e Se le suministra una resina de intercambio cationico empapada (Catex) que se encuentra en
su forma proténica H*. Use la Pipeta Pasteur de tronco grueso para transferir la resina. Puede
afadir mas agua desionizada si fuera necesario (ya que no debe secarse).

e Concentraciones de las disoluciones estandar:
c(NaOH) = 0.2660 mol dm™ c(EDTA) = 5.965 x 107 mol dm™3

Procedimiento

1.a Mida 5.00 cm?® de catex con la probeta (volumen V1), sin tener en
cuenta el agua que sobrenada. Transfiera el catex al matraz de
valoracién y, afadiendo nuevas dosis de agua desionizada,
asegurese de que la transferencia es total. Es posible que ademas
necesite mas agua desionizada para que la suspension pueda ser
removida bien y se aprecie adecuadamente el color de la disolucién
gue sobrenada el catex durante la valoracion.

1.b Aflada 3—-4 gotas del indicador azul de bromotimol (BTB) y
aproximadamente 1 g (media cucharada) de NaCl sélido. Cuando se & Catex level (5.00 cm?)
disuelva el NaCl, valore toda la suspensién con la disolucién estandar
de hidroxido sddico (volumen V2) observando el cambio de color
desde el amarillo al azul. Cerca del punto de equivalencia valore e,
lentamente y agite bien de tal manera que todo el analito dentro del engrudo de catex pueda
difundirse dentro de la disolucién. Repita el experimento cuantas veces le parezca necesario.

1.c Después de la valoracion, decante y tire la mayor cantidad posible de disolucién acuosa que
gueda por encima del catex en el matraz de valoracién y transfiera la suspension al contenedor
de Waste catex.

P3.1 Anote todas las reacciones quimicas que tienen lugar en el Proceso 1 (Step 1). Use R—H como
férmula para el catex en forma &cida o proténica (H*) y Hind para el indicador.
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P3.2 Anote elllos valor/es experimental/es y el valor aceptado para el Proceso 1 (Step 1) en la
siguiente tabla.

(No es necesario rellenar todas las filas, solo de los intentos que haya hecho y por supuesto el valor aceptado)

Andlisis Volume de Catex NaOH consumido
No. V1 [cm? V2 [cm?]
1
2 5.00
3
Valor Aceptado V2
4 cifras significativas

P3.3 Usando el valor aceptado de V2, calcule la capacidad volumétrica de intercambio idnico del
catez, Qv(H"), (the ion exchange volume capacity) en mmol cm™.

Célculo:

Si no puede hallar el valor Qv(H*), use 1.40 mmol cm™ para los siguientes célculos.

2.a Usando una probeta mida 5.00 cm? del catex empapado (volumen V3). Transfiéralo de forma
cuantitativa a un vaso de precipitados de 250 cm?®. Usando una pipeta, afiada 50.00 cm? de su
muestra, SAMPLE, (volumen V4). Agite la muestra ocasionalmente durante unos minutos para
favorecer el intercambio. Usando el matraz Erlenmeyer como soporte para sostener el embudo
(S1) y recolectar el filtrado, filtre el catex por medio del embudo con la placa filtrante (porosidad
S1) y lavelo con agua desionizada hasta pH neutro (comprobar con el papel de pH). Deseche el
filtrado.

2.b Usando agua desionizada, transfiera el catex cuantitativamente desde el embudo hasta el
matraz de valoracion.

2.c Afada 3—4 gotas de indicador de azul de bromotimol y aproximadamente 1 g (media cucharada)
de NacCl sdlido, y valore la suspensién con la disolucién estdndar de hidréxido sédico (volumen
V5) desde el amarillo al azul. Repita el experimento cuantas veces lo crea necesario.

2.d Después de la valoracion, decante y deseche la mayor parte que pueda de la disolucion
acuosa que se queda por encima del catex y transfiera la suspension al contenedor Waste

catex.
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P3.4 Anote las ecuaciones quimicas de las reacciones de intercambio i6nico. lones monovalentes
y divalentes deben abreviarse como M* y M?*, respectivamente.

P3.5 Anote el/los valor/es experimental/es y el valor aceptado correspondientes al Proceso 2 (Step
2) en la tabla siguiente.

(No es necesario rellenar todas las filas, solo con los
intentos que haya hecho y por supuesto el valor aceptado)

Analisis Volumen de Volumen de la NaOH consumido
Catex muestra s
No. V3 [cm?] V4 [cm?] V5 [em’]
1
2 5.00 50.00
3
Valor Aceptado V5
4 cifras significativas

P3.6 Considere aqui que todos los iones de la disolucion son iones M*. Para el valor aceptado de
V5, calcule la concentracion molar de cationes (como concentracion molar de M*) en el agua
mineral, c*(M*) en mmol dm™. Mostrar los calculos.

Caélculos:

Si no puede hallar el valor de c*(M*), use 35.00 mmol dm~2 para el resto del procedimiento.
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En el siguiente paso, se va a proceder a un analisis complejométrico para determinar la
concentracion de Ca?" y Mg?* juntos (a partir de ahora escrita como M?*).

3. Pipetee 10.00 cm? (V6) de la muestra y transfiérala al matraz de valoracion y afiada unos 25 cm?3
de agua desionizada. Ajuste el pH afadiendo 3 cm?® de disolucién tampén. Afiada algo del
indicador negro de Eriocromo negro T (EBT, una punta de espatula) y valore con la disolucién
estandar de EDTA con el viraje de color desde rojo vino a azul (V7).

P3.7 Anote el/los valor/es experimental/es y el valor aceptado procedente del Proceso 3 (Step 3)
en la tabla.

(No es necesario rellenar todas las filas, solo de los intentos que haya hecho y por supuesto
el valor aceptado)

Analisis Volumen de Muestra EDTA consumido,
No. V6 [cm?] V7 [cm?]
1
2 10.00
3

Valor aceptado V7
4 cifras significativas

P3.8 Para el volumen aceptado de V7, calcule la concentracion molar de cationes M?* en agua
mineral, ¢(M?*) en mmol dm™3,

Célculos:

Si no puede hallar el valor ¢(M?*), use 15.00 mmol dm™ para siguientes célculos.

4. Use la Tabla P3.2 para el procedimiento de identificacion de la muestra.

P3.9 En la Tabla P3.2, anote el valor hallado experimentalmente para las tareas P3.6 and P3.8 y
margue con un tick (v) todas las casillas que considere que entran dentro de un intervalo de
+10% para el pardmetro calculado, c(M?*) y c*(M*), con los datos de la etiqueta de cada marca
que se recogen en la Tabla P3.2.
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Tabla P3.2
Agua Mineral Datos suministrados Correspono!enma con el
experimento
Concentracién
equivalente
2+ +
No Marca c(M*) c(M7) total de Conformidad | Conformidad
" | Comercial [mmol dm™2]| [mmol dm~3] cationes con c(M?) para c*(M*)
c*(M*)
[mmol dm™]
Sus.valores XXX XXX XXX
experimentales
1 Klastorna 10.30 3.50 24.1
2 BudiSska 7.06 20.63 34.7
3 Baldovska 13.32 3.91 30.5
4 Santovka 8.13 17.67 33.9
5 Slatina 4.35 8.25 16.9
6 Fatra 3.11 24.32 30.5
7 Lubovnianka 10.92 7.70 29.5
8 Gemerka 14.13 3.70 32.0
9 Salvator 18.46 10.07 47.0
10 Brusnianka 11.79 9.03 32.6
11 Maxia 16.50 511 38.1

P3.10 Basandose en sus resultados, decida qué marca comercial de agua mineral es su muestra.
Margue con un tick (v") el/los nUmero/s correspondiente/s a la(s) agua(s) minerales(s).

Marca Marca
No. comercial No. comercial
1 Kl §gtorn 7 Oubovni a
2 Budi gsk§8 8 Gemerka
3 Bal dovsk 9 Salvator
4 Santowka 10 Brusnianka
5 Slatina 11 Maxia
6 Fatra 12 other
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