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Sintese de um complexo de ferro(lll) com oxalato @eterminacédo da sua

estrutura tridimensional, a partir da analise da s composi¢cao quantitativa

1. Introducéo

O ferro € um dos mais “importantes” metais de ig@ws quer pela sua utilizacdo a nivel
industrial (producao de aco, por exemplo), quen pel papel biolégico (é, também por exemplo, o
centro metalico da metalo-proteina hemoglobinaaneit, por isso, associado ao transporte do
oxigénio nos mamiferos).

Os estados de oxidacdo mais comuns do ferro s@& @ F&". A sua capacidade para
mudar facilmente de estado de oxidacdo (entfé E&~€") torna-o fundamental nos processos
biologicos de oxidacao-reducdo. Em qualquer destemdos de oxidacdo o ferro pode estabelecer
ligacBes quimicas, em geral 6, com diversos tippgtdmos, tais como atomos de N de grupos
amina (grupos Nkde aminoacidos), atomos de O (de moléculas A& dt de OH ou de grupos
carboxilato), ou ainda com outras moléculas ouemg&melhantes.

Na actividade experimental que irdo realizar, véeparar um composto de ferro(lll), ao
qual se ira(i&o) ligar grupo(s) oxalato {oxEste composto de ferro(ll)-oxalato é particoiante
interessante pois é “foto-sensivel”, isto é, stfaasformacdes se exposto a luz solar (radiagdo das
regioes visivel e ultra-violeta do espectro elengnético). Esta propriedade permite-lhe que seja
utilizado em “actinometria”, isto €, na medi¢do dmero de fotbes que incidem numa dada
substancia.

2. Principio do método

A sintese deste composto ird ser feita em doisopaék’ passo)- preparacdo de um
primeiro composto de ferro(ll) (o chamado precyrpor reacdo de um sal de ferro(ll) com o anido
oxalato, que a seguf® passo)serd “transformado”, por oxidacdo na presencandexcesso de
oxalato, no composto final de ferro(lll) com oxalat

Desta sintese podem obter-se trés compostos pgssimmo se indica na figura a seguir:
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0 OHo OH2
KalFe(C204)a] 3H20 K[Fe(C204)2(H20)2] 3H20 [Fe{C204)(H20)4](HSO4) 3H,0
(A) M =491,25 g/mol (B) M =361,06 g/mol  (C) M =367,04 g/mol

2.
(G = GID = pxalato (ox™)
o 0% 0

M = 88,020 g/mol

O n°® de grupos (ou ligandos) oxalato constituintes composto de ferro(lll) que
sintetizarem nesta actividade experimental vai determinado por titulacdo com solucdo de
permanganato de potassio (KMp)ODesta forma vao poder identificar qual das &ésuturas
acima indicadas corresponde ao “v0ss0” composto.



3. Material e reagentes

Reagentes

e Sulfato de ferro(ll) e aménio, hexahidratado (sdljdNH,),[Fe(SQ),]-6H,O
«  H,SO(aq) 6 mol I

«  Acido oxalico 1 mol [* (H,C,0,): solucdo aquosa

« Oxalato de potassio 2 mol'.K,C,0,: em solugéo aquosa

» Peroxido de hidrogénio, 8, (10 volumes ): solugdo aquosa

» Etanol, GHsOH

« Agua destilada

Material e equipamento

e Placa de aguecimento com agitacéo e barra magnrédtica

e Espatula-1

e Coposde50mL-3

e Vidros de relégio — 2

e Vareta-1

» Pipetas de Pasteur e tetinas - 3

* Proveta (5-10) mL — 2

» Copo de 250 mL ou tina (para banho de agua; baelyzld; “Restos”) — 3
* Termémetro — 1 (até 150 °C)

*  Funil pequeno (para filtrar por gravidade) - 1

* Kitasato — 1

« Funil de Buichner, placa porosa de filtracdo e adhptde borracha (filtracdo a vacuo) - 1
e Papel de filtro — 4

» Etiquetas -4

4. Seguranca

* Cuidados a ter na manipulacdo experimental:
Usar bata, 6culos de proteccao e luvas.

Cuidado ndo se queimena placa de aguecimentdse papel higiénicopara pegar nos
recipientes quentes

Cuidado: A solucdo deH>SO, 6 mol L™ que vai usar tem 1/3 da concentracdo do Acido
concentrado. E portanto bastante concentrada eqaodar queimaduras.

Se cair alguma solugéo nas luvas, va lava-las. &dlpasse as luvas ndo lavadas pela cara
(por exemplo para afastar o cabelo).

* Riscos para a Saude:

Reagente Riscos

Sulfato de ferro(ll) e aménio, R36/37/38

hexahidratado (sélido), Irritante para os olhos, sistema respiratério e pel
(NH,)-[Fe(SQ),] 6H,O

Acido oxalico solido, R21/22

H,C,0,4 Perigoso em contacto com a pele ou por ingestao

Oxalato de potassio solido®;0, R21/22
Perigoso em contacto com a pele ou por ingestao

H,S0O, concentrado (95-99%) R35
Provoca queimaduras graves
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5. Método experimental

PARTE A —SINTESE DO COMPLEXO

1 ° Passo

a) Adicione 6 gotas de 430, 6 molL™* a cerca de 3 mL de &gua no copo de 50 mL que mewmirea da sua bancada.
Pese, entretanto, 1,0 g de sulfato ferroso amdnibegahidratado, (Nk,Fe(SQ),-6H0, e dissolva-o na solugéo
acida anterior.

b) Introduza uma barra magnética dentro do copo eqoeto numa placa de aquecimento e agitagdo. Agitan
continua e vigorosamente, adicione a solugéo antg® mL de solugdo aquosa de &cido oxalico 1 th@H,C,0,).
Aguega a solucdo resultante muito lentamente, e@pre com agitacdo, até a ebulicdo. Retire o capplata de
agitacdo (CUIDADO - esta quente!) e deixe depositarecipitado formado (amarelo).

c¢) Entretanto ponha 10-20 mL de 4gua a aquecer &@&@fhtro de outro copo de 50 mL.

d) Separe o sélido amarelo formado na etapa b) metra liquido sobrenadante com uma pipeta de Rastea um
copo, etiquetado de “Restos”, para no final da e&peia ser despejado no “Biddo de Restos”. Natupgsr o sdlido
depositado no fundo.

e) Lave o sélido amarelo com cerca de 3 mL de agemtqu(entretanto aquecida a 80°C) agitando a raisiixe
novamente depositar o sélido, devagar e, com aaaflel uma pipeta de Pasteur, retire novamente addiqu
sobrenadante para o copo de “Restos”. Repita géavanais uma vez.

2 ° Passo
f) Ao sélido amarelo lavado, oxalato ferroso, adieioarca de 2 mL de solucdo aquosa g&®;, 2 molL™.

g) Aqueca a mistura num banho de dgua, mantendoetatara a cerca de 40°C e, com agitacdo conthwlicpne-
Ihe, gota a gota, 4 mL de,B, a 10 volumes. Lentamente, adicione-lhe mais 1,5dalsolucdo aquosa de acido
oxélico 1 moll* (H,C,0,). Aumente a temperatura para proximo da ebuliBiixe ferver 1 minuto. Para garantir
gue ndo ocorre evaporacao da solucdo, coloquednm de relégio sobre o copo. A solu¢édo deverd fieade-alface.

h) Retire o copo da placa de aquecimento (use pap&lggarrar no copo, pois este estd muito QUENTE).

i) Se ja ndo existir sélido no copo, passe esta étdfEmte. Se ainda existir algum sélido no copmava-o, filtrando
a solugdo quente para um novo copo, usando umdamito com papel de filtro.

h) Deixe arrefecer a solugdo verde-alface no copan@u ja ndo estiver muito quente, de forma a ppegar-lhe, use
um banho de gelo para acelerar o arrefecimento.

i) Adicione lentamente 8 mL de etanol agitando seroprepo.

j) Filtre 0 novo sélido obtido a vacuo (use um Kitasaum funil de Biichner ligados a uma trompa de&jg
k) Se necessario, use um pouco de etanol para am@dbeo sélido do copo.

[) Mantenha a succédo durante algum tempo para seeacipitado no papel de filtro o mais possivel.

m) Seque os cristais entre 2 folhas de papel de {ittn ao ar, se tiver tempo para tal).

) Transfira o sélido para um vidro de relégio PRESRBO e determine a massa do oxalato de ferro(tltatino
obtido.

PARTE B —ANALISE DO COMPLEXO

Dado o tempo reduzido de que dispde para fazebalho este passo foi feito por um técnico derktidoio que, apos
sintetizar e secar o composto segundo o procediniedicado nos passos 1 e 2, procedeu do seguode:m

a) pesou rigorosament;1754 gdo composto para um erlenmeyer de 25 mL

b) adicionou ao sélido pesado 20 mL de &gua dest#aflanL de HSO, 6 molL* e aqueceu a solucéo obtida
num banho de agua a aproximadamente 80°C.

c) Titulou a solugdo quente com uma solugdo de KMB0200 moll* e gastol21,40 mL até ao aparecimento
de uma cor levemente rosa no erlenmeyer (pontojaigadéncia).



FOLHA DE RESULTADOS

Nome:

Escola:

1. Reaqiste a massa do composto de partid@iH,),[Fe(SQ),]-6H.,0

m=

2. Registe a massa do composto sintetisado, obtida firoal

m=

NOTA: caso ndo tenha conseguido obter o seu compodtrrdena forma solida (isto é, o
composto ficou em solugdo) assuma que a massargassa que obteve foi 0,900 g

3. Determinacdo da estrutura do complexo obtido

3.1. Reagdao de titulagéo
Escreva as equacgfes quimicas que traduzem as esgies de oxidacdo e de reducdo, e a
reacdo global, acertada, que traduz a reacdoutilib do @0,% (que esta na forma de®h0,,

devido ao meio muito acido) com MgQem meio acido, descrita na Parte B do procedionent
experimental.

20, - CO

MnO; - Mn?*

3.2. Determinacao da percentagem de oxalato no coogto sintetizado
A partir dos dados da titulagéo descrita na Pade Brocedimento, calcule a percentagem de
oxalato no composto sintetizado (consulte os dddageccao 2 do enunciado, “Principio do
Método”).



3.3. ldentificagdo do composto sintetisado: A, BuoC?

Identifique qual dos compostos A, B ou C (Figui@gipa 4), corresponde ao composto que
sintetizou. Assinale com uma cr(¥) a resposta certa:

A B C

No espaco a seguir, apresente os calculos neaespara justificar esta resposta. Esta respdgia
sera cotada sem justificacdoSe ndo conseguir identificar o composto, coloqueXunum deles e
considere esse para a resolucao do ponto 4 (Detsgéo do rendimento da sintese).

4. Determinacao do rendimento da sintese efectuada

Calcule o rendimento da sintese efetuada4JiFe(SQ),]-6H,O: M=392,14 g/mol



