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Bendrieji nurodymai

. Siame sasiuvinyje yra 27 puslapiai.

o Pradzioje bus duota komanda Read. Jiis turésite 15 min uzduotims skaityti. Per §j laikg jiis
galite tik skaityti. Negalima rasyti ar naudotis skai¢iuotuvu.

o Dirbti galite pradéti tik davus Start komandg. Darbui skirtos 5 valandos.

. Patartina darbg pradéti nuo P1 uzduoties. Nors galite daryti ir Kitaip.

. Visi rezultatai ir atsakymai turi bati aiSkiai uzraSyti tam skirtose vietose tuSinuku. Kitur
paraSyti dalykai nebus vertinami.

o Juodrasc¢iams naudokite antrasias uzduociy lapy puses.

o Paprasius trumpam galima gauti oficialig angliska versija.

o Jei reikia iSeiti i§ laboratorijos (pasistiprinti ar j tualetg), pakelkite atitinkamg kortelg.
Laborantas jums pagelbés.

o Lentynos vir§ darbo staly (kur jos yra) negali biiti naudojamos (tam, kad visy salygos bty
vienodos).

o Laikykités ICHO taisyklése nurodyty sauges reikalavimy. Pazeidus taisykles perspéti
busite tik vieng kartg. Antro perspéjimo nebus. Jus tiesiog iSmes i§ laboratorijos be ceremonijy.

o Jei kazka sugadinsite ar iSpilsite, pirmg kartag bus dovanota ir duota nauja priemoné. Bet

pakartotinai kazka sugadinus uz kiekvieng paskesnj pakeitimag teks atsisveikinti su 1 tikruoju tasku.
. Likus 30 min iki STOP komandos bus pranesta.

o Gavus STOP komanda nedelsdami turite baigti dirbe. Uzdelsus bent 1 min bus anuliuoti
viso praktinio turo rezultatai.

o Po Stop komandos laborantas ateis pasirasyti jisy atsakymy lapy.

o Kai ir laborantas, ir jlis pasiraSysite, i voka jdékite §j sasiuvinj, savo produkta ir TLC

ploksteles ir atiduokite.

Svarbiausios saugos taisyklés

o Jus turite dévéti chalata. Chalatas turi biiti uzsagstytas. Avalyné turi dengti péda ir kulna.

o Visa laika laboratorijoje biukite su laboratoriniais arba korekciniais akiniais. Kontaktiniai
lgSiai draudziami.

. Nevalgykite ir negerkite laboratorijoje. Nekramtykite gumos.

o Dirbkite tik jums skirtoje vietoje. Laikykités tvarkos ir Svaros savo darbo vietoje.

o Nedarykite nenumatyty eksperimenty.

. Pipetes prisiurbkite tik tam skirta kriause.

o Kazkam suduzus ar i$siliejus nedelsdami nuvalykite stalg arba grindis.

. Atliekas iSmeskite ten, kur numatyta. | kriaukle galima pilti tik vandeninius tirpalus.

Organines atliekas pilkite j tam skirta uzdaroma inda.
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Fizikinés konstantos ir lygtys

Siose uzduotyse vandeniniuose tirpaluose esanéiy daleliy aktyvumai laikomi lygiis molinéms

koncentracijoms mol/L.

Avogadro's constant:
Universal gas constant:
Standard pressure:
Atmospheric pressure:
Zero of the Celsius scale:
Faraday constant:

Watt:

Kilowatt hour:

Planck constant:

Speed of light in vacuum:
Elementary charge:
Electrical power:

Power efficiency:
Planck-Einstein relation:
Ideal gas equation:
Gibbs free energy:

Reaction quotient Q for a reaction
aA(aq) + b B(aq) = c C(aq) + d D(aq):

Henderson—Hasselbalch equation:

Nernst—Peterson equation:

where Q is the reaction quotient of the
reduction half-reaction
Beer—Lambert law:

Rate laws in integrated form:

- Zero order:

- First order:

- Second order:

Half-life for a first order process:

Number average molar mass Mn:
Mass average molar mass Mw:
Polydispersity index Ip:

Pastaba

LTU 3

Na = 6.022-10%% mol*
R=8.314JmoltK*
p°=1bar=10°Pa
Pam = 1 atm = 1.013 bar = 1.013-10° Pa
273.15 K
F = 9.649-10* C mol™*
1w=1Js"t
1 kWh =3.6-108J
h=6.626-103%Js
c=2.998108ms™*
e=1.6022:10°C
P = AExI
n= Pobtained/PappIied
E =hc/A
pV =nRT
G=H-TS
AG° = —RT InK®
AG® = —n F Ecen®
ArG = ArGo + RT InQ

[C]¢[D]¢

Q=

at T =298 K, RFTInIO ~0.059 V
A=c¢lc

[A] = [Alo— kt

In[A] = In[A]o — kt

U[A] = 1[A]o + kt
t1 = In2/k

2i Ni M;

M, = 2iN;

_ SN M}

- YN M,

M,

M,

M,

I, =

Molinés koncentracijos vienetai uzrasomi “M” arba “mol L™:

1M=1mol Lt
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Periodiné lentele
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1 18
1 2
H | 2 13 14 15 16 17 | He

1.008 4.003
3 4 5 6 7 8 9 10
Li | Be B|C|N|O|F/|Ne
6.94 9.01 10.81 | 12.01 | 14.01 | 16.00 19.00 | 20.18
11 12 13 14 15 16 17 18
Na|Mg 8 4 5 6 7 8 9 10 11 12 Al |Si|P | S |Cl|Ar

22.99 24.31 26.98 | 28.09 | 30.97 | 32.06 | 35.45 | 39.95
19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36
K|Ca|Sc| Ti|V |[Cr|Mn|Fe |Co| Ni |Cu|Zn | Ga|Ge|As | Se| Br|Kr

39.10 | 40.08 | 44.96 | 47.87 50.94 | 52.00 5494 | 55.85 | 58.93 | 58.69 | 63.55 | 65.38 69.72 | 72.63 | 74.92 | 78.97 | 79.90 | 83.80
37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 a7 48 49 50 51 52 53 54
Rb|Sr|Y | Zr |Nb|Mo|Tc|Ru|Rh|Pd|Ag|Cd| In |[Sn|Sb|Te| I | Xe

85.47 87.62 | 88.91 | 91.22 92.91 | 95.95 - 101.1 102.9 106.4 107.9 1124 | 1148 | 118.7 | 121.8 | 127.6 126.9 | 131.3
55 56 72 73 74 75 76 7 78 79 80 81 82 83 84 85 86
Cs|Balszin| Hf | Ta| W |[Re |Os | Ir | Pt |[Au|Hg | Tl | Pb | Bi | Po| At | Rn

132.9 137.3 178.5 180.9 183.8 186.2 190.2 192.2 195.1 197.0 | 200.6 204.4 | 207.2 | 209.0 - - -
87 88 104 105 106 107 108 109 110 111 112 113 114 115 116 117 118
Fr |Ra |5 | Rf [Db|Sg|[Bh|Hs|Mt|Ds|Rg|Cn|Nh| Fl [Mc|Lv | Ts |Og

57 58 59 60 61 62 63 64 65 66 67 68 69 70 71
La|Ce | Pr|Nd|Pm|Sm|Eu|Gd|Tb |Dy |Ho | Er |Tm| Yb | Lu
138.9 140.1 140.9 144.2 - 150.4 152.0 157.3 158.9 162.5 164.9 167.3 168.9 173.0 175.0
89 90 91 92 93 94 95 96 97 98 99 100 101 102 103
Ac | Th|Pa| U |[Np|Pu|Am|Cm|Bk | Cf |Es |Fm|Md| No | Lr
- 232.0 | 231.0 | 238.0 - - - - - - - - - - -
.;_7\‘ = S
’ a,& N
£y (29,
2019 4k2g™ 2N
IYP T
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Definition of GHS 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 vapor.

H226 Flammable liquid and vapor.

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.

51st IChO — Praktinis turas 5



Medziagos

Visoms uzduotims
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MedzZiaga

Etiketé

GHS kenksmingumo kodai

Dejonizuotas vanduo:

- Plovykléje

- Plastiko butelyje

- Plastiko bidonas (traukoje)

Deionized Water

Nekenksmingas

Etanolis, plovykléje Ethanol H225, H319
Vyno méginys, 300 mL, rusvame .
plastiko butelyje Wine sample H225, H319
P1 uzduogdiai
MedZiaga Etiketé GHS kenksmingumo kodai

4-nitrobenzaldehidas, 1.51 g
gintaro spalvos stikliniame
buteliuke

4-nitrobenzaldehyde

H317, H319

Eliuentas A, 20 mL stikliniame

H225, H290, H304, H314,

buteliuke Eluent A H319, H336, H410
Eliuentas B, 20 mL stikliniame Eluent B H225, H290, H304, H314,
buteliuke H319, H336, H410
Oxonas® (kalio
peroksomonosulfatas), 7.87 g Oxone® H314
plastikiniame buteliuke
4-n1t_rol_)enzaldeh1d0 meéginys TLC TLC standard H317, H319
analizei
P2 uzduodiai

MedZiaga Etiketé GHS kenksmingumo kodai
1 M kalio tiocianato tirpalas, 20 mL KSCN 1M H302+H312+H332, H412

plastiko butelyje

0.00200 M Kalio tiocianato tirpalas,
60 mL plastiko butelyje

KSCN 0.00200 M

Nekenksmingas

1 M perchlorato riigsties tirpalas,
10 mL plastiko butelyje

HCIOq4

H290, H315, H319

0.00200 M gelezies(l1) tirpalas, 80
mL plastiko butelyje

Fe(111) 0.00200 M

Nekenksmingas

0.000200 M gelezies(l11) tirpalas,
80 mL plastiko butelyje

Fe(111) 0.000200 M

Nekenksmingas

0.3% vandenilio peroksido tirpalas,
3 mL rusvo stiklo butelyje

H202

Nekenksmingas

51st IChO — Praktinis turas
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P3 uzduogdiai
MedZiaga Etiketé GHS kenksmingumo kodai
0.01 _M jodo tlr_palas, 200 mL rusvo I, H372
plastiko butelyje
0.03 M natrio tiosulfato tirpalas, 200 .
mL plastiko butelyje Na2S203 Nekenksmingas
1M N_aOH tirpalas, 55 mL plastiko NaOH H290. H314
butelyje
2.5 M sieros ragsties tirpalas, 80 mL
olastiko butelyje H2SO04 H290, H315, H319
0.5 M kalio jodido tirpalas, 25 mL
plastiko butelyje Kl H372
Kalio jodatas, apie 100 mg (tiksli
masé nurodyta etiketéje), stikliniame KIOs3 H272, H315, H319, H335
buteliuke
Krakmolo tirpalas, 25 mL plastiko Starch Nekenksmingas

butelyje

51st IChO — Praktinis turas
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Jranga
Visoms uzduotims

Asmeniniam naudojimui Kiekis
Pipeciy uzpildymo kriausé 1
Akiniai 1
1 L plastiko butelis, skirtas organinéms atlickoms, 1
etiketé “Organic waste”
Popierinés servetélés 15 lapeliy
Beplausés servetélés 30 lapeliy
Didzioji mentelé 1
Mazoji mentelé 1
Chronometras 1
Piestukas 1
Trintukas 1
Juodas rasiklis 1
Markeris raSymui ant stiklo 1
Liniuoté 1

Bendro naudojimo Kiekis

UV lempa TLC stebéjimui

2 visai laboratorijai

Kolorimetras

5 visai laboratorijai

Pirstinés

Duodama paprasius

Ledo rezervuaras

1 visai laboratorijai

P1 uzduoéiai

Asmeniniam naudojimui

Kiekis

Laboratorinis stovas su:
- mazaisiais laikikliais
- didZiuoju laikikliu

-

Slifiné Erlenmejerio kolba, 100 mL

Slifiné Erlenmejerio kolba, 50 mL

Grjztamasis kondensatorius

Kaitlenté

Kristalizatorius

Magnetinis maiSikliukas

Vakuuminio filtravimo kolba

Biuchnerio piltuvas su gumine tarpine

3 filtriniai popiereliai uzspaudZiamame maiselyje

Petri 1ekstele

Stikliné TLC analizei su uzrasu “TLC elution
chamber”

R RrRrRr R R R RrRr R Rk,

3 fluorescuojancios TLC plokstelés uzspaudziamame
maiSelyje su jusy dalyvio kodu

Kapiliarai TLC analizei (Petri 1éksteléje)

Plastikinis pincetas

Stiklineé lazdelé

Graduotas cilindras, 25 mL

Cheminé stikliné, 150 mL

Plastikinis piltuvélis milteliams

Plastikinés Pastero pipetés

N R INR RPN -

51st IChO — Praktinis turas
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Gintarinés spalvos stiklinis buteliukas su kamsteliu TLC

méginiui, 1.5 mL, su etiketémis C ir R 2
IS anksto pasvertas gintarinés spalvos stiklinis 1
buteliukas su kamsteliu, 10 mL, su jusy dalyvio kodu
Magnetinis strypas maiSikliukui iSimti 1
P2 uzduogdiai

Asmeniniam naudojimui Kiekis
Fiksuoto turio pipeté, 10 mL 1
Graduota pipeté, 10 mL 3
Graduota pipeté, 5 mL 3
Mégintuveliy stovas 1
Mégintuvéliai 15
Kamsciai mégintuvéliams 7
Kolorimetro kiuveté, optinis kelias 1.0 cm 2
Stikliné, 100 mL 2
Plastikinés Pastero pipetés 15
P3 uzduogdiai

Asmeniniam naudojimui Kiekis
Stovas su biureciy laikikliu 1
Biurete, 25 mL 1
Stiklinis piltuvas 1
Kiginé (Erlenmejerio) kolba, 100 mL 3
Kiginé (Erlenmejerio) kolba, 250 mL 3
Stikliné, 150 mL 1
Stikliné, 100 mL 2
Matavimo kolba, 100 mL, su kams¢iu 1
Fiksuoto turio pipeté, 50 mL 1
Fiksuoto turio pipeté, 25 mL 1
Fiksuoto turio pipet¢, 20 mL 1
Graduotas cilindras, 25 mL 1
Graduotas cilindras, 10 mL 1
Graduotas cilindras, 5 mL 1
Plastikinés Pastero pipetés 3
Parafilmas 20 lapeliy

51st IChO — Praktinis turas
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Problem | Question Yield Purity TLC P1.1 P1.2 Total
P1 ,
13% of Points 12 12 8 2 3 37
total Score

Uzduotis P1. Draugiska aplinkai nitrobenzaldehido oksidacija

Kad sumazinty pavojingy medziagy pateikima i aplinka, chemikai pastaraisiais deSimtmeciais nuolat iesko
aplinkai draugis$ky medZiagy, kurios galéty pakeisti jprastus oksidacijos reakcijose naudojamus oksidatorius.
Sioje uzduotyje kaip oksidatorius pasirinktas kalio peroksomonosulfatas (uzduotyje bus vadinamas daZniau
sutinkamu vardu Oxone®). Po tokios reakcijos susidaro tik nekenksmingi ir aplinkai nepavojingi sulfatai.

Dar daugiau, oksidacijos reakcija atlickama vandens ir etanolio miSinyje, kurie yra laikomi aplinkai
draugiskais tirpikliais.

Jisy Siandienos uZduotis yra atlikti 4-nitrobenzaldehido oksidacija, gauta produktg perkristalinti,
palyginti skirtingus TLC eliuentus ir naudojantis TLC metodu patikrinti produkto grynuma.

Pastaba: Etanolio ir eliuenty atliekas reikia pilti j butelj su etikete “Organic waste”.

Darbo eiga

l. 4-nitrobenzaldehido oksidacija
1. Sumaisykite 20 mL vandens su 5 mL etanolio.
2. I 100 mL Slifine Erlenmejerio kolbg jdékite magnetinj maiSikliuka.

3. Visg buteliuke esantj 4-nitrobenzaldehida (1.51 g) perkelkite j Erlenmejerio kolba.
Supilkite visa ankséiau paruosta vandens/etanolio miSinj. Itvirtinkite Erlenmejerio kolba
laboratoriniame stove. Pradékite maiSyti misinj, po to suberkite visg jums duota Oxona® (7.87 g).

4. Atpalaiduodami didjjj laikiklj suderinkite S$lifing jungtj ir prijunkite griztamajj
kondensatoriy, kaip parodyta 1 paveiksle. Pakelkite HELP kortelg. Laborantas prieis ir jjungs
vandens cirkuliacijg bei sureguliuos kaitlente.

5. 45 minutes kaitinkite reakcijos misinj, kad jis 1étai virty (kad i§ kondensatoriaus laséty
mazdaug 1 lasas per sekundg¢). Ant kaitlentés esanti Zymé nurodo reikiama galig 1étam virimui.

-

didysis laikiklis

mazasis laikiklis

E’J Pt 3

1 paveikslas. Reakcijos misinio kaitinimui naudojama jranga

51st IChO — Praktinis turas 10
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6. Po to iSjunkite kaitinimg. IStraukite kaitlent¢ i§ po kolbos ir leiskite misiniui 10 minuciy
vésti. Po to idékite kolbg j ledo ir vandens miSiniu uzpildyta kristalizatoriy. Sioje ledo vonioje
laikykite misinj dar 10 minuciy.

7. Panaudodami Biuchnerio piltuva, filtravimo popieriy ir vakuuminio filtravimo kolbg
surinkite vakuuminio filtravimo aparatira (kaip parodyta 2 paveiksle) ir jtvirtinkite ja
laboratoriniame stove mazuoju laikikliu. Pakelkite HELP kortele. Laborantas prieis ir mielai
pademonstruos, kaip prijungti vakuuminio filtravimo kolbg prie vakuumo linijos.

-

<« Biuchnerio piltuvas

........ <« Filtro popierius

<« Guminétarpiné

Mazasis laikiklis

Vakuumas

2 paveikslas. Vakuuminio filtravimo jranga

8. SuSlapinkite filtro popieriy vandeniu ir jsitikinkite, kad jis uzdengia visas Biuchnerio
piltuvo skylutes.

9. Supilkite reakcijos misinio suspensija i Biuchnerio piltuvg ir prijunkite vakuuma. Labai
gerai praplaukite nuosédas dejonizuotu vandeniu (maziausiai 4 kartus po 20 mL).

10.  Kad i8dziovintuméte nuosédas, palikite prijungta vakuumg dar 5 minutéms. Atjunkite
vakuumo linijg nuo filtravimo sistemos. Naudodami mazosios mentelés patj galiukg, jdékite maza
produkto kruopelyte j 1.5 mL gintaro spalvos stiklinj buteliuka su uzrasu C. UZdarykite buteliuka
ir padékite saugiai nuosalyje, jo prireiks III dalyje.

11.  Visa likusj nuosédy kiekj perkelkite j 50 mL slifing Erlenmejerio kolba.

12.  Filtratg supilkite j butelj su uzraSu “Organic waste”. Vakuuminio filtravimo kolbg ir
Biuchnerio piltuvg gerai praplaukite etanoliu ir vandeniu. Visas etanolio atliekas pilkite j butelj su
uzrasu “Organic waste”.

Il. Produkto perkristalinimas
1. Sumaisykite 9 mL vandens su 21 mL etanolio.

2. Pasinaudodami reikiamu vandens/etanolio miSinio kiekiu perkristalinkite 50 mL S$lifingje
Erlenmejerio kolboje esanti negryng produkta. Naudokite aparatiira, kurig naudojote reakcijos
misinio kaitinimui (1 paveikslas). Pakelkite HELP kortelg. Laborantas prieis ir mikliai jjungs
vandens cirkuliacija ir nuregulivos kaitlente. Jei prireiks jpilti dar tirpiklio, pilkite pro
kondensatoriaus virsy.

3. Produktui issikristalinus, atlikite ta paciag auksciau apraSyta procediirg nuosédoms nufiltruoti
(nuo 1.7 iki 1.10). Naudodami mazosios mentelés patj galiukg, jdékite mazg produkto kruopelyte j

51st IChO — Praktinis turas 11
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1.5 mL gintaro spalvos stiklinj buteliuka su uzrasu R. UZdarykite buteliuka ir padékite saugiai
nuosalyje, jo prireiks III dalyje.

4. Visg iSgrynintg produkta perkelkite j i§ anksto pasverta buteliukg su jusy kodu. UZdarykite
buteliuka.

5. Filtratg supilkite j butelj su uzrasu “Organic waste”. Pakelkite HELP kortele. Laborantas
prieis ir paslaugiai i§jungs vandens cirkuliacijg kondensatoriuje.

. TLC analizé

1. Paruoskite stikline TLC analizei. | stikling su uzrasu “TLC elution chamber” jpilkite
eliuento A, kad skyscio biity mazdaug 0.5 cm stiklinés auksc¢io. Uzdenkite stikling Petri 1ékstele.
Palaukite, kol stiklingje esanti erdvé prisipildys eliuento gary.

2. Paruoskite méginius. Gintaro spalvos stikliniame buteliuke su uzrasu TLC standard jums
pateiktas 4-nitrobenzaldehido méginukas. (Ant TLC plokstelés jis bus zymimas S raide.) Jis taip
pat dviejuose gintaro spalvos stikliniuose buteliukuose turite pasilike méginukus negryno produkto
(buteliuke C) ir perkristalinto produkto (buteliuke R). | kiekvieng i$ Siy trijy buteliuky ipilkite po
mazdaug 1 mL etanolio ir iStirpinkite nuosédas.

3. Paruoskite TL.C ploksteles. Naudodami pieStukg atsargiai paZymékite starto linija (1 cm
vir§ plokstelés apacios) ir paZymékite tris taskus, skirtus trims jiisy turimiems méginiams.
Pavadinkite Siuos taskus: S (pradiniam junginiui), C (negrynam produktui) ir R (perkristalintam
produktui), kaip parodyta 3 paveiksle. VirSutiniame kairiajame plokstelés kampe uZraSykite savo
dalyvio koda (angl. Student Code). VirSutiniame deSiniajame kampe uZrasykite eliuenta, kurj
naudojote tai konkreciai plokstelei (pirmiausia Eluent A, tada Eluent B). Naudodami stiklinius
kapiliarus uzdékite visy trijy méginiy taskus ant plokstelés.

Student Code Eluent A / Eluent B
AN

lcm¢ S C R

3 paveikslas. TLC plokstelés paruosimas

4, Atlikite TLC analize. Naudodami pincetg jdékite TLC plokStele i stikling su eliuentu ir
uzdenkite Petri l¢kstele. Palaukite, kol eliuentas pakils plokstele, kol liks mazdaug 1 cm iki
ploksteles virSaus. Naudodami pincetg iStraukite plokstele, pieStuku pazymékite linija, iki kurios
pakilo eliuentas ir palaukite, kol plokstelé ore nudzius.

S. ISanalizuokite TLC plokStele. PakiSkite TLC plokstele po viena i§ UV lempy, esanciy
laboratorijoje. PieStuku apibraukite visas matomas démeles.

6. Eliuenta supilkite i buteli su uZrasu “Organic waste”.
51st IChO — Praktinis turas 12
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7. Pakartokite zingsnius 1, 3, 4, 5, ir 6 naudodami eliuentg B.

8. Sudékite TLC ploksteles j uzspaudziamg maiselj su jiusy dalyvio kodu.

TLC analizés rezultatai. Galite pasinaudoti Siomis Zemiau pateiktomis schemomis ir uzpildyti jas su
jsy gautais rezultatais. Tai gali praversti atsakinéjant j toliau pateiktus klausimus. Sios schemos, jy
uzpildymas ir jose esantys duomenys nebus vertinami.

Eluent A Eluent B
Rl EEETE == == 4---4 F--- po-mm-- J------ $----
S C R S C R

Praktinio turo pabaigoje laborantas paims §iuos daiktus:
- Stiklinj buteliuka su jisy dalyvio kodu, kuriame bus perkristalintas produktas;
- TLC ploksteles A ir B, esancias uzspaudziamame maiselyje su jusy dalyvio kodu.

Submitted items
Recrystallized product m

TLC plate A O
TLC plate B m
Signatures

Student Lab Supervisor
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Klausimai

1. Pavaizduokite strukttring formulg galutinio organinio produkto, kuris susidaro reakcijos
tarp 4-nitrobenzaldehido ir Oxono® metu.

2. Remdamiesi jisy TLC analizés metu gautais rezultatais, atsakyKkite j pateiktus klausimus.

o Kuris eliuentas yra tinkamesnis reakcijos eigos stebéjimui?

oA oB

. Ar negrynintame (neperkristalintame) produkte (C) yra 4-nitrobenzaldehido likuéiy?

o Taip 0 Ne

. Ar perkristalintame produkte (R) yra 4-nitrobenzaldehido likuéiy.

o Taip o Ne

51st IChO — Praktinis turas 14
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Problem | Question | Calibration q Iron P2.1 | p2.2 | p2.3 | Stoichiometry | o)\ 1 ) 5| Total
P2 etermination determination

14% of Points 10 6 3 4 3 9 3 2 40
total Score

Uzduotis P2. Vyno gelezies amzius

Vyne yra gelezies. Taciau jei gelezies koncentracija yra didesné, negu 10-15 mg litrui, o gelezis(Il)
oksiduojasi iki gelezies(Ill), vyne gali susidaryti nepageidaujamy nuosédy. Todél gaminant vyna biitina
nustatyti jame esancios gelezies koncentracijg.

Mazas gelezies koncentracijas nustatyti galima pridedant tiocianato SCN- jony, kurie jungiasi su gelezimi
sudarydami ryskios spalvos kompleksinj junginj. Koncentracija nustatoma spektrofotometriskai.

Jusy uzZduotis — spektrofotometriskai iStirti, kokia yra geleZies masés koncentracija jums duotame
vyne ir kokiu santykiu jungiasi tiocianato ir geleZies(III) jonai.

SVARBU

o Jums duota po du skirtingy koncentracijy gelezies(III) ir tiocianato tirpalus. Nesupainiokite,
kur kuris tirpalas.

o Tirpalo sugert] reikia iSmatuoti ne véliau kaip per vieng valandg nuo tiocianato tirpalo
ipylimo | geleZies jony tirpala.

. Kai visus tirpalus paruoSite kolorimetriniams matavimams, pakelkite lentele su uzrasu

HELP. Laborantas jums paskirs vieta prie kolorimetro. 15 minuciy $iuo kolorimetru galésite
naudotis iSskirtinai tik jis. Kolorimetras i§ jusy bus konfiskuotas kai praeis 15 minuciy, o jei
baigsite matavimus anksciau, tai i§ karto pabaigus matuoti. Jei visi kolorimetrai bus uzimti, jus
jrasys 1 laukimo sarasa.

. Prasyti naudotis kolorimetru galima ne daugiau kaip 3 kartus.

o Kitame puslapyje apraSyta, kaip naudotis kolorimetru.
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Kolorimetro naudojimo instrukcija

Pralaidumo ir sugerties rézimai

LTU_3

i
Ekranas
o I induli
Bangos ilgio SE:;SESIO
pasirinkimas AEE——————
Pasirinkimo
rankenélé Kiuvetes
skyrius
OK
mygtukas !
. [junkite kolorimetra.
o Patikrinkite, ar aparatas veikia “Absorbance” rézimu. Jei ne, pasukite pasirinkimo rankenélg,

kol briik$niné linija pereis prie uzraso “Absorption” ir paspauskite OK mygtuka.

paspauskite OK mygtuka.

Pasukite pasirinkimo rankenéle, kol bangos ilgio indikatorius pereis prie 470 nm Zymos ir

I kiuvete jpilkite tiek palyginamojo tirpalo, kad skys¢io aukstis kiuveteje biity apie 3 cm.

Idekite kiuvete | prietaisg. Atkreipkite démesj i spindulio krypti (ja rodo geltona rodykl¢ ant
prietaiso) ir kiuvetés pavirSius. Kiuveté paspaudziama zemyn, kad jeity iki galo. Tada uzdaromas
kiuveciy sekcijos dangtelis.

. Pasukite pasirinkimo rankenéle, kol briiksniné linija pereis prie uzraSo “Absorbance” ir
nuspauskite OK mygtuka. Sukdami pasirinkimo rankenéle pasirinkite ‘“Calibration” rézimag ir
nuspauskite OK mygtuka.

° Palaukite, kol ekrane rodys 0.00 (arba —0.00).

. I kiuvete ipilkite tiriamojo tirpalo tiek, kad skysc¢io aukstis biity apie 3 cm. Idékite kiuvete,
uzdarykite dangtelj.
. UzsiraSykite sugerties rodmen].

Kiuveté

Spindulio
kryptis

Kiuvediy skyrius | — |
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l. Gelezies koncentracijos nustatymas vyne
Sioje darbo dalyje jiis naudosite 0.000200 M geleZies(111) jony turintj tirpala ir 1 M kalio tiocianato

tirpala.

Procediira

1. Parenkite 6 mégintuvélius, j juos jpildami tirpaly tiek, kiek nurodyta lenteléje:
Mégintuvélio nr. 1 2 3 4 5 6
0.000200 M 10mL | 20mL | 40mL | 6.0mL

gelezies(l11) tirpalas

L M perchlorato 10mL | 10mL | 1.0mL | 10mL | 1.0mL | L0mL
rugsties tirpalas

Vynas 10.0mL | 10.0mL
\_/andenlllo peroksido 0.5 mL 0.5 mL
tirpalas

Dejonizuotas vanduo 9.5 mL 8.5mL 6.5 mL 4.5mL 1.0 mL

2. UzkimSkite mégintuvélius ir vartydami gerai iSmaiSyKkite jy turinj.

3. 11,23, 4ir5 mégintuvélius jpilkite po 1.0 mL 1 M kalio tiocianato tirpalo. | 6 mégintuvélj
nepilkite tiocianato. Uzkimskite ir vél iSmaiSyKite.

4. Kai jusy mégintuvéliai parengti, pakelkite HELP kortele, kad gautuméte fotokolorimetra.

5. Parenkite kolorimetrg taip, kaip aprasyta ankstesniame puslapyje. Kaip palyginamajj tirpala
naudokite dejonizuotg vandenj.

6. Uzrasykite 1-6 mégintuvéliuose esanciy tirpaly sugertis. Pakelkite HELP kortele ir grazinkite
kolorimetra.

Mégintuvélio nr. 1 2 3 4 5 6

Sugertis (470 nm)

Analitiné Fe*
koncentracija c(Fe®*), 16 32 64 96
iSreikSta uM

Jisy naudoto kolorimetro
kodas
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Klausimai

1. Naudodami 1 - 4 mégintuvéliy duomenis nubrézkite sugerties A priklausomybés nuo
analitinés Fe®" koncentracijos grafika.

0.8

'y

0.7

0.6

0.5

o(Fed+)y/pM

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110

e Sioje lentel¢je varnele pazymeékite, kuriy mégintuvéliy duomenis naudosite kalibraciniam
grafikui sudaryti.

Mégintuvélio nr. 1 2 3 4

Sugerties duomuo bus
naudojamas kalibracinei
tiesei iSvesti.

2. Atsizvelgdami  pasirinktus taskus savo grafike nubrézkite kalibracing ties¢ ir nustatykite 5
mégintuvélyje esania Fe* analiting koncentracija (isreiksta pmol L™2).

c(Fe*")tuses = nmol L
Jei nepavyko nustatyti c(Fe**), tolesnéje uzduotyje naudokite c(Fe3*) = 50 umol L™
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3. Apskaiciuokite gelezies masés koncentracijg tirtame vyne, iSreikSta mg/L.

LTU 3

Skai¢iavimas:

Cm(gelezZies) =

mg L™

51st IChO — Praktinis turas
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Il. Komplekso sudéties (stechiometrijos) nustatymas

Sioje dalyje naudosite kitas koncentracijas: 0.00200 M geleZies(l11) tirpala ir 0.00200 M Kalio
tiocianato tirpala.

Procedura

I dalyje gelezies(IlI)-tiocianato spalvotg kompleksg naudojote gelezies koncentracijai nustatyti. II
dalyje nustatysite, kokiu santykiu Siame komplekse yra susijunge gelezies ir tiocianato jonai, t.y.
nustatysite [Fea(SCN)p]©*™* komplekso stechiometrija. Cia a ir b yra sveikieji skai¢iai, nedidesni
nei 3.

Siai daliai jums duoti vandeniniai tirpalai:
e 0.00200 M gelezies(III) tirpalas (jau partigStintas) (80 mL)

e (0.00200 M Kkalio tiocianato tirpalas (80 mL)

Be to jis turite mégintuvélius (i§ ankstesnés dalies turimus kams$cius galite nuplauti ir nusausinti),
graduotas pipetes, kolorimetro kiuvetg, kolorimetra (gaunama papra$ius) ir visokius kitus jiisy
darbo vietoje esancius daiktus, kuriuos galite naudoti kaip sugalvojate.

1. Uzpildykite zemiau esancios lentelés pirmasias tris eilutes jraSydami tarius, kurie, jlsy
manymu, leis nustatyti komplekso stechiometrija matuojant sugerti. Beje, nebiitina uzpildyti
visus stulpelius. Apskaicdiuokite ir jrasykite gelezies(III) moling dalj miSiniuose, apskaiéiuota
pagal formule:

Veeam
x(Fe3%) =
Veeamn + Vsen-
Mégintuvélio nr. # 7 8 9 10 11 12 13 14 15

0.00200 M
gelezies(I11) tirpalo
tairis Veeqny / mL

0.00200 M kalio
tiocianato tirpalo taris
Vsen- / mL

Gelezies(I11) moliné
dalis x(Fe*")

Sugertis (470 nm)

Kolorimetro kodas

2. Paruoskite tirpalus mégintuvéliuose. Kai paruosite, pakelkite HELP kortelg¢ ir gaukite
kolorimetra.

3. Parenkite kolorimetra kaip buvo aprasyta anksc¢iau. Naudosite 470 nm banga. Uz palyginamajj
tirpalg naudokite dejonizuotg vanden;.
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4. UzraSykite sugerties matavimus lenteléje.

Klausimai

4. Nubrézkite sugerties priklausomybés nuo gelezies molines dalies priklausomybés grafika.

1.1

0.9

0.8

0.7

0.6

0.5

0.4

0.3

0.2

0.1

x (Fe*t)

0 0.1 0.2 03 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1

5. Remdamiesi gautais duomenimis nustatykite komplekso [(Fe)a(SCN)s] G2 sudeétj.
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Titration | Titration | Titration

Problem | Question | ' G| P31|P32|P33| P34 P35 | Tota
P3
13% of Points 10 10 8 4 4 2 2 2 42

Uzduots P3. Kad vynas nesurugty

Kaip konservantas vyno gamyboje naudojamas SO.. Si medziaga reaguoja su vandeniu:

SO, + H,O 2> H* + HSO3~
HSOs; = H* + SOz*-

Sios trys siera turingios dalelés (SO2, HSOs ir SOs?) gali reaguoti su vyne esan¢iomis medziagomis
(acetaldehidu, pigmentais, cukrais ir kt.) sudarydamos produktus P. Bendroji sieros dioksido koncentracija
yra lygi sumai koncentracijy SO,, HSO3, SOz* ir P.

Bendroji sieros dioksido koncentracija vyne yra reguliuojama jstatymais, nes Sie junginiai kai kuriems
zmonéms gali biiti kenksmingi. Europos sgjungoje maksimali bendroji sieros dioksido koncentracija
raudonajame vyne yra 100 mg L2, o baltajame ir roziniame vyne 150 mg L2

Jiusy uzduotis — taikant jodometrinj titravima nustatyti bendraja sieros dioksido koncentracija

duotame baltajame vyne.

Procedura

l. Natrio tiosulfato tirpalo standartizavimas

1. Jums duota apie 100 mg gryno kalio jodato KlOs. Tiksli masé parasyta indelio etiketéje.
UZraSyKkite Sig mas¢ Zemiau esancioje lenteléje.

2. Pagaminkite 100 mL kalio jodato tirpalo naudodamiesi 100 mL matavimo kolba. Visg jums
duotg kalio jodatg iStirpinkite dejonizuotame vandenyje. Gautg tirpalg vadinsime S tirpalu.

. 1100 mL kiigine (Erlenmejerio) kolba jpilkite:
o 20 mL S tirpalo (fiksuoto tiirio pipete);
o 5 mL 0.5 M kalio jodido tirpalo (naudokite 5 mL graduotg cilindrg);
. 10 mL 2.5 M sieros ragsties (naudokite 10 mL graduota cilindra).

4. Sukdami ismaisykite tirpala kiigingje kolboje, uzdenkite kolbg Parafilmu ir palikite bent 5
min pastovéti uzdaroje spinteléje tamsoje.

5. Pripildykite biuret¢ duotu tiosulfato tirpalu. Titruokite kiiginés kolbos turinj tiosulfato
tirpalu. Kai tirpalas bus Sviesiai geltonas, jlaSinkite 10 lasy krakmolo tirpalo. Titruokite, kol iSnyks
spalva. UzZra$yKkite titravimui sunaudotg tiirj V1.

6. Jei reikia, pakartokite 3-5 zingsnius.

51st IChO — Praktinis turas 22



LTU 3

| Kalio jodato masé (nurodyta etiketéje) ‘

Titravimo nr. Vi/ mL

Vertinimui pateikiamas taris Vi / mL

Il. Jodo tirpalo standartizavimas

1. Fiksuoto tiirio pipete paimkite 25 mL I2 tirpalo ir supilkite j 100 mL kiiging (Erelnmejerio)
kolba.

2. Titruokite kiiginés kolbos turinj natrio tiosulfato tirpalu. Kai tirpalas bus $viesiai geltonas,
ilasinkite 10 lasy krakmolo tirpalo. Titruokite, kol iSnyks spalva. UZzraSykite titravimui
sunaudotg tiir] V2.

3. Jei reikia, pakartokite 1-2 zingsnius.

Titravimo nr. V2 / mL

Vertinimui pateikiamas tiiris V> / mL
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[I. Bendrosios sieros dioksido koncentracijos nustatymas

1. Fiksuoto tiirio pipete paimkite 50 mL vyno ir supilkite j 250 mL kiigine (Erlenmejerio)
kolba.

2. 25 mL graduotu cilindru paimkite 12 mL 1 M NaOH ir supilkite ] paimtag vyno meéginj.
Uzdenkite kolba parafilmu ir palikite tamsoje bent 20 minuciy.

3. Ipilkite 5 mL 2.5 M sieros rugsties ir apie 2 mL krakmolo tirpalo (naudokite plastiking pipete).

4. Titruokite 1-3 zingsniuose parengta tirpala jodo tirpalu kol atsiras bent 15 sekundziy
neiSnykstanti tamsi spalva. UZrasyKite titravimui sunaudotg ttrj Vs.

5. Jei reikia, pakartokite 1-4 zingsnius.

Titravimo nr. V3 / mL

Vertinimui pateikiamas tiiris Vs / mL

51st IChO — Praktinis turas 24



LTU 3

Klausimai
1. UzZrasykite iSlygintas jonines lygtis visy reakcijy, kurios vyksta standartizuojant natrio

tiosulfato tirpala.

2. Apskaiciuokite natrio tiosulfato moline koncentracija. M(K103) = 214.0 g mol L.

c(S205%) = mol L™
Jei nepavyko apskaiciuoti ¢(S203°"), toliau naudokite ¢(S203°") = 0.0500 mol L™,

3. Apskaiciuokite jodo moling koncentracija.
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c(l2) = mol L™
Jei nepavyko apskaiciuoti ¢(12), toliau naudokite c(l2) = 0.00700 mol L™,

4. UZraSykite iSlyginta lygtj reakcijos, vykstancios jodui I, reaguojant su SO». Laikykite, kad
SO virsta SO4*.

5. Apskaiciuokite bendraja SO2 masés koncentracija vyne, isreiksta mg litrui. M(SO2) = 64.1 ¢
mol ™.

cm(SO2) = mg L™
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Incident #

Student signature

Lab supervisor signature

1 (no penalty)
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