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Instructiuni generale

Aceasta proba contine 27 pagini.

Inainte de inceperea probei practice, vei primi comanda READ (CITESTE). Ai 15 minute
pentru citirea subiectelor. Poti doar citi In acet timp; nu scrie sau calcula 1n acest timp.

Incepe sa lucrezi dupi ce se di comanda Start. Ai la dispozitie 5 ore pentru efectuarea probei
practice.

Poti rezolva problemele in orice ordine, insd este recomandat sa incepi cu Problema P1.

Toate rezultatele si rdspunsurile trebuie scrise clar cu stiloul/pixul in spatiul destinat de pe
foile de examen. Raspunsurile scrise 1n afara casutelor de rdspuns nu vor fi evaluate.

Ca ciorne, foloseste paginile verso ale foilor de examen. Nu uita cd orice scrii in afara
spatiilor destinate nu va fi evaluat.

Versiunea oficiala in limba engleza este disponibila la cerere numai pentru clarificari.

Daci ai nevoie sd parasesti laboratorul (pentru toaletd sau pentru apa si gustari), ridica cartonul
potrivit. Supraveghetorul te va insoti.

Pentru echitate, rafturile de deasupra meselor de lucru nu vor fi folosite in timpul probei.
Regulile de securitate in munci ale IChO trebuie respectate. incilcarea regulilor de securitate
ale IChO se avertizeaza o datd de catre supraveghetor. Orice altd Incalcare dupd o avertizare
conduce la descalificare si acordarea a zero puncte pentru intreaga proba practica.

Substantele si sticldria pot fi inlocuite sau reumplute fara penalizare o singura data, daca nu este
specificat altfel. Fiecare incident ulterior conduce la penalizarea cu un punct din totalul de 40
acordat probei practice.

Supraveghetorul anuntd cu 30 de minute inainte de comanda Stop.

Trebuie sa te opresti din lucru imediat ce se anuntd comanda Stop, altfel, intarzierea cu un
minut sau mai mult conduce la anularea probei practice.

Dupa anuntarea comenzii Stop supraveghetorul va veni sa semneze foile de examen.

Dupa ce semnati amandoi, introdu foile de examen in plic si preda lucrarea pentru evaluare
impreuna cu produsul si placutele CSS.

Reguli de securitate in laborator

Trebuie sa porti tot timpul halatul de laborator inchis. Inciltimintea trebuie si acopere intreg

piciorul.

Ochelarii de protectie sau de vedere trebuie purtati tot timpul in laborator. Lentilele de contact

sunt interzise.

In laborator, nu se mananca si nu se bea. Guma de mestecat este interzisa.

Lucreaza doar in spatiul destinat. Pastrati masa de lucru si cele la comun curate.

Experimentele neautorizate sunt interzise. Nu este permisa nicio modificare a experimentelor.
Nu pipeta cu gura. Foloseste intotdeauna para.

Curata imediat daca versi sau spargi ceva pe masa sau pe jos.

Toate deseurile trebuie aruncate la locul protrivit pentru a preveni contaminarea sau ranirea.

Deseurile apoase pot fi aruncate la chiuveta. Deseurile organice trebuie aruncate in recipientele
special destinate.
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Constante fizice si ecuatii

In aceste probleme, considerdm cé toate speciile apoase sunt aproximate la concentratiile respective

ROU_4

in mol L™, Pentru simplificare, concentratia standard standard ¢°® =1 mol L' se omite.

Constanta lui Avogadro:
Constanta universala a gazelor:
Presiunea standard:
Presiunea atmosferica:
Zero pe scala Celsius:
Constanta Faraday:
Watt:

Kilowatt ora:

Constanta lui Planck:
Viteza luminii in vid:
Darcina elementara:
Puterea electrica:
Eficienta electrica:
Relatia Planck-Einstein:
Ecuatia gazului ideal:
Energia liberd Gibbs:

Quatientul Q pentru reactia
a A(aq)+ b B(aq) =c C(aq)+ d D(aq):

Ecuatia Henderson—Hasselbalch:

Ecuatia Nernst—Peterson:

unde Q este qutientul semi-reactiei de
reducere
Legea Beer—Lambert:

Vitezele de reactie sunt integrate din:

- ordinul zero:

- ordinul unu:

- ordinul doi:

Timpul de injumatatire pentru un
proces de ordinul intai

Number average molar mass M,:
Mass average molar mass M,,:

Indice de polidispersitate 7,,:

Nota

Unitatea concentratiei molare este “M” sau “mol L™”:
ImM=10" mol L

I1M=1mol L™
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Na = 6.022:10* mol
R=8314)Jmol ' K
p°=1bar=10’Pa
Pym=1atm=1.013 bar = 1.013:10° Pa
273.15K
F=9.649-10* C mol™’
IW=1Js"

1 kWh=3.6-10°J
h=6.62610""Ts
¢=2.99810ms"’
e=1.6022:10" C
P =AEXI]
n= P, obtained/ P applied
E = hel).
pV=nRT
G=H-TS
AG° = —RT InK®
ArGO =-n F'E'cello
AG = AG° + RTInQ

[C]¢[D]¢
[A]2[B]®
[A7]
[AH]
E=E°— R—ZIZIHQ

pH =pK, + log

la T=298 K, R?Tlnlo ~0.059 V
A=c¢lc

[A]=[A]o — At
In[A] = In[A]y — k¢
1/[A] = 1/[A]o + kt

thp = In2/k
_ XN M;
XN
NN M

M,

M,

195,

1 uM=10°mol L™
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Tabelul periodic

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
1" 12 13 14 15 16 17 18

Na|Mg/ 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12| A |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

39.10 | 40.08 | 44.96 | 47.87 | 50.94 | 52.00 | 54.94 | 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 47 48 49 50 51 52 53 54
Rb|Sr|Y |2z |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 - 101.1 102.9 106.4 107.9 112.4 114.8 118.7 121.8 127.6 126.9 131.3
55 56 72 73 74 75 76 77 78 79 80 81 82 83 84 85 86
Cs|Bal|s~n| Hf |Ta| W |Re |Os | Ir | Pt |Au|Hg| TI |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 17 118

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 | 1625 | 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
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Definitia frazelor de pericol GHS

Frazele de pericol GHS (fraze H) asociate cu materialele folosite sunt indicate in probleme.
Insemnatatea lor este urmatoarea.

Pericole fizice

H225
H226
H228
H271
H272
H290

Lichid si vapori foarte inflamabili.

Lichid si vapori inflamabili.

Solid inflamabil.

Poate provoca un incendiu sau o explozie; oxidant puternic.
Poate agrava un incendiu; oxidant.

Poate fi corosiv pentru metale.

Pericole de sanatate

H301
H302
H304
H311
H312
H314
H315
H317
H318
H319
H331
H332
H333
H334
H335
H336
H351
H361
H371
H372
H373

Toxic in caz de inghitire.

Nociv in caz de inghitire.

Poate fi mortal 1n caz de inghitire si de patrundere in caile respiratorii.
Toxic in contact cu pielea.

Nociv in contact cu pielea.

Provoaca arsuri grave ale pielii si lezarea ochilor.
Provoaca iritarea pielii.

Poate provoca o reactie alergica a pielii.
Provoaca leziuni oculare grave.

Provoaca o iritare grava a ochilor.

Toxic in caz de inhalare.

Nociv in caz de inhalare.

Poate fi nociv in caz de inhalare.

Poate provoca simptome de alergie sau astm sau dificultati de respiratie in caz de inhalare.

Poate provoca iritarea cdilor respiratorii.

Poate provoca somnolentd sau ameteala.

Susceptibil de a provoca cancer

Susceptibil de a dauna fertilitatii sau fatului

Poate provoca leziuni ale organelor

Provoaca leziuni ale organelor prin expunere repetata.

Poate provoca leziuni ale organelor prin expunere prelungita sau repetata.

Pericole de mediu

H400
H402
H410
H411
H412

Foarte toxic pentru mediul acvatic.

Nociv pentru mediul acvatic.

Foarte toxic pentru mediul acvatic cu efecte pe termen lung.
Toxic pentru mediul acvatic cu efecte pe termen lung.
Nociv pentru mediul acvatic cu efecte pe termen lung.

51st IChO - Proba practica




Substante

Pentru toate problemele
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Substante

Etichetate ca

Fraze de pericol GHS

Apa deionizata in:

- Pisete (masa)

- Sticle de plastic (masa)
- Bidon (nisd)

Deionized Water

Fara pericole

Etanol, in piseta Ethanol H225, H319
Proba de vin alb, in recipient de .
plastic inchis la culoare, 300 mL Wine sample H225, H319
Pentru problema P1

Substante Etichetate ca Fraze de pericol GHS
4-nitrobenzaldehida, 1.51 g in 4-nitrobenzaldehyde H317, H319

flacon inchis la culoare

H225, H290, H304, H314,

Eluent A, 20 mL 1n flacon de sticla Eluent A 1319, H336, H410
. s H225, H290, H304, H314,

Eluent B, 20 mL 1n flacon de sticla Eluent B 1319, H336, H410
Oxone” (sare peroxomonosulfat de
potasiu), 7.87 g in recipient de Oxone® H314
plastic
Proba de 4-nitrobenzaldehida TLC standard H317, H319
pentru CSS
Pentru problema P2

Substante Etichetate ca Fraze de pericol GHS

solutie tiocianat de potasiu 1 M, 20 mL

i . KSCN1M H302+H312+H332, H412
in sticla de plastic
solutie tiocianat de potasiu 0.00200 M, .
60 mL in sticla de plastic KSCN 0.00200 M Fara pericole
sqlu‘gle acid pe?rclorlc I M, 10 mL in HCIO, H290, H315, H319
sticla de plastic
sqlu‘gle fer(HI) 0.00200 M, 80 mL in Fe(I1I) 0.00200 M Fara pericole
sticla de plastic
solutie fer(III) 0.000200 M, 80 mL in Fe(I1T) 0.000200 e

o . Fara pericole
sticla de plastic M

- —— 5 -

solutie de apa oxigenatd 0.3%, 3 mL in H,0, Fird pericole

sticla de culoare inchisa
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Pentru problema P3
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Substante Etichetate ca Fraze de pericol GHS
solutie de 19d O:OVI M, 200 mL 1in sticla L H372
de culoare inchisa
solutie tiosulfat de sodiu 0.03 M, 200 .
mL in sticla de plastic Na:5,05 Fard pericole
solu‘ge NaOH 1 M, 55 mL 1in sticla de NaOH H290, H314
plastic
sqlu‘gle acid su}ﬁ;nc 2.5M, 80 mL in H,SO, H290, H315, H319
sticla de plastic
§01u‘glevlodura dq potasiu 0.5 M, 25 mL KI H372
in sticla de plastic
Iodat de potasiu, cca 100 mg (masa
exacta scrisa pe etichetd), in flacon de KIO; H272, H315, H319, H335
sticla
Solutie de amidon, 25 mL in sticld de Starch Fird pericole

plastic

51st IChO - Proba practica
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Echipament
Pentru toate problemele
Echipament individual Cantitate
Para cu trei cai 1
Ochelari de protectie 1
Flacon de plastic cu volum de 1 L pentru deseuri 1
organice etichetat “Organic waste”
Servetele de hartie 15 foi
Servetele de sters fine 30 foi
Spatula (mare) 1
Spatula (mica) 1
Cronometru 1
Creion 1
Radiera 1
Pix negru 1
Marker pentru scris pe sticla 1
Rigla 1
Echipament la comun Cantitate

Lampa UV pentru vizualizarea in CSS

2 per laborator

Colorimetru 5 per laborator
Toate marimile (S, M, L, XL)
Manusi disponibile la cerere unui
supraveghetor
Gheata 1 per laborator

Pentru problema P1

Echipament individual

Cantitate

Stativ cu:
- Mufa si clema mare
- Mufd si clemd mica

[u—

Pahar Erlenmeyer cu slif, 100 mL

Pahar Erlenmeyer cu slif, 50 mL

Refrigerent ascendent

Plita magneticd prevazuta cu agitare

Cristalizor

Bara magnetica

Vas de trompa

Pélnie Biichner cu adaptor de cauciuc

Punguta cu fermoar cu trei bucati de hartie de filtru

Vas Petri

Tanc cromatografic, etichetat “TLC elution chamber”

N N e e e e ey e Y L ]

Punguta cu fermoar cu trei placute cromatografice (cu
indicator de fluorescentd), etichetata Student Code
(Codul elevului)

Capilare pentru depunere in CSS (in vasul Petri)

Penseta

Bagheta din sticla

Cilindru gradat, 25 mL

Pahar Berzelius, 150 mL

DO | = | = [ = [
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Pélnie din plastic 1
Pipete din plastic de unicd folosinta 2
Flacoane din sticla inchisa la culoare, pentru probe CSS, )
1.5 mL, cu dop, etichetate C si R
Flacon din sticlad inchisa la culoare cantarit, cu dop, 10 1
mL, etichetat cu Student Code (Codul elevului)
Bara de recuperat magnetii 1
Pentru problema P2

Echipament individual Cantitate
Pipeta cu bula, 10 mL 1
Pipete gradate, 10 mL 3
Pipete gradate, 5 mL 3
Stativ de eprubete 1
Eprubete 15
Dop pentru eprubete 7
Cuve pentru colorimetru, drum optic 1.0 cm 2
Pahar Berzelius, 100 mL 2
Pipete din plastic de unicd folosinta 15
Pentru problema P3

Echipament individual Cantitate
Stativ pentru biureta 1
Bureta, 25 mL 1
Pélnie de transfer din sticla 1
Pahare Erlenmeyer, 100 mL 3
Pahare Erlenmeyer, 250 mL 3
Pahar Berzelius, 150 mL 1
Pahar Berzelius, 100 mL 2
Balon cotat, 100 mL, cu dop 1
Pipetd cu bula, 50 mL 1
Pipeta cu bula, 25 mL 1
Pipeta cu bula, 20 mL 1
Cilindru gradat, 25 mL 1
Cilindru gradat, 10 mL 1
Cilindru gradat, 5 mL 1
Pipete din plastic de unicd folosinta 3
Parafilm 20 foi

51st IChO - Proba practica
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Problema | jntrebare | Randament | Puritate CSS P1.1 P1.2 Total
P1

13% din Puncte 12 12 8 2 3 37
total Punctaj

Problema P1. Oxidarea verde a nitrobenzaldehidei

In ultimele decenii, chimistii au incercat si inlocuiasci agentii nocivi in reactiile de oxidare in scopul
reducerii deseurilor toxice. In aceasti problema, s-a ales peroxomonosulfatul de potasiu ca agent de oxidare,
intrucat rezultd doar saruri sulfat care nu sunt toxice si poluante. Se foloseste ca Oxone®.

De asemenea, reactia se realizeaza intr-un amestec de apa si etanol, care sunt clasificati ca solventi verzi.

in aceasti probi, trebuie si realizezi oxidarea 4-nitrobenzaldehidei, si recristalizezi produsul de
reactie, sa compari eluenti CSS si sa verifici puritatea produsului folosind CSS.

Nota: Reziduul de etanol si eluentii trebuie aruncati in flaconul etichetat “Organic waste”.

Mod de lucru

L. Oxidarea 4-nitrobenzaldehidei
1. Amestecd 20 mL apd cu 5 mL etanol.
2. Introdu bara magneticd in paharul Erlenmayer cu slif de 100 mL.

3. Transfera cantitatea pre-cantaritd de 1.51 g de 4-nitrobenzaldehidda in paharulul
Erlenmayer. Adauga intreg volumul de amestec apd/etanol preparat. Fixeazd paharul Erlenmayer
in clemi. Porneste agitarea, apoi adauga cantitatea pre-cantiriti de 7.87 g de Oxone”.

4. Ataseaza refrigerentul ascendent prin slabirea clemei mari si apoi ajusteaza cele doua slifuri
(a se vedea Figura 1). Ridica cartonul HELP. Supraveghetorul va porni apa si va ajusta plita.

5. inciilzeste amestecul de reactie la reflux band (cca 1 picdturd pe secundi) timp de 45
minute. Semnul de pe plitd corespunde setdrii necesare pentru a obtine un reflux bland.

i . clema mare

o S clema mica

=y

Figura 1. Instalatia de incalzire la reflux a amestecului de reactie

51st IChO - Proba practica 10
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6. Opreste incilzirea plitei. Indepirteazi plita si asteaptd ricirea amestecului de reactie timp
de 10 minute. Introdu amestecul de reactie in baia de gheatd (cristalizorul cu amestec apa-gheata).
Asteapta racirea timp de incd 10 minute.

7. Realizeaza o instalatie de filtrare la vid (a se vedea Figura 2) folosind o palnie Biichner, o
hartie de filtru si un vas de trompa, care este fixat de stativ cu o clema mica. Ridicé cartonul HELP.
Supraveghetorul iti va ardta cum sa faci conexiunea cu sursa de vid.

~«——— palnie Blchner

........ <«— hartie de filtru

~——— adaptor de cauciuc

clema mica

N

Figura 2. Instalatia de filtrare la vid

8. Umecteaza hartia de filtru cu apa si asigura-te ca acopera toate orificiile palniei Biichner.
0. Toarna suspensia de produs brut si aplica vidul. Spala solidul abundent cu apa deionizata

(cel putin 4x20 mL).

10.  Asteaptad uscarea sub vid a precipitatului pentru 5 minute. Deconecteaza sursa de vid.
Foloseste spatula mica pentru a transfera un varf de produs brut in flaconul de culoare inchisa de
1,5 mL, etichetat C. Inchide flaconul si pastreaza-l pentru partea III

11.  Transfera restul cantitatii de solid in paharul Erlenmeyer cu slif si volum de 50 mL.

12.  Arunca filtratul in flaconul etichetat “Organic waste” si spald vasul de trompa si palnia
Biichner cu ethanol si apd. Foloseste flaconul etichetat “Organic waste” pentru a arunca resturile de
etanol.

| Recristalizarea produsului
I. Amestecd 9 mL apa si 21 mL etanol.

2. Realizeaza recristalizarea produsului brut din paharul Erlenmeyer cu slif si volum de
50 mL cu un volum potrivit de amestec apa/etanol, folosind o instalatie ca cea descrisd pentru
incdlzirea la reflux. (a se vedea Figure 1). Ridica cartonul HELP. Supraveghetorul va porni apa si
va ajusta plita. Adauga solventul prin refrigerent daca este cazul.

3. Dupa ce a recristalizat produsul, foloseste aceeasi procedurd ca cea descrisd la punctele
anterioare (de la [.7 la I.10) pentru a filtra solidul. Foloseste spatula mica pentru a transfera un varf
de produs recristalizat in flaconul de culoare inchisa de 1,5 mL, etichetat R. Inchide flaconul si
pastreaza-1 pentru partea III.

51st IChO - Proba practica 11
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4. Transfera solidul purificat in flaconul pre-cantarit etichetat cu Codul elevului (Student
Code). Inchide flaconul.

5. Arunca filtratul in flaconul etichetat “Organic waste” si ridicd cartonul HELP.
Supreveghetorul va opri apa care curge prin refrigerent.

1. Analiza CSS

1. Pregiiteste tancul cromatografic. Inciirci tancul cu un volum de eluent A astfel incat sa
asigurati o indltime de ca 0.5 cm. Acoperd cu un vas Petri. Asteaptd saturarea tancului
cromatografic n vapori de eluent.

2. Pregiteste probele. Proba de 4-nitrobenzaldehidd se gaseste in flaconul TLC standard
(notat cu S in CSS). Ai pastrat cate o proba din produsul brut (flaconul C) si produsul recristalizat
(flaconul R) in doua dintre flacoanele din sticld de culoare inchisd. Adauga cca 1 mL etanol in
fiecare dintre flacoane pentru a dizolva probele.

3. Pregiteste plicuta CSS. Foloseste un creion pentru a desena linia de start (1 cm de la
capatul placutei) si marcheaza pozitiile pentru a depune 3 probe. Noteaza-le S (materie prima), C
(produs brut) and R (produs recristalizat), dupa cum este descris in Figura 3. In partea stinga sus a
plicutei, scrie Codul de elev (Student Code). In partea dreapta sus a plicutei scrie eluentul folosit
(primul Eluent A, apoi Eluent B). Depune cele trei probe pe placuta, folosind capilarele.

Student Code Eluent A / Eluent B

lcm¢ S C R

Figure 3. Pregatirea placutei CSS

4. Realizeaza analiza CSS. Folosind penseta, introdu placuta CSS in tancul cromatografic si
acopera cu un vas Petri. Asteaptd migrarea frontului de solvent pani la aproximativ 1 cm de
capatul placutei. Folosind penseta, scoate placuta, marcheazd frontul de solvent cu creionul si
asteapta uscarea.

5. Vizualizeazi plicuta CSS. Introdu plicuta sub lampa UV. Marcheazi cu creionul toate
spoturile vizibile

6. Aruncad eluentul in flaconul etichetat “Organic waste”
7. Repeti punctele 1, 3, 4, 5 si 6 cu eluentul B.

8. Introdu placutele in punguta cu fermoar etichetata cu codul de elev (Student Code).

51st IChO - Proba practica 12
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Rezultatele analizei TLC (completeazi schemele cu rezultatele tale). Poti desena placutele tale
pentru a fi mai usor de raspuns la urmatoarele intrebari. Desenele nu vor fi punctate.

Eluent A Eluent B
b pmm - === 4-=-4 F--- po-m--- === $----
S C R S C R

La finalul probei, supraveghetorul va prelua urmatoarele:

- Flacon din sticla etichetat cu codul tau de elev (Student Code) continand produsul
recristalizat;

- Placutele CSS A si B in punguta cu fermoar etichetata cu codul tau de elev (Student Code)

Itemi preluati

Produs recristalizat O
Placuta CSS A O
Plicuta CSS B O
Semnatura

Elev Supraveghetor

51st IChO - Proba practica 13
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intrebari
1. Propune o structura pentru produsul organic final rezultat din reactia de oxidare a 4-

nitrobenzaldehidei si Oxone®.

2. Pe baza rezultatelor din analiza CSS, raspunde la urmatoarele intrebari:
. Care dintre eluenti este mai bun pentru a monitoriza evolutia reactiei?
oA oB

o Produsul brut (C) contine urme de 4-nitrobenzaldehida.

O Adevarat O Fals

o Produsul recristalizat (R) contine urme de 4-nitrobenzaldehida.

O Adevarat O Fals

51st IChO - Proba practica 14
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" . Determinarea Determinarea
Problema
P2 Intrebare | Calibrare fierului P2.1 | P2.2 | P2.3 stoechiometriei P2.4 | P2.5 | Total
14% din Puncte 10 6 3 4 3 9 3 2 40
total Punctaj

Problema P2. Epoca de fier a vinului

Fierul este un element care, in mod normal, poate fi gasit in vin. Cand concentratia sa depaseste 10 pana la
15 mg/litru, oxidarea fierului(Il) la fier(Ill) poate duce la o scadere a calitatii, prin formarea de preciptate. De
aceea, este necesara determinarea continutului de fier in timpul producerii vinului.

Datorita concentratiei foarte scazute a speciilor continand fier, se utilizeaza formarea unui complex de
fier(Ill) colorat, cu anionul tiocianat, SCN", ca ligand, dozarea fierului facandu-se prin masuratori
spectrofotometrice.

Sarcina ta este sa determini concentratia totata a fierului dintr-o proba de vin alb, pe care o ai la
dispozitie, utilizand spectrofotometria, si sa determini stoechiometria complexului tiocianat — fier(ILI).

ATENTIE

o In aceasta problema primesti doua solutii de fier(Ill) si doua solutii de tiocianat de potasiu,
de concentratii diferite. Fii atent sa nu le incurci!

o De indata ce solutiile sunt gata pentru masuratorile spectrofotometrice, inregistreaza
absorbanta, nu mai tarziu de o ora de la adaugarea tiocianatului.

o Atunci cand ai nevoie de colorimetru, ridica cartonul pe care este scris HELP. Un asistent de

laborator iti va da un colorimetru cu eticheta. Vei putea utiliza numai tu acest colorimetru timp de
15 minute. Asistentul de laborator il va lua inapoi de indata ce ai terminat sau dupa ce s-au scurs
cele 15 minute. Daca niciun colorimetru nu este disponibil intr-un anumit moment, vei fi trecut pe o
lista de asteptatre.

. Instructiunile de folosire a colorimetrului sunt prezentate la pagina urmatoare.

. Poti utiliza colorimetrul numai de trei ori pentru aceasta problema.
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Instructiuni de utilizare a colorimetrului

Absorbance/transmittance mode

-
Display e
Selectarea - Scheme de
lungimii de : = — orientare
unda a————————a |
Inm| 470525 |570| 590605 626660 o |
Buton de : N — -
selectie | =2
Locas cuva
Buton OK I
&
. Conecteaza la priza colorimetrul
. Verifica daca modul “Absorbance” este selectat. Daca nu, roteste butonul de selectie pana
cand apare o linie intrerupta in dreptul “Absorbance” si apoi apasa butonul OK.
. Roteste butonul de selectie pana cand apare o linie intrerupta in dreptul lungimii de unda
dorite (470 nm). Apasa butonul OK.
. Introdu in locasul de masura cuva care este umpluta pana la aproximativ 3 cm inaltime cu

solutie blank. Fii atent sa alegi orientarea corecta (priveste la schema de orientare a colorimetrului,
fascicolul fiind pe directia sagetii galbene de pe schema de orientare - vezi figura de mai jos), si
impinge cuva pana la pozitia finala. Inchide capacul.

. Roteste butonul de selectie pana cand apare linia intrerupta in dreptul “Absorbance” si apoi
apasa butonul OK. Utilizand butonul de selectie, selecteaza “Calibration” si apasa butonul OK.

. Asteapta pana cand pe display se citeste 0.00 (sau —0.00).

. Introdu in locas (fank) cuva umpluta pana la aprox. 3 cm inaltime cu solutia de analizat.
Inchide capacul.
. Citeste valoarea absorbantei.

Cuva

[l il Ml -’ i
Locasul | — : Schema de
cuvei 5 E E ! orientare
Cuve tank ' ! ' !
,)I" ity it Sttt ettt #
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1. Determinarea continutului de fier din vin.

In aceasta parte, vei avea nevoie de solutie 0.000200 M fier(III) si de solutie 1 M tiocianat de potasiu.

Mod de lucru

1. Prepara 6 eprubete adaugand in fiecare volumele cerute din solutiile puse la disspozitie, asa
cum este indicat in tabelul de mai jos.

Eprubeta # 1 2 3 4 5 6
Solutie 0.000200M |y 5o | 2.0mL | 40mL | 60mL

fier(111)

f‘;\l/}me acidpercloric | o 0p | fomL | 1.0mL | 10mL | 1L.0mL | LomL
Vin 10.0mL | 10.0 mL
Solutie apa oxigenata 0.5 mL 0.5 mL
Apa deionizata 9.5mL 8.5 mL 6.5 mL 4.5 mL 1.0 mL

2. inchide eprubetele cu dopuri si omogenizeaza.

3. Adauga 1.0 mL solutie 1 M tiocianat de potasiu in eprubetele 1, 2 3, 4 si 5. Nu adauga in
eprubeta 6. Inchide eprubetele cu dopuri si omogenizeaza. Se considera ca volumele sunt aditive.

4. Cand toate eprubetele sunt gata, ridica cartonul HELP pentru a primi colorimetrul de la
asistentul de laborator.

5. Pregateste colorimetrul urmand procedura descrisa mai sus (vezi pagina 16). Fixeaza
lungimea de unda la 470 nm. Utilizeaza apa deionizata pentru a face blank-ul.

1. Inregistreaza absorbanta pentru fiecare eprubeta (de la 1 la 6) la aceasta lungime de unda.
Noteaza rezultatele in tabelul de mai jos. Ridica cartonul HELP pentru a inapoia colorimetrul.

Eprubeta # 1 2 3 4 5 6
Absorbanta (at 470 nm)

Concengtratia analitica

de Fe’" in eprubeta 16 32 64 96

c(Fe*) / uM

Codul colorimetrului
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Intrebari

1. Reprezinta absorbanta 4 pentru eprubetele de la 1 la 4 in functie de concentratia Fe’" din
eprubeta.

0.8

s

0.7

0.6

0.5

0.4

0.1

elFed+) vt
v .
0 [ 20 30 Sl all] ] B 8 H) 100 110

e Mai jos bifeaza casutele cu datele utlizate pentru curba de calibrare.

Eprubeta # 1 2 3 4

Valorile absorbantei
utilizate pentru curba de
calibrare

2. Utilizand graficul de mai sus si datele pe care le-ai ales, traseaza dreapta de calibrare,
determina concentratia analitica (in pmol L™") a Fe’* in eprubeta 5.

C(Fe3+)EPRUBETA 5= pmol L’
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Daca nu ai putut calcula c¢(Fe’™), valoarea c¢(Fe’”) = 50 umol L™ poate fi utilizata pentru restul
problemei.

3. Calculeaza concentratia de masa, in mg/litru, a fierului in proba de vin alb.

cm(fier) = mg L~
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| Determinarea stoechiometriei complexului

In aceasta parte, vei avea nevoie de solutie 0.00200 M fier(III) si de solutie 0.00200 M tiocianat de
potasiu.

Mod de lucru

In partea I a acestei probleme, am utilizat culoarea complexului fier(Ill)-tiocianat pentru a
determina concentratia de fier dintr-o proba de vin. In partea a II-a a acestei probleme se
investigheaza stoechiometria complexului [Fe,(SCN),]%*™" (moleculele de apa coordinate nu sunt
reprezentate), unde a si b sunt numere intregi nu mai mari de 3.

At la dispozitie urmatoarele solutii apoase pentru aceasta parte:
o Solutie 0.00200 M fier(I1I) (deja acidulata) (80 mL)
o Solutie 0.00200 M tiocianat de potasiu (80 mL)

Ai de asemenea la dispozitie eprubete (cu dopuri pe care trebuie sa le speli si sa le usuci), pipete
gradate, cuva pentru spectrofotometru, colorimetru (la cerere) si celelalte instrumente de laborator
de pe masa ta de lucru pe care le consideri necesare.

1. Completeaza primele trei linii ale tabelulului urmator cu valorile volumelor care iti vor permite
sa determini stoechiometria complexului prin masuratori spectrofotometrice. Nu trebuie sa
completezi toate coloanele Calculeaza fractia molara a fierului(Ill) din fiecare eprubeta,
utilizand formula urmatoare.

Veeqm
x(Fe3t) =
Veen + Vsen-
Eprubeta # 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Volum solutie 0.00200
M ﬁer(HI) VFe(III) / mL

Volum solutie
0.00200 M tiocianat de
potasiu Vsen- / mL

Fractie molara
fier(I1T), x(Fe’")

Absorbanta (la 470
nm)

Cod colorimetru

2. Pregateste eprubetele. Cand toate eprubetele sunt gata, ridica cartonul HELP pentru a primi
colorimetrul de la asistentul de laborator

3. Pregateste colorimetrul urmand procedura descrisa anterior (vezi pagina 16). Fixeaza
lungimea de unda la 470 nm. Utilizeaza apa deionizata pentru blank.
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4. Inregistreaza absorbanta pentru fiecare eprubeta la aceasta lungime de unda. Noteaza
rezultatele in tabelul anterior.

Intrebari

4. Reprezinta absorbanta 4 a probelor din eprubete in functie de fractia molara a fierului

11

0.8

0.8

0.7

0.6

0.5

0.4

0.3

0.2

0.1

x(Fe’").

5. Pe baza rezultatelor experimentale obtinute, determina stoechiometria complexului
[(Fe)a(SCN)p] .
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Problema | ntrebarea | |''oca | Titrarea | Titratea | o34 | p37 | P3.3 | P3.4 | P3.5 | Total
P3

13%din | Puncte | 10 10 8 4 | 4 | 2 | 2 | 2 | 4
total Punctaj

Problema P3. Vin pentru a fi pastrat

Pentru conservarea vinului este utilizat dioxidul de sulf, SO,. Cand se adauga SO, 1n vin, acesta reactioneaza
cu apa si formeazi ioni bisulfit, HSOs, si protoni, H". Bisulfitul, la rAndul siu se transformi in sulfit, SO,%,
cedand cel de al doilea proton.

SO, + H,O =H" + HSO;”
HSO; =H'+S0;™
Cele trei forme diferite ale dioxidului de sulf in apd pot reactiona cu substantele din vin, cum ar fi
acetaldehida, pigmentii, zaharurile etc. si se formeaza produsii P. Concentratia totala de dioxid de sulf este
suma concentratiilor formelor "libere" (SO,, HSO;™ and SO32_) siP.
Concentratia conservantilor este reglementatd deoarece sulfitii si dioxidul de sulf pot fi toxici pentru unele
persoane. In UE, continutul maxim total de dioxid de sulf este stabilit la 100 mg L™ pentru vin rosu si 150

mg L™ pentru alb sau rosé.

Sarcina ta este sa determini, prin titrare iodometrici, concentratia totala de dioxid de sulf din vinul
alb furnizat.

Mod de lucru

L. Standardizarea solutiei de tiosulfat de sodiu

1. Tise da o probad de aproximativ 100 mg iodat de potasiu pur KIO;. Masa exacta este scrisd pe
eticheta flaconului. Noteaz-o 1n tabelul de mai jos.

2. Prepara 100 mL de solutie de iodat de potasiu intr-un balon cotat de 100 mL, utilizdnd toata
proba de iodat de potasiu solid si apa deionizatd. Aceasta este solutia S.

3. Adauga intr-un pahar Erlenmeyer de 100 mL:

20 mL de solutie S cu o pipeta cu bula;
5 mL de solutie de iodura de potasiu (0,5 M), utilizand un cilindru gradat de 5 mL;
10 mL de solutie de acid sulfuric (2,5 M), utilizdnd un cilindru gradat de 10 mL.

4. Agita prin rotire paharul Erlenmeyer, acoperi-l cu Parafilm si tine-1 in dulap cel putin cinci
minute.

5. Umple biureta cu solutia de tiosulfat, utilizdnd un pahar. Titreaza solutia din paharul
Erlenmeyer, agitdnd constant. Cand lichidul devine galben pal, adauga zece picéturi de solutie de
amidon si titreazd in continuare pand cand solutia devine incolora. Noteazd volumul cu care ai
titrat, V7.

6. Repetia procedura (etapele 3-5) de cate ori este nevoie.
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Masa de iodat de potasiu
(noteaza valoarea de pe etichetd)

Analiza n° Vi / mL

Valoarea raportata V; / mL

Il. Standardizarea solutiei de iod
1. Transferd, cu o pipetd cu buld, 25 mL de solutie de iod I, intr-un pahar Erlenmeyer de 100 mL.

2. Titreaza solutia din paharul Erlenmeyer cu solutie de tiosulfat de sodiu. Cand culoarea
lichidului vireaza la galben pal, adaugd zece picaturi de solutie de amidon si titreaza in
continuare pana cand solutia devine incolora. Noteaza volumul cu care ai titrat, V5.

3. Repeta procedura (etapele 1-2) de cate ori este nevoie.

Analiza n° V, / mL

Valoarea raportata 1, / mL

51st IChO - Proba practica 23



ROU_4

11 Determinarea totala a dioxidului de sulf
1. Transfera vin,_cu o pipetd volumetrica de 50 mL, intr-un pahar Erlenmeyer de 250 mL.

2. Adaugi 12 mL de solutie de hidroxid de sodiu (1 M), cu un cilindru gradat de 25 mL. Acopera
paharul cu Parafilm, agita prin rotire continutul, apoi lasa-1 in repaus cel putin 20 de minute.

3. Adauga 5 mL de solutie de acid sulfuric (2,5 M), si aproximativ 2 mL de solutie de amidon
utilizando pipeta de plastic gradata.

4. Titreaza solutia din paharul Erlenmeyer cu solutie de iod din biureta, pand la aparitia culorii
inchise care persist cel putin 15 seconde. Noteazd volumul cu care ai titrat, V3.

1. Repeta procedura (etapele 1-4) de cate ori este nevoie.

Analiza n° V3 / mL

Valoarea raportata V3 / mL
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intrebari

1. Scrie mai jos ecuatiile egalate ale tuturor reactiilor care au loc in timpul standardizarii solutiei
de tiosulfat de sodiu.

2. Calculeaza concentratia molara a solutiei de tiosulfat de sodiu. Masa molara a iodatului de
potasiu este M(KIO3) =214,0 g mol .

¢(S;0:5) = mol L™
Dacd nu poti calcula ¢(S:05>), poate fi utilizatd valoarea ¢(S:05°) = 0,0500 mol L™ pentru restul
problemei.

3. Calculeaza concentratia molard a solutiei de iod.
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c(lb) = mol L™
Dacd nu poti calcula ¢(ly), poate fi utilizatd valoarea c(I,) = 0,00700 mol L™ pentru restul
problemei.

4. Scrie mai jos ecuatia reactiei dintre iod I, si dioxid de sulf SO,, considerand ca dioxidul de
sulf este oxidat la ioni sulfat SO4™".

5. Calculeaza concentratia de masa, in mg per litru, a cantitéti totale de dioxid de sulf din vin.
Masa molara a dioxidului de sulf este M(SO,) =64,1 g mol .

cm(SO,) = mg L'
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Incident #

Semnatura elev

Semnatura supraveghetor

1 (fara penalizari)
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