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Opsta uputstva

o Ovaj prakticni test sadrzi 27 strana.

o Prije pocetka praktiénog dijela, biée vam data komanda CITAJ (READ). Imacete 15 minuta
da procitate zadatke. Tokom ovog vremenskog perioda mozete ih samo ¢itati ali ne i pisati ili
koristiti kalkulator.

o Mozete poceti sa radom kada dobijete komandu Start. Nakon toga imate pet sati da zavrsite
svoj rad.

o Mozete raditi zadatke po bilo kojem redosledu, ali savjetujemo da po¢nete sa zadatkom P1.
o Svi rezultati i odgovori moraju biti jasno napisani hemijskom olovkom u predvideni prostor
za to. Odgovori napisani van predvidenog prostora nece biti bodovani.

o Ukoliko vam bude potreban pomoc¢ni papir, koristite poledinu ispitnog papira. Zapamtite da
nista Sto je napisano van predvidenog prostora neée biti bodovano.

o Zvani¢na verzija ispita na Engleskom jeziku vam je dostupna na zahtjev i koristi se samo za
pojasnjenje.

o Ukoliko imate potrebu da izadete iz laboratorije (da koristite toalet ili uzmete pice ili hranu)
podignite odgovaraju¢u kartu. Laboratorijski asistent ¢e po¢i sa vama.

o Police iznad klupa se ne koriste tokom rada zbog ravnopravnih uslova za rad.

o Tokom rada morate pratiti sigurnosna pravila data regulativama ICHO. Ukoliko prekrSite

pravila sigurnosti dobicete upozorenje od strane asistenta. Ukoliko naruSite sigurnosna pravila nakon
prvog upozorenja bicete udaljeni iz laboratorije 1 vasi rezultati prakti¢nog rada ¢e biti ponisteni.

o Hemikalije i laboratorijsko posude, ukoliko nije drugacije nazna¢eno, bi¢e vam zamijenjeno
ili vra¢eno bez sankcionisanja samo nakon prvog incidenta. Svaki naredni incident ¢e rezultirati
oduzimanjem po jednog poena od ukupnih Cetrdeset.

o Laboratorijski supervizor ¢e dati upozorenje 30 minuta prije nego proglasi kraj ispita
komandom Stop.

o Morate prestati sa radom odmah kada ¢ujete komandu Stop. Ukoliko se ne zaustavite ili piSete
jedan minut duze, oduzece vam se svi poeni vaSeg prakti¢nog rada.

. Nakon sto je data komanda Stop laboratorijski supervisor ¢e doci da potpise vas rad.

o Nakon $to potpiSete rad i vi | supervizor, stavite rad u koverat i pripremite ga za ocjenjivanje

zajedno sa vasim proizvodom i TLC plo¢icama.

Laboratorijska pravila i bezbijednost

. Morate nositi laboratorijski mantil koji mora biti zakopcan. Obuéa mora potpuno pokrivati
vasa stopala i pete.

Uvijek nosite zastitne ili naoCare za vid kada radite u laboratoriji. Ne nosite kontaktna sociva.
Nije dozvoljeno jesti i piti u laboratoriji.

Radite samo na svom radnom mjestu. Svoju radnu povr$inu odrzavajte urednom.
Neautorizovani eksperimenti nisu dozvoljeni, kao ni modifikacija datih eksperimenata.

Ne pipetitrajte ustima. Uvijek koristite propipetu.

Sve Sto prospete ili polomite odmah odistite sa stola ili poda.

Sav otpad mora biti uklonjen propisno da bi se sprije€ila kontaminacija ili povrede. Vodeni
rastvori mogu se odbaciti u sudoperu. Organski otpad mora biti odlozen u oznac¢enu posudu za to.
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Fizicke konstante i jednacine
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U ovim zadacima, pretpostavljamo da su aktiviteti svih vrsta ¢estica u vodenom
rastvoru izrazeni u odgovarajuéim koncentracijama u mol L™. U nize navedenim
formulama i izrazima standardna koncentracija c® = 1 mol L™ je izostavljena.

Avogadrova konstanta:
Univerzalna gasna konstanta:
Standardni pritisak:
Atmosferski pritisak:

Nula Celzijusove skale:
Faradejeva konstanta:

Watt:

Kilovat ¢as:

Plankova konstanta:

Brzina svjetlosti u vakuumu:
Elementarno naelektrisanje:
Elektri¢na snaga:

Stepen korisnog dejstva:
Plank-Ajnsatjnova jednacina:
Jednacina stanja idealnog gasa:
Gibsova slobodna energija:

Konstanta ravnoteze Q za reakciju
aA(aqg) + b B(ag) =c C(aq) + d D(aq):

Henderson—Hasselbalch-ova jednaéina:

Nernst—Peterson-ova jednacina:

gdje je Q koeficijent za polureakciju
redukcije
Beer—Lambert-ov zakon:

Jednacine reda u integrisanoj formi:
- Nulti red:

- Prvi red:

- Drugi red:

Poluvrijeme procesa prvog reda:

Prosje¢na molarna masa Mn:
Mass average molar mass Muw:

Indeks polidisperznosti Ip:

Komentar

Jedinica koli¢inske koncentracije Cesto se obiljezava sa “M” ili “mol L™
1mM=10"°mol L*

1M=1molL?
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Na = 6.022:10%° mol™?
R=8.314Jmolt K1!
p° =1 bar = 10° Pa

Pam = 1 atm = 1.013 bar = 1.013-10° Pa

273.15 K
F =9.649-10* C mol™*
1wW=1Jst
1 kWh =3.6-10°J
h=6.626:10"*Js
€c=2.998108mst
e=1.6022-10°C
P = AEX|
n= Pobtained/Papplied
E =hc/h
pV = nRT
G=H-TS
A/G° = —RT InK®
AG® = —n F Ecel®
AG = AG® +RT InQ

H=pK, +1

E=E° —R—Zgan
at T =298 K, RFTlnIO ~0.059 V
A=c¢lc

[A] = [A]o — kt
In[A] = In[A]o — kt
1/[A] = L/[A]o + kt

t1/2 :Zh'lz/k
_ XiNiM;
Ma= 3N, 2
M — ZiNiMi
Y XN M,

_MW

199.

1uM =10°mol L?
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Periodni sistem elemenata

1 18
1 2
H 2 13 14 15 16 17 | He
1.008 4.003
3 a 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
u | 1 13 | 14 | 15 | 16 | 17 | 18
Na | Mg | 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 | Al | Si P S| Cl|Ar
2299 | 2431 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 a7 48 49 50 51 52 53 54
Rb|Sr|{Y|Zr Nb/Mo|Tc |Ru|Rh|Pd|Ag|Cd|In |Sn |Sb|Te| | | Xe
85.47 | 87.62 |88.91 | 91.22 | 9291 | 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|Bapsmn| 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 | | 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|Th | Dy |Ho | Er |Tm|Yb | Lu
138.9 | 140.1 | 140.9 | 144.2 - 150.4 | 152.0 | 157.3 158.9 | 162.5 | 1649 | 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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Definicija oznaka upozorenja i obavjestenja o hemikalijama (GHS)

GHS oznake (H-oznake) povezane su sa osobinama i nekim efektima upotrijebljenih
hemikalija. Njihova zna¢enja su sledeca.

Oznake fizi¢kih opasnosti

H225 Visoko zapaljiva tec¢nost ili para.

H226 Zapaljiva tecnost ili para.

H228 Zapaljiva ¢vrsta supstanca.

H271 Moze izazvati pozar ili eksploziju; jak oksidans.
H272 Moze podrzati gorenje; oksidans.

H290 Moze biti nagrizajuce (korozivno) za metale.

Oznake opasnosti po zdravlje

H301 Otrovno ukoliko se proguta.

H302 Stetno ukoliko se proguta.

H304 Moze biti smrtonosno ukoliko se proguta ili udahne.

H311 Toksi¢no u dodiru sa kozom.

H312 Stetno u dodiru sa kozom.

H314 1zaziva teske opekotine 1 oStecenje oka.

H315 Izaziva iritaciju koze.

H317 Moze izazvati alergijske reakcije na kozi.

H318 Izaziva ozbiljna oStec¢enja oka.

H319 Izaziva ozbiljne iritacije oka.

H331 Toksi¢no ukoliko se udahne.

H332 Stetno ukoliko se udahne.

H333 Moze biti Stetno ukoliko se udahne.

H334 Moze izazvati alergiju ili Simptom astme ili teSkoce pri disanju ukoliko se udahne.
H335 Moze izazvati iritaciju respiratornog sistema.

H336 Moze izazvati pospanost ili vrtoglavicu.

H351 Sumnja se da prouzrokuje kancer.

H361 Sumnja se da ostecuje plod.

H371 Moze izazvati oStecenje organa.

H372 Izaziva ostecenje organa usled duzeg ili ponavljanog izlaganja.
H373 Moze izazivati oSte¢enje organa usled duzeg ili ponavljanog izlaganja.

Oznake opasnosti po zivotnu sredinu

H400 Veoma toksi¢no za vodene organizme

H402 Stetno za vodene organizme.

H410 Veoma toksi¢no za vodene organizme sa dugoro¢nim efektima.
H411 Toksi¢no za vodene organizme sa dugoro¢nim efektima.

H412 Stetno za vodene organizme sa dugoro&nim efektima.
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Hemikalije

Za sve zadatke
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Hemikalije

Oznacéene kao

GHS oznake

Dejonizovana voda u:

- Boca za ispiranje (sto)
- Plasti¢na boca (sto)

- Plasti¢ni kanister

Deionized Water

Bez opasnosti

Etanol, u boci za ispiranje Ethanol H225, H319
Uzorak bljelpvg vina, 3.,00 mL.u Wine sample H225, H319
tamnoj plasticnoj boci
Za zadatak P1
Hemikalije Oznacene kao GHS oznake
4-nitrobenzaldehid, 1.51 g u tamnoj A-nitrobenzaldehyde H317, H319

staklenoj viali/bocici

Eluent A, 20 mL u staklenoj viali

H225, H290, H304, H314,

(bogici) Eluent A H319, H336, H410
Eluent B, 20 mL u staklenoj Eluent B H225, H290, H304, H314,
viali(bo¢ici) H319, H336, H410
Oxone® (kalijum-
peroksomonosulfat), 7.87 g u Oxone® H314
plasti¢noj boci
Uzorak 4-nitrobenzaldehida za TLC standard H317, H319
TLC

Za zadatak P2

Hemikalije Oznacene kao GHS oznake

1 M rastvor kalijum-tiocijanata, 20
mL u plasti¢noj boci

KSCN 1M

H302+H312+H332, H412

0.00200 M rastvor kalijum-
tiocijanata, 60 mL u plasti¢noj boci

KSCN 0.00200 M

Bez opasnosti

1 M rastvor perhlorne Kiseline, 10
mL u plasti¢noj boci

HCIO4

H290, H315, H319

0.00200 M rastvor gvozda(lll), 80
mL u plasti¢noj boci

Fe(111) 0.00200 M

Bez opasnosti

0.000200 M rastvor gvozda(lll), 80
mL u plasti¢noj boci

Fe(111) 0.000200 M

Bez opasnosti

0.3% rastvor vodonik-peroksida, 3
mL in u tamnoj staklenoj bodici

H>0O,

Bez opasnosti
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Za zadatak P3
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Hemikalije

Oznacéene kao

GHS oznake

0.01 M rastvor joda, 200 mL u tamnoj
plasti¢noj bocici

D)

H372

0.03 M rastvor natrijum-tiosulfata, 200

boci

mL u plasténoj boci Na»S203 Bez opasnosti

éol\éli NaOH rastvor, 55 mL u plasti¢noj NaOH H290, H314

2.5 M rastvor sumporne kiseline,

80 mL u plasti¢noj boci H2504 H290, H315, H319
0.5 M rastvor kalljum-Jodlda, 25mLu Kl H372
plasti¢noj boci

Kalijum-jodat, oko 100 mg (tacna

masa napisana je na oznaci), u KIO3 H272, H315, H319, H335
staklenoj viali (bocici)

Rastvor skroba, 25 mL u plasti¢noj Starch Bez opasnosti
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Oprema
Za sve zadatke
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Personalna oprema Koli¢ina
Propipeta 1
Sigurnosne naocare 1
1 L plasti¢na boca za organski otpad, oznacena kao 1
“Organic waste”
Papirne salvete 15 listica
Papiri¢i za precizno mjerenje 30 listi¢a
Spatula (velika) 1
Spatula (mala) 1
Stoperica 1
Grafitna olovka 1
Gumica 1
Crna hemijska 1
Marker za pisanje po staklu 1
Lenjir 1

Zajednicka oprema Koli¢ina

UV lampa za vizuelizaciju TLC plo¢ica

2 po laboratoriji

Kolorimetar

5 po laboratoriji

Svi brojevi su dostupni (S, M, L,

Rukavice XL) na zahtijev laboratorijskom
asistentu
Kutija za led 1 po laboratoriji

Za zadatak P1

Personalna oprema

Koli¢ina

Laboratorijski stativ sa:
- Mufom (drza¢) za malu klemu
- Mufom (drzac¢) za veliku klemu

-

Erlenmajer sa $lifom, 100 mL

Erlenmajer sa slifom, 50 mL

Refluks kondenzator

Magnentna mijesalica sa grejnom plocom

Solja za kristalizaciju

Magnet za mijeSanje

Vakuum boca (guc boca)

Bihnerov lijevak sa gumenim adapterom

Vrecica sa 3 filter papira

Petrijeva Solja

TLC kada (¢asa), obiljeZzena kao “TLC elution
chamber”

I RN

Vrecica sa 3 TLC plocice (sa fluoroscentnim
indikatorom), obiljeZena sa Sifrom uc¢enika (Student

Code)

-

TLC kapilare (nalaze se u Petrijevoj Solji)

Plasti¢na pinceta

Stakleni Stapi¢

Menzura, 25 mL

Casa, 150 mL

N R PR

51st IChO — Prakti¢ni ispit
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Plasti¢ni lijevak za prah 1
Plasti¢ne pipete za jednokratnu upotrebu (Pasterove 5
pipete)
Tamna staklena viala (bocica) sa ¢epom, za TLC 5
uzorak, 1.5 mL, obiljezena C i R
Prethodno odvagana tamna staklena viala/bocica, 10 1
mL, sa ¢epom, obiljeZena sa Student Code
Stapi¢ za vadenje magneta 1
Za zadatak P2

Personalna oprema Koli¢ina
Kalibrisane (trbusaste) pipete, 10 mL 1
Graduisane pipete, 10 mL 3
Graduisane pipete, 5 mL 3
Stalak za epruvete 1
Epruvete 15
Gumeni Cep za epruvete 7
Kivete za kolorimetar od 1.0 cm 2
Casa, 100 mL 2
Plasti¢ne pipete za jednokratnu upotrebu (Pasterove 15
pipete)

Za zadatak P3

Personalna oprema Koli¢ina
Laboratorijski stativ sa klemom za biretu 1
Bireta, 25 mL 1
Stakleni lijevak 1
Erlenmajer, 100 mL 3
Erlenmajer, 250 mL 3
Casa, 150 mL 1
Casa, 100 mL 2
Normalni sud, 100 mL, sa ¢epom 1
Kalibrisane (trbusaste) pipete, 50 mL 1
Kalibrisane (trbusaste) pipete, 25 mL 1
Kalibrisane (trbusaste) pipete, 20 mL 1
Graduisana menzura, 25 mL 1
Graduisana menzura, 10 mL 1
Graduisana menzura, 5 mL 1
Plasti¢ne pipete za jednokratnu upotrebu (Pasterove 3
pipete)
Parafilm 20 listica

51st IChO — Prakti¢ni ispit
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Zadatak | Ppitanje Prinos Cistoéa TLC P1.1 P1.2 Ukupno
P1 .

13% od Bodovi 12 12 8 2 3 37

ukupnog | Rezultat

Zadatak P1.,,Zelena” oksidacija nitrobenzaldehida

Poslednjih decenija hemicari se trude da zamijene Stetne reagense u procesima oksidacije, U cilju da smanje
proizvodnju opasnog otpada. U ovom zadatku, kalijum-peroksomonosulfat je izabran kao reagens za
oksidaciju iz razloga §to su proizvodi reakcije netoksi¢ni i nezagadujuéi sulfati. Komercijalni naziv ovog
proizvoda je Oxone®.

Dalje, sama reakcija se izvodi u smjesi vode i etanola, koji se smatraju zelenim rastvara¢ima.

Vas zadatak je da izvrSite oksidaciju 4-nitrobenzaldehida, da prekristaliSete proizvod, da uporedite
eluente za TLC i da provjerite ¢isto¢u proizvoda kori§¢enjem TLC-a.

Komentar: Otpad koji sadrZi etanol i eluent odlaZe se u bocu “Organic waste”.

Procedura

l. Oksidacija 4-nitrobenzaldehida
1. Pomijesati 20 mLvode i 5 mL etanola.
2. Ubaciti magnet u erlenmajer sa slifom od 100mL.

3. Prebaciti prethodno izvaganih 1.51 g 4-nitrobenzaldehida u erlenmajer. Dodati cjelokupnu
koli¢inu smjese koju ste prethodno napravili. Uklemiti (ucvrstiti) erlenmajer za stativ. ZapocCnite
mije$anje smjeSe na magnetnoj mijesalici, a zatim dodajte prethodno izvaganih 7.87 g Oxone®.

4. Postavite refluks kondenzator, otpustajuci (blagim odvrtanjem) ga sa velike kleme kako bi se
postavio na erlenmajer sa Slifom (vidi Sliku 1). Podignite vasu HELP karticu. Asistent ¢e do¢i da
vam otvori vodu i podesi grijanje.

5. Zagrijavati _reakcionu smjeSu da blago refluktuje (otprilike 1 kap po sekundi) u toku 45
minuta. Oznaka na grijatu odgovara potrebnoj snazi za postizanje blagog refluksa.

o 2 velika klema

— : mala klema

‘=

Slika 1. Podesavanje grijanja reakcione smjese pod refluksom

51st IChO — Prakti¢ni ispit 10
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6. Zatim iskljudite grijanje na mijesalici. Uklonite mijesalicu i sacekajte 10 minuta da se
reakciona smjesa ohladi. Nakon toga erlenmajer postavite u Solju za kristalizaciju koja je napunjena
smjesom vode i leda. Ostavite smjesu da stoji 10 minuta.

7. Sastavite aparaturu za vakuum filtraciju (vidi Sliku 2) koriste¢i Bihnerov lijevak, filter papir
i vakuum bocu koja je postavljena na laboratorijski stativ sa malom klemom. Podignite HELP
karticu. Asistent ¢e do¢i i pokazati vam kako povezati vakuum bocu sa izvorom vakuuma.

-

~«———— Bihnerov lijevak

-------- ~«— Filter papir

-~—— Gumeni adapter

3 «— Mala klema

Vakuum

Slika 2. Aparatura za vakuum filtraciju

8. Navlaziti filter papir vodom i osigurati da prekriva sve rupice na Bihnerovom lijevku.
9. Izliti_suspenziju sirovog proizvoda na Bihnerov lijevak i ukljuéiti vakuum. Ispirati ¢vrstu

supstancu dejonizovanom vodom (najmanje 4 x 20 mL).

10.  Propustati vazduh kroz talog u toku 5 minuta da bi se isuSio proizvod. Odvojiti izvor
vakuuma. Pomoc¢u vrha male $patule uzeti dio ¢vrste supstance (proizvoda) i prebaciti ga u tamnu
staklenu vialu (bocicu) pd 1.5 mL, obiljezenu C. Zatvorite vialu (bo¢icu) i sauvajte je za dio II.

11.  Prebacite sav ostatak ¢vrste supstance u erlenmajer sa $lifom od 50 mL.

12.  Odbaciti filtrat u bocu “Organic waste” i isprati vakuum bocu i Bihnerov lijevak sa etanolom
i vodom. Upotrijebiti bocu “Organic waste” za odlaganje otpada od etanola.

Il. Prekristalizacija proizvoda
1. Pomijesati 9 mL vode i 21 mL etanola.

2. Izvesti prekristalizaciju sirovog proizvoda sadrzanog u Erlenmajer sa §lifom od 50 mL sa
odgovaraju¢om koli¢inom smjese voda/etanol, koriste¢i uputstva za zagrijavanje uz refluks (vidi
Sliku 1). Podignite svoju HELP karticu. Asistent ¢e do¢i da vam otvori vodu i podesi grijanje.
Dodajte rastvara¢ preko vrha kondenzatora.

51st IChO — Prakti¢ni ispit 11
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3. Nakon zavrSene kristalizacije, primijenite istu proceduru koja je opisana ranije (1.7 do 1.10).
Pomoc¢u vrha male Spatule uzeti dio prekristalizovanog proizvoda i prebaciti ga u tamnu staklenu
vialu (boc¢icu) od 1.5 mL , obiljeZzenu R. Zatvorite vialu (bocicu) i sauvajte je za dio I11.

4. Prenijeti preciS¢enu supstancu u bocicu koja je obiljezena Sifrom ucenika (Student cod).
Zatvoriti bocicu.

5. Odbaciti filtrat u bocu “Organic waste” i podi¢i HELP karticu. Asistent ¢e do¢i da iskljuci
vodu u kondenzatoru.

. TLC analiza

1. Pripremiti kadicu za eluiranje. Napuniti kadicu za eluiranje eluentom A, do oko 0,5 cm od
dna. Poklopiti kadicu Petrijevom Soljim. Sadekati da pare eluenta zasite atmosferu u kadici.

2. Pripremite vase uzorke. Obezbijeden vam je uzorak 4-nitrobenzaldehida u tamnoj staklenoj
bocici obiljeZzenoj kao TLC standard (obiljeziti kao S na TLC plo¢ici). Sacuvali ste malu koli¢inu
vaseg sirovog prouzvoda (viala/bocCica C) i vaSeg prekristalizovanog proizvoda (viala/bocica R) u
druge dvije tamne staklene bocice. Dodati oko 1 mL etanola u svaku bocicu u cilju rastvaranja
uzoraka.

3. Pripremite vase TLC plodice. Koristite grafitnu olovku da nacrtate startnu liniju (1 cm od
dna plocice) i oznacite pozicije za nanoSenje 3 uzorka. Oznaditi pozicije sa S (polazni materijal), C
(sirovi proizvod) i R (prekristalizovani prozvod), kao §to je prikazano na Slici 3. Na vrhu plocice sa
lijeve strane napisite vasi Sifru (Student code). Sa desne strane na vrhu plocice napisite koji eluent
koristite (prvo eluent A, a zatim eluent B). Koristeci razli¢ite kapilare, nanesite tri uzorka na plocicu.

Student Code Eluent A / Eluent B
AN

lcm¢ S C R

Slika 3. Priprema TLC plocice

4. Izvodenje TLC analize. Koriste¢i pincetu, ubacite TLC ploc¢icu u kadicu za eluiranje i
pokrijte je Petrijevom Soljom. Dopustite da eluent dostigne otprilike 1 cm ispod vrha plocice.
Koriste¢i pincetu, izvaditi plocicu i obiljeziti put koji je eluent presao grafitnom olovkom. Pustiti da
se plocica osusi na vazduhu.

S. Vizuelizacija TLC plocice. Postavite TLC plocicu ispod UV lampe. Pomoc¢u grafitne olovke
zaokruzite sve vidljive tacke.

6. Odbacite eluent u bocu “Organic waste”.

7. Ponovite korake 1, 3, 4, 5, i 6 sa eluentom B.
51st IChO — Prakti¢ni ispit 12
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8. Stavite plocice u plasti¢ne kesice sa svojom Sifrom (Student Code).

Rezultati vase TLC analize (kompletirajte Semu sa vasim rezultatima). Mozete koristiti ove crteze
da bi ste napravili sSemu vasih TLC plocica, §to bi vam moglo pomoc¢i prilikom odgovora na sledeca
pitanja. Sema nece biti ocijenjivana.

Eluent A Eluent B
R ELEr l------ $---4 }--- p------ J------ $---4
S C R S C R

Na kraju ispita, va$ supervizor ¢e od vas uzeti sledece:

- Staklenu vialu/bocicu obiljezenu vasom Sifrom/Student Code, koja sadrzi prekristalizovani
proizvod

- TLC ploc¢ice A i B u plasti¢noj kesici obiljeZenoj sa vasom Sifrom/Student Code

Preuzeti materijal
Prekristalizovani proizvod o

TLC plo€ica A i
TLC plocica B i
Potpisi

Student Lab Supervisor

51st IChO — Prakti¢ni ispit 13
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Pitanja

1. Predlozi strukturu krajnjeg organskog proizvoda koji nastaje u reakciji izmedu 4-
nitrobenzaldehida i Oxone®.

2. Na osnovu vasih rezultata dobijenih TLC analizom, odgovorite na sledeca pitanja.
. Koji eluent je bolji za pracenje toka reakcije?

oA oB

o Sirovi proiozvod (C) sadrzi tragove 4-nitrobenzaldehida.

o Ta¢no 0 Neta¢no

o Prekristalizovani proizvod (R) sadrzi tragove 4-nitrobenzaldehida.

o Tacno 0 Neta¢no

51st IChO — Prakti¢ni ispit 14
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Zadatak - . .. | Odredivanje Odredivanje

oo Pitanje | Kalibracija gvozda P2.1 | P2.2 | P2.3 stehiometrije P2.4 | P2.5 | Ukupno
14% od Bodovi 10 6 3 4 3 9 3 2 40
ukupnog | Rezultat

Zadatak P2. Gvozdeno doba vina

Gvozde je element koji se uobicajeno nalazi u vinu. Kada njegova koncentracija prelazi 10 do 15 mg po litru,
gvozde(Il) se oksiduje do gvozda(Ill) Sto moze dovesti do gubitka kvaliteta, na racun formiranja taloga. Zbog
toga je neophodno odrediti sadrzaj gvozda u vinu tokom njegove proizvodnje.

S obzirom na veoma nisku koncentraciju oblika gvozda, obojeni kompleks gvozda(lll) sa tiocijanatom SCN™
kao ligandom Koristi se za kvantitativno odredivanje gvozda spektrofotometrijskim mjerenjima.

Va§ zadatak je da odredite ukupnu koncentraciju gvoZzda u bijelom vinu koje dobijete, upotrebom
spektrofotometrije, kao i da odredite stehiometriju tiocijanat-gvozde(l11) kompleksa.

UPOZORENJE

o Za ovaj zadatak obezbijedena su vam dva rastvora gvozda(lll) i dva rastvora kalijum-
tiocijanata razli¢itih koncentracija. Budite veoma pazljivi da ih ne zamijenite.

o Jednom kada pripremite rastvore za spektrofotometrijsko mjerenje, snimite absorbancu
najduze u roku od sat vremena (ne kasnije) nakon dodavanja tiocijanata.

. Kada vam zatreba kolorimetar, podignite svoju HELP karticu. Asistent ¢e vam dati obiljezeni

kolorimetar. Imate pravo da koristite kolorimetar najduze 15 minuta. Asistent ¢e ga uzeti natrag kada
zavrsite mjerenje ili po istekul5 minuta. Ukoliko kolorimetar nije dostupan u datom momentu, bicete
stavljeni na listu ¢ekanja.

o Uputstvo za rad na kolorimetru dato je na sledecoj stranici.

. Imate pravo da trazite kolorimetar samo tri puta za ovaj zadatak.
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Uputstvo za upotrebu kolorimetra

Absorbanca/transmitanca

Displej

Selekcija
talasnih
duzina

Krug za
selekciju

OK dugme

o Ukljucite kolorimetar.

MNE_1

Orijentaciona
Sema

Prostor za
kivetu

e Provjerite da je “Absorbance” osvijetljeno. Ukoliko nije, okrecite krug za selekciju sve dok
se ne pojavi isprekidana linija oko “Absorbance” i onda pritisnite dugme OK.
. Okrecite krug za selekciju sve dok se isprekidana linija ne pojavi oko Zeljene talasne duzine

(470 nm). Pritisnite OK dugme.

. Stavite kivetu napunjenu slijepom probom do otprilke 3 cm visine u prostor namijenjen za
nju. Vodite ra¢una da izaberete tacnu orijentaciju (pogledati orijentacionu Semu na kolorimetru, snop
je u pravcu zute strelice, pogledati sliku ispod), gurnuti kivetu dolje do konaéne pozicije. Zatvorite

poklopac.

J Okrecite krug za selekciju sve dok se isprekidana linija ne pojavi oko “Absorbance” i tada
pritisnite dugme OK. Koriste¢i krug za selekciju oznadite/osvijetlite “Calibration” i pritisnite OK

dugme.
J Sacekajte dok displej ne pokaze 0.00 (ili —0.00).

o Stavite kivetu napunjenu analiziranim rastvorom do otprilike 3 cm visine, u prostor

namijenjen za kivetu. Zatvorite poklopac.
J Procitajte vrijednost absorbance.

51st IChO — Prakticni ispit
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Kiveta

-------------------- s i
Prostorza | — Orijentaciona
kivetu 3 i | ! Sema
0N O O .

l. Odredivanje sadrzaja gvozda u vinu
U ovom dijelu, bi¢e vam potreban rastvor 0.000200 M gvozde(III) i rastvor 1 M kalijum-tiocijanata.
Procedura

1. Pripremite 6 epruveta tako $to ¢e te u svaku dodati odgovarajuc¢e zapremine dobijenih rastvora,
kao Sto je dato u tabeli ispod.

Epruveta # 1 2 3 4 5 6
0.000200 M rastvor 10mL | 20mL | 40mL | 6.0mL

gvozda(lll)

1 M rastvor perhlorne |4 5 0 1 ome | zomL | LomL | 10mL | LomL
kiseline

Vino 10.0 mL 10.0 mL

Rastvor vodonik-
peroksida

Dejonizovana voda 9.5mL 8.5 mL 6.5 mL 4.5 mL 1.0 mL

0.5mL 0.5mL

2. Zatvorite epruvete i homogenizujte (promucdkajte).

3. Dodajte 1.0 mL rastvora 1 M kalijum tiocijanata u epruvete 1, 2 3, 4 i 5. Ne dodavati rastvor u
epruvetu 6. Zatvorite epruvete i homogenizujte (promuckajte).

4. Kada sve epruvete budu spremne, podignite svoju HELP karticu da bi ste dobili kolorimetar od
asistenta.

5. Pripremite kolorimetar po ranije opisanoj proceduri (vidi stranu 16). Podesite talasnu duZinu na
470 nm. Koristite dejonizovanu vodu kao slijepu probu.

6. Snimiti absorbancu svake epruvete (1 do 6) na ovoj talasnoj duzini._ZapiSite rezultate u sledecoj
tabeli. Podignite vasu HELP karticu da biste vratili kolorimetar.
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Epruveta # 1 2 3 4 5 6

Absorbanca (na 470 nm)

Analiticka koncentracija
Fe3* u epruveti c(Fe") / 16 32 64 96
UM

Sifra kolorimetra

Pitanja

1. Unesite vrijednost absorbance A rastvora iz epruveta od 1 do 4 kao funkciju analiticke
koncentracije gvozda(lll) u epruveti.

0.8

ry

A

0.7

0.6

0.5

0.4

0.1

e(Fep+y/ pM

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

e Dalje, unesite podatke koje ste upotrijebili za vasu kalibracionu krivu.

Epruvete # 1 2 3 4

Vrijednosti absorbance
koje koristite za
kalibracionu krivu

2. Koriste¢i prethodni grafik i podatke koje ste izabrali, povucite pravu liniju sa kalibracione
krive na prethodnom grafiku kako bi odredili analiti¢ku koncentraciju Fe** (u umol L) u epruveti 5.
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C(F93+)epruveta5 = pumol Lt
Ukoliko ne mozete izracunati c(Fe*"), u daljem resavanju zadatka moZete koristiti vrijednost
c(Fe**) =50 umol L™

3. Izracdinajte masenu koncentraciju gvozda u mg po litru, u ispitivanom bijelom vinu.

Cm(gvozde) = mg L

51st IChO — Prakti¢ni ispit 19




MNE_1

1. Odredivanje stehiometrije kompleksa

U ovom dijelu bi¢e vam potreban 0.00200 M rastvor gvozda(lll) i rastvor 0.00200 M kalijum-
tiocijanata.

Procedura

U prvom dijelu ovog zadatka, koristili smo boju kompleksa gvozde(lll) — tiocijanata da bi smo
odredili koncentraciju gvozda u uzorku vina. Drugi dio ovog zadatka zahtijeva istrazivanje
stehiometrije kompleksa [Fea(SCN)p]®*?* (koordinacija sa vodom nije prikazana), gdje su a i b
vrijednosti ne vece od 3.

Za ovaj dio zadatka dodijeljeni su vam sledec¢i vodeni rastvori:
J 0.00200 M rastvor gvozda(Ill) (ve¢ zakiseljen) (80 mL)
o 0.00200 M rastvor kalijum-tijocijanata (80 mL)

Takode, imate epruvete (sa ¢epovima koje mozete prati I suSiti), graduisane pipete, Kivete za
spektrofotometar, kolorimetar na zahtijev i ostalo laboratorijsko posude na vaSem stolu za koje
Smatrate da vam je potrebno.

1. Popunite prve tri kolone u sledecoj tabeli sa vrijednostima zapremina pomocu kojih éete odrediti
stehiometriju kompleksa primjenom spektofotometrijskin mjerenja. Ne morate popuniti sve
kolone._Izradunajte molarnu frakciju gvozda(lll) u svakoj epruveti, koristeci slede¢u formulu:

Vreqm
x(Fe3t) =
Veean + Vsen-
Epruvete# 7 8 9 10 11 12 13 14 15
Zapremina rastvora
0.00200 M
gvozda(IITl) Vreany /
mL

Zapremina rastvora
0.00200 M kalijum
tiocijanata Vscn- / mL

Molarna frakcija
gvozda(lll) x(Fe**)

Absorbanca (na 470
nm)

Sifra kolorimetra

2. Pripremite epruvete. Kada pripremite sve epruvete, podignite HELP karticu da dobijete
kolorimetar od asistenta.

3. Pripremite kolorimetar koriste¢i prethodno opisnu proceduru (vidi stranu 16). Podesite
talasnu duzinu na 470 nm. Koristite dejonizovanu vodu za slijepu probu.
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4. Snimite absorbancu rastvora iz svake epruvete na ovoj talasnoj duzini. ZapiSite rezultate u
prethodnu tabelu.

Pitanja

4. Izrazite zavisnost absorbance A rastvora u epruvetama, kao funkciju molarne frakcije
gvozda(lll) x(Fe*").

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 05 0.6 0.7 0.8 0.9 1

5. Na osnovu rezultata vaseg eksperimenta odredite stehiometriju kompleksa (Fe)a(SCN)p] 22"
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Titracija

Titracija

Titracija

Zadatak | Pitanje , ; 8% P31 | P32 | P33 | P3.4 | P35 | Ukupno
P3

13%od | Bodovi | 10 10 8 4 | 4| 2] 2] 2 42

ukupnog | Rezultat

Zadatak P3. Cuvanje vina
Sumpor-dioksid, SO, koristi se kao konzervans za vino. Kada se SO, doda vinu, reaguje sa vodom pri ¢emu
nastaje bisulfitni jon, HSOs, i proton, H*. Bisulfit se moze prevesti u sulfit, SO3*, gubitkom drugog protona.

SOz + H,0 = H* + HSO;~
HSOs; = H + 30327

Ova tri razli¢ita oblika sumpor-dioksida u vodi mogu reagovati sa hemikalijama u vinu kao $to su acetaldehid,
pigmenti, Seceri, itd. pri ¢emu nastaju proizvodi P. Ukupna koncentracija sumpor-dioksida je zbir koncentracija
“slobodnih” oblika (SO,, HSO3 i SO3*) i P.

Koncentracija konzervansa se mora regulisati zato $to sulfiti i sumpor-dioksid mogu biti $tetni za neke ljude.
U zemljama EU, maksimalni ukupni sadrzaj sumpor-dioksida je do100 mg L~ za crna vina i 150 mg L™ za
bijela vina ili roze.

Va§ zadatak je da odredite ukupnu koncentraciju sumpor-dioksida u dodijeljenom bijelom vinu
jodometrijskom titracijom.

Procedura

l. Standardizacija rastvora natrijum-tiosulfata

1. Dobili ste uzorak sa oko 100 mg ¢istog kalijum-jodata, KIOs. Ta¢na masa je napisana na
etiketi, na bo¢ici. Unesite tatnu masu u tabelu ispod.

2. Pripremite 100 mL rastvora kalijum-jodata u normalnom sudu od 100 mL koriste¢i
cijelokupnu masu ¢vrstog kalijum-jodata i dejonizovanu vodu. Ovaj rastvor nazvati S.

3. U Erlenmajer od 100 mL, dodati:
20 mL rastvora S pomocu kalibrisane/trbusaste pipete;

o 5 mL rastvora kalijum-jodida(0.5 M), pomo¢u menzure od 5 mL;
o 10 mL rastvora sumporne Kiseline (2.5 M) pomo¢u menzure od 10mL.
4 Promijesati sadrzaj erlenmajera blagim kruznim pokretima, zatvoriti ga parafilmom i

odloziti unutar stola najmanje 5 minuta.

5. Napuniti biretu sa dodijeljenim rastvorom tiosulfata koriste¢i ¢aSu. Titrovati sadrzaj
erlenmajera sa konstantnim muckanjem, blagim kruznim pokretima. Kada te¢nost postane blijedo
Zute boje, dodati 10 kapi rastvora skroba i nastaviti titraciju dok se te¢nost ne obezboji. ZabiljeZiti
zapreminu utroSenog titracionog sredstva V1.

6. Ponoviti proceduru (koraci 3-5) ukoliko je neophodno.
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Masa kalijum-jodata
(unesite vrijednost sa oznake)

Analiza n° Vi/ mL

Prijavljena vrijednost Vi / mL

Il. Standardizacija rastvora joda

1. Pomocu kalibrisane/trbusaste pipete, prenesite u erlenmajer od 100 mL, 25 mL rastvora joda
obiljezenog kao I

2. Titrujte sadrzaj u erlenmajeru sa rastvorom natrijum-tiosulfata. Kada te¢nost postane blijedo
zute boje, dodajte 10 kapi rastvora skroba i nastavite titrciju sve dok se rastvor obezboji. ZabiljeZite
zapreminu titracionog sredstva V.

3. Ponoviti proceduru (koraci 1-2) ukoliko je neophodno.

Analiza n° V2 / mL

Prijavljena vrijednost V> / mL
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[I. Odredivanje ukupnog sumpor-dioksida
1. Sa kalibrisanom/trbusastom pipetom prenesite 50 mL vina u erlenmajer od 250 mL.

2. Dodajte 12 mL rastvora natrijum-hidroksida (1 M) pomo¢u menzure od 25 mL. Zatvoriti
erlenmajer parafilmom, promijesati sadrzaj blagim kruznim pokretima i ostaviti ga da stoji najmanje
20 minuta.

3. Dodajte 5 mL rastvora sumporne Kiseline (2.5 M), i oko 2 mL rastvora skroba koriste¢i
graduisane plasti¢ne pipete za jednokratnu upotrebu (Pasterove pipete).

4. Titrovati sadrazaj u erlenmajeru sa rastvorom joda iz birete sve dok se ne pojavi tamna boja,
koja je postojana najmanje 15 sekundi. ZabiljeZiti zapreminu titracionog sredstva Vs.

5. Ponoviti proceduru (koraci 1-4) ukoliko je neophodno.

Analiza n° V3 / mL

Prijavljena vrijednost V3 / mL
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Pitanja

1. Zapisite i izjednacite jednacine svih reakcija koje se deSavaju tokom standardizacije rastvora
natrijum-tiosulfata.

2. Izracunajte molarnu koncentraciju rastvora natrijum-tiosilfata. Molarna masa kaliju-jodata
je M(KIO3) = 214.0 g mol 2.

¢(S2:05%) = mol L
Ukoliko niste izracunali ¢(S:03"), za dalje resavanja zadatka mozete koristiti vrijednost ¢(S203°)
= 0.0500 mol L

3. Izracunajte molarnu koncentraciju rastvora joda.
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c(l2) = mol L
Ukoliko niste izracunali c(12), za dalje resavanja zadatka mozete koristiti vrijednost c(12) = 0.00700
mol Lt

4. Napisati jedna¢inu reakcije joda i sumpor-dioksida pod pretpostavkom da se sumpor-dioksid
oksiduje do sulfata SO4*".

5. Izra¢unajte masenu koncentraciju u mg po litru, ukupnog sumpor-dioksida u vinu. Molarna
masa sumpor-dioksida je M(SO.) = 64.1 g mol2.

cm(SO2) = mg L™
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Incident #

Potpis ucenika

Potpis laboratorijskog
supervizora

1 (bez kazne)
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