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POL 2

Ogolne regulacje

o Ten zestaw zadan laboratoryjnych zawiera 28 stron.

o Zawody czesci laboratoryjnej rozpoczynaja si¢ po wydaniu polecenia Read. Bedziesz miat
15 minut na przeczytanie catego zestawu zadan. W tym czasie mozesz tylko czyta¢ ich tekst, nie
mozesz nic pisac¢ ani uzywac kalkulatora.

. Mozesz rozpoczaé prace natychmiast po wydaniu polecenia Start. Od tej chwili bedziesz
mial 5 godzin na rozwigzanie zadan.

o Mozesz rozwigzywac zadania w dowolnej kolejnosci, ale zalecane jest rozpoczecie pracy
od realizacji zadania P1.

o Wszystkie wyniki 1 odpowiedzi muszg by¢ w sposdb jasny napisane dlugopisem w
odpowiednich, na to przeznaczonych miejscach na poszczegélnych stronach arkusza odpowiedzi.
Odpowiedzi zapisane poza polami odpowiedzi nie b¢da oceniane.

o Jesli potrzebujesz przestrzeni na brudnopis, uzyj odwrotnej strony zestawu zadan. Pamigtaj,
ze nic, co znajduje si¢ poza obszarami przeznaczonymi na udzielanie odpowiedzi, nie bedzie
ocenlane.

o Oficjalna, anglojezyczna wersja zestawu zadan jest dostgpna na zadanie i stuzy jedynie
wyjasnieniu watpliwosci.

. Jesli musisz wyj$¢ z laboratorium (np. do toalety lub w celu zjedzenia kanapki/wypicia
napoju), podnies reke z odpowiednig karta. Asystent podejdzie do Ciebie 1 bedzie Ci towarzyszyt.

o Dla zapewnienia rownosci szans, potki nad stanowiskami laboratoryjnymi nie powinny by¢
wykorzystywane w trakcie rozwigzywania zadan.

o Musisz stosowa¢ si¢ do przepisow bezpieczenstwa okreslonych w Regulaminie IChO. Jesli

ztamiesz zasady BHP, otrzymasz tylko jedno ostrzezenie od asystenta. Jakiekolwiek po pierwszym
ostrzezeniu sprzeniewierzenie si¢ zasadom bezpieczenstwa spowoduje, iz zostaniesz usunigty z
laboratorium i otrzymasz zero punktéw za calg cze$¢ laboratoryjna.

o Odczynniki 1 aparatura, jesli nie zostanie podana inna informacja, zostang uzupetnione lub
wymienione bez utraty punktow tylko w ramach pierwszego zdarzenia. Kazda nastgpna sytuacja
spowoduje utrate 1 punktu z i1losci 40 pkt za catg czgs$¢ laboratoryjng.

o Kierownik laboratorium poinformuje o tym, ze pozostato 30 minut do wydania polecenia
Stop, konczacego zawody.

. Po wydaniu polecenia Stop musisz natychmiast zakonczy¢ pracg. Kontynuowanie pracy lub
pisania przez minut¢ lub dtuzej spowoduje wystawienie zera punktow za catg czgs$¢ laboratoryjng.

. Po wydaniu polecenia Stop, kierownik laboratorium przyjdzie do Ciebie i podpisze Twoj
arkusz odpowiedzi.

o Po podpisaniu arkusza przez kierownika i przez Ciebie wldz zestaw zadan do koperty i
przekaz go do oceny razem z otrzymanym produktem 1 ptytkami chromatograficznymi (TLC).

o W trakcie zawodow musisz nosi¢ zapiety fartuch laboratoryjny. Obuwie musi catkowicie
zakrywac stopg 1 pi¢te.

J Przez caly czas pracy laboratoryjnej musisz nosi¢ okulary ochronne lub lecznicze.
Niedozwolone jest uzywanie szkiet kontaktowych.

o W laboratorium nie wolno je$¢ ani pi¢. Niedozwolone jest takze Zucie gumy.

o Pracuj tylko w przeznaczonych do tego miejscach. Utrzymuj w porzadku swoje i wspdlne
miejsce pracy.

o Nie mozna wykonywa¢ samodzielnie zaplanowanych eksperymentow. Nie wolno
modyfikowaé podanych w tresci zadan procedur eksperymentalnych.

o Nie pipetuj ustami! Zawsze uzywaj specjalnej gruszki do napetniania pipet.

o Rozlane ciecze i sthuczone elementy szkta laboratoryjnego usuwaj niezwlocznie zarowno ze

stanowiska pracy, jak i z podtogi.
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POL 2

o Wszystkie zlewki odczynnikow musza by¢ odpowiednio usuniete, aby zapobiec
zanieczyszczeniu $srodowiska lub zranieniom. Roztwory wodne mozna wyla¢ do zlewu. Zlewki
organiczne trzeba umiesci¢ w specjalnie oznaczonym zamykanym pojemniku.

51st IChO — Zadania laboratoryjne 3



POL 2

State fizyczne i rbwnania
W podanych dalej zadaniach laboratoryjnych przyjmuje sie, ze aktywnosci wszystkich form w
roztworach wodnych sa dobrze przyblizane przez stezenia w mol L. Dla dalszego uproszczenia

wzordéw i wyrazen pomija sie w nich standardowe stezenie ¢c® = 1 mol L2,

Stata Avogadra:

Uniwersalna stata gazowa:
Standardowe ci$nienie:

Cisnienie atmosferyczne:

Zero skali Celsjusza:

Stata Faradaya:

Wat:

Kilowatogodzina:

Stata Plancka:

Predkos¢ swiatla w prozni:
Ladunek elementarny:

Moc elektryczna:

Wydajnos¢ mocy:

Relacja Plancka-Einsteina:
Roéwnanie stanu gazu doskonatego:
Energia swobodna Gibbsa (entalpia
swobodna):

lloraz reakcji Q dla reakcji
aA(ag) + b B(ag) = c C(aq) + d D(aq):

Rownanie Hendersona—Hasselbalcha

Roéwnanie Nernsta—Petersona:

gdzie Q jest ilorazem reakcji dla reakcji
potowkowej redukeji

Prawo Beera—Lamberta:

Réwnania  kinetyczne w  postaci
calkowej:

- zerowego rzedu:

- pierwszego rzedu:

- drugiego rzedu:

Czas polowkowy dla procesu 1. rzedu:

Liczbowo $rednia masa molowa Mp:
Srednia masa molowa My
Wskaznik polidyspersyjnosci Ip:

Uwaga

Na = 6.022-10%% mol ™
R=8.314JmoltK?
p°=1bar=10°Pa
Patm = 1 atm = 1.013 bar = 1.013-10° Pa
273.15 K
F =9.649-10* C mol™?
1W=1Js1
1 kWh = 3.6-10° J
h=6.626-103*Js
€c=2.998108ms™
e=1.6022-10°C
P = AEXxI
n= Puzyskana/ Pzastosowana
E = hc/A
pV =nRT

G=H-TS

AG° = —RT InK®
AG® = —n F Ecen®
ArG = ArGo + RT InQ

[Cl°[D]¢

[A]2[B]°

mﬂ=pK—+ng&l
TN

E=E -Z1nQ

Q:

mT=m8K§9m0:0%9v
A=c¢lc

[A] = [A]o -kt
In[A] = In[A]o — kt
U[A] = 1/[A]o + kt

t1/2:11’12/k
2i N M;
=3,
NN MY
XN M,
M,
M,

M,

I, =

Jednostka stezenia molowego jest “M” albo “mol L™":

1M=1mol L?
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POL 2

Periodic table

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|/ 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 | Al[Si|P | S |Cl]|Ar
22,99 | 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 47 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 - 101.1 102.9 106.4 107.9 112.4 | 1148 | 118.7 | 121.8 127.6 126.9 | 1313

55 56 72 73 74 75 76 77 78 79 80 81 82 83 84 85 86
Cs|Baljs/ii| 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|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
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Definicje Globalnego Systemu Klasyfikacji Chemikaliéw (GHS)
Okreslenia zagrozenia dotyczace materiatow uzytych w zadaniach. Ich znaczenie jest nastepujace.
Zagrozenia fizyczne

H225 Latwopalna ciecz lub para.

H226 Palna ciecz i para.

H228 Palne ciato stale.

H271 Moze wywota¢ pozar lub eksplozj¢. Silny utleniacz.
H272 Moze nasili¢ pozar; utleniacz.

H290 Moze oddzialywac korozyjnie na metale.

Zagrozenia dla zdrowia

H301 Toksyczny po potknigciu.

H302 Szkodliwy w przypadku potknigcia.

H304 Potknigcie i dostanie si¢ przez drogi oddechowe moze grozi¢ §miercia.

H311 Toksyczny w kontakcie ze skorg.

H312 Dziata szkodliwie w kontakcie ze skorg

H314 Powoduje powazne oparzenia skory i uszkodzenia oczu.

H315 Dziata draznigco na skore.

H317 Moze powodowac reakcje¢ alergiczng skory.

H318 Powoduje powazne uszkodzenie oczu.

H319 Dziata draznigco na oczy.

H331 Dziata toksycznie w nastgpstwie wdychania.

H332 Dziata szkodliwie w nastgpstwie wdychania.

H333 Moga by¢ szkodliwe w przypadku wdychania.

H334 Moze powodowac objawy alergii lub astmy lub trudnosci w oddychaniu w nastepstwie
wdychania.

H335 Moze powodowac podraznienie drég oddechowych.

H336 Moze wywotywac uczucie sennosci lub zawroty gtowy.

H351 Podejrzewa sig¢, ze powoduje raka.

H361 Podejrzewa sig, ze dziata szkodliwie na ptodno$¢ lub na dziecko w tonie matki.
H371 Moze powodowac uszkodzenie narzagdow.

H372 Powoduje uszkodzenie narzadow poprzez dtugotrwate lub powtarzane narazenie.
H373 Moze powodowac uszkodzenie narzadéw poprzez dlugotrwate lub powtarzane narazenie.

Zagrozenia dla srodowiska

H400 Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne.

H402 Dziata szkodliwie na organizmy wodne.

H410 Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne, powodujac dtugotrwate skutki.
H411 Dziata toksycznie na organizmy wodne, powodujac dtugotrwate skutki.

H412 Dziata szkodliwie na organizmy wodne, powodujac dlugotrwate skutki.
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Odczynniki chemiczne

Do wszystkich zadan

POL 2

Odczynniki

Oznaczony jako

Okreslenie zagrozenia GHS

Woda dejonizowana w:

- tryskawce (stanowisko)

- butelce plastikowej

- (stanowisko)

- Plastikowym kanistrze (pod
wyciagiem)

Deionized Water

Nie jest szkodliwy

Etanol, w tryskawce Ethanol H225, H319
Prébka bialego wina, 300 mL w Wine sample H225, H319
bursztynowej plastikowej butelce
Do zadania P1
Odczynniki chemiczne Oznaczone jako Okreslenie zagrozenia GHS

4-nitrobenzaldehyd, 1.51 g w
bursztynowej szklanej fiolce

4-nitrobenzaldehyde

H317, H319

H225, H290, H304, H314,

Eluent A, 20 mL w szklanej fiolce Eluent A H319. H336, H410
- H225, H290, H304, H314,
Eluent B, 20 mL w szklanej fiolce Eluent B H319. H336, H410
Oxone® (nadtlenomonosiarczan
potasu), 7.87 g w plastikowej Oxone® H314
butelce
Probka 4-nitrobenzaldehydu do TLC standard H317, H319
TLC
Do zadania P2
Odczynniki chemiczne Oznaczone jako Okreslenie zagrozenia GHS
1 M roztwor tiocyjanianu potasu, KSCN 1 M H302+H312+H332, H412

20 mL w butelce plastikowej

0.00200 M roztwor tiocyjanianu
potasu, 60 mL w butelce
plastikowej

KSCN 0.00200 M

Nie jest szkodliwy

1 M roztwor kwasu
nadchlorowego, 10 mL w butelce
plastikowej

HCIO4

H290, H315, H319

0.00200 M roztwor zelaza(lll), 80
mL w butelce plastikowej

Fe(111) 0.00200 M

Nie jest szkodliwy

0.000200 M roztwor zelaza(lll), 80
mL w butelce plastikowej

Fe(111) 0.000200 M

Nie jest szkodliwy

0.3% roztwor nadtlenku wodoru, 3
mL w bursztynowej szklanej
butelce

H20:

Nie jest szkodliwy
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Do zadania P3

POL 2

Odczynniki Oznaczone jako Okreslenie zagrozenia GHS
0.01 M roztwor jodu, 200 mL w I H372
brazowej plastikowej butelce 2
0.03 M roztwor tiosiarczanu sodu, 200 N2:S,0 Niie iest niebezpieczn
mL w plastikowej butelce 2023 ] P y
1M _roztwc_)r NaOH, 55 mL w NaOH H290, H314
plastikowej butelce
2.5 M roztwér kwasu siarkowego,
80 mL w plastikowej butelce H2504 H230, H315, H319
0.5 M rozt\_)vorjodku potasu, 25 mL w KI H372
plastikowej butelce
Jodan potasu, ok. 100 mg (doktadna
masa podana na etykiecie), w szklanej KIOs3 H272, H315, H319, H335
fiolce
Roztwor skrobi, 25 mL w plastikowej Starch Nie jest niebezpieczny

butelce

51st IChO — Zadania laboratoryjne




Wyposazenie
Dla wszystkich zadan

POL 2

Wyposazenie osobiste Ilos¢
Gruszka do pipet 1
Okulary ochronne 1
1 L plastikowa butelka na zlewki organiczne, z napisem 1
“Organic waste”
Reczniki papierowe 15 arkuszy
Delikatne chusteczki papierowe 30 arkuszy
Lopatka metalowa (duza) 1
Lopatka metalowa (mata) 1
Stoper 1
Otowek 1
Gumka 1
Czarny dlugopis 1
Marker do pisania na szkle 1
Linijka 1

Wyposazenie wspolne Ilos¢

Lampa UV do wizualizacji ptytek TLC

2 lampy w laboratorium

Kolorymeter

5 urzadzen w laboratorium

Rekawiczki

Wszystkie rozmiary (S, M, L, XL)
dostepne na zyczenie u asystenta

Pojemnik na 16d

1 w laboratorium

Dla zadania 1

Wyposazenie osobiste

Tlos¢

Statyw laboratoryjny wyposazony w:
- Lacznik z malg tapg
- Lacznik z duza tapa

-

Szlifowa kolba Erlenmeyera na 100 mL

Szlifowa kolba Erlenmeyera na 50 mL

Chlodnica zwrotna

Mieszadlo magnetyczne z ptytka grzejna

Krystalizator

Magnetyczny element mieszajacy

Kolba ssawkowa

Lejek Biichnera z gumowym adapterem

Zamykana torebka plastikowa z 3 kawatkami bibuty
filtracyjnej (saczkami)

Szalka Petriego

Komora do TLC, oznaczona “TLC elution chamber”

I R R RS

Zamykana torebka plastikowa z 3 ptytkami TLC (ze
wskaznikiem fluorescencyjnym), oznaczona Kodem
Zawodnika

-

Kapilary do TLC (w szalce Petriego)

Plastikowa peseta

Szklany pret

Cylinder miarowy, 25 mL

Zlewka, 150 mL

NP (R
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Plastikowy lejek do przesypywania osadow (proszkow)

Jednorazowa pipeta plastikowa

Fiolki z bursztynowego szkta do prébek TLC, o
pojemnosci 1.5 mL, z korkiem, oznaczone C i R

Zwazona fiolka z bursztynowego szkla o pojemnosci 10
mL, z korkiem, oznaczona Kodem Zawodnika

Magnetyczny pret do wyciggania mieszadetka

Do zadania P2

Wyposazenie osobiste

Ilos$¢

Pipeta o ustalonej jednej objetosci, 10 mL

Pipeta z podziatka, 10 mL

Pipeta z podziatka, 5 mL

Statyw na probowki

W

Probéwki

[EY
ol

Korki do probowek

Kuweta do kolorymetru, o dtugosci drogi optycznej 1.0 cm

Zlewka, 100 mL

NN

Jednorazowa pipeta plastikowa

-
a1

Do zadania P3

Wyposazenie osobiste

Tlos¢

Statyw laboratoryjny z uchwytem do biurety

|

Biureta, 25 mL

Szklany lejek

Kolba Erlenmeyera, 100 mL

Kolba Erlenmeyera, 250 mL

Zlewka, 150 mL

Zlewka, 100 mL

Kolba miarowa, 100 mL, z korkiem

Pipeta o ustalonej jednej objetosci, 50 mL

Pipeta o ustalonej jednej objetosci, 25 mL

Pipeta 0 ustalonej jednej objetosci, 20 mL

Cylinder miarowy, 25 mL

Cylinder miarowy, 10 mL

Cylinder miarowy, 5 mL

RlRRRRRRN R W W R

Jednorazowa pipeta plastikowa

3

Parafilm

20 arkuszy

51st IChO — Zadania laboratoryjne
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POL 2

zadanie Pytanie | Wydajnos¢ | Czystos¢ TLC P1.1 P1.2 Suma
P1 Punkty 12 12 8 2 3 37
13% catosci Ocena

Zadanie P1. Przyjazne dla srodowiska utlenianie nitrobenzaldehydu

W ostatnich dekadach chemicy staraja si¢ zastgpowac szkodliwe odczynniki uzywane w procesach
utleniania, aby zredukowa¢ konieczno$¢ oczyszczania toksycznych $ciekéw. W tym zadaniu jako $rodek
utleniajgcy wybrano nadtlenomonosiarczan potasu, poniewaz wytwarza on tylko nietoksyczne i
niezanieczyszczajace Srodowisko sole siarczanowe. Na stanowisku laboratoryjnym znajduje si¢ on jako
Oxone®. Ponadto, sama reakcja jest przeprowadzana w mieszaninie wody 1 etanolu, ktore sa klasyfikowane
jako rozpuszczalniki nie szkodzace srodowisku (green solvents).

Twoje zadanie bedzie polegalo na przeprowadzeniu utlenienia 4-nitrobenzaldehydu,
rekrystalizacji produktu, poréwnaniu eluentow uzytych do TLC i sprawdzeniu na plytkach TLC
czystosci produktu.

Uwaga: Zlewki etanolu i eluentéw musza by¢ wylewane do butelki z napisem “Organic waste”.
Procedura
l. Utlenienie 4-nitrobenzaldehydu

Zmieszaj 20 mL wody i 5 mL etanolu.

2. Umiesé¢ mieszadetko magnetyczne w kolbie stozkowej Erlenmeyera ze szlifem, o poj. 100
mL.

3. Przenies$ do tej kolby Erlenmeyera, wstepnie odwazone 1.51 g 4-nitrobenzaldehydu. Dodaj
cala wczesniej przygotowang mieszaning woda/etanol. Przymocuj kolbe Erlenmeyera do statywu.
Rozpocznij mieszanie, a nastepnie dodaj wczesniej odwazone 7.87 g odczynnika Oxone®.

4, Polacz chtodnicg¢ zwrotng z kolba, zaczynajac od poluzowania duzej tapy, w ktorej jest
umieszczona chlodnica, a nastepnie dopasuj szlify (popatrz na rysunek 1). Podnie$ swoja karte
HELP. Asystent obecny w laboratorium podejdzie, aby podtaczy¢ wode do chtodnicy i ustawic
ogrzewanie na mieszadle.

5. Ogrzewaj mieszaning reakcyjng, utrzymujac ja w tagodnym wrzeniu pod chtodnicg zwrotna
(tak aby z chtodnicy spadata ok. 1 kropla na sekundg), przez 45 minut. Znak znajdujacy si¢ na
podgrzewaczu odpowiada mocy niezbednej do utrzymywania mieszaniny w agodnym wrzeniu
(refluksie).

o .
o - Duza tapa
=] N« Matatapa
@
‘ﬂ
[ia—)

Rys 1. Zestaw do ogrzewania mieszaniny reakcyjnej pod chtodnicq zwrotng
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POL 2

6. Nastgpnie wylacz ogrzewanie ptyty mieszadta. Usun gorace mieszadto i pozwdl, aby
mieszaninie reakcyjna ochtadzata si¢ przez 10 minut. Nastepnie umie$é kolbe z mieszaning w
krystalizatorze wypetnionym woda z lodem. Pozostaw ja tam na kolejne 10 minut.

7. Zestaw aparat do sgczenia pod zmniejszonym cisnieniem (patrz rysunek 2) uzywajac lejka
Biichnera, krazka bibutly filtracyjnej i kolby ssawkowej przymocowanej do statywu za pomoca
matej tapy. Podnies$ swoja karte “HELP”. Wtedy podejdzie asystent i pokaze, jak podtaczy¢ kolbe
ssawkowg do zrddta podcisnienia.

f

<«——— |Lejek Blichnera
-------- ~— Sgaczek

<— Gumowyv adapter
Mata tapa

‘ \ Prdznia

Rys. 2. Zestaw do sqczenia pod zmniejszonym cisnieniem

8. Zwilz bibule filtracyjnag woda i upewnij sie, ze bibuta przykrywa wszystkie otwory w lejku
Biichnera.

0. Wylej zawiesing surowego produktu na lejek Biichnera i podlacz proznie. Przemyj
doktadnie staty osad woda dejonizowang (przynajmniej 4x20 mL).

10.  Pozwdl, aby powietrze byto zasysane przez osad przez 5 min, w celu Wstepnego 0suszenia
produktu. Odlacz Zrédto prozni. Uzyj matej topatki do przeniesienia niewielkiej ilosci produktu
(na koncu topatki) do fiolki z bursztynowego szkta o pojemnosci 1.5 mL, oznaczonej litera C.

Zamknij fiolke i zachowaj ja do czescei II1.

11.  Przenies caly pozostaty osad do 50 mL szlifowej kolby Erlenmeyera.

12.  Wylej przesacz do butelki oznaczonej “Organic waste” i przemyj kolbe ssawkows i lejek
Biichnera etanolem i woda. Uzyj butelki “Organic waste” do pozbycia si¢ zlewek etanolowych.

I. Rekrystalizacja produktu
1. Zmieszaj 9 mL wody i 21 mL of etanolu.

2. Przeprowadz rekrystalizacje surowego produktu umieszczonego w 50 mL szlifowej kolbie
Erlenmeyera, za pomoca odpowiedniej ilosci mieszaniny woda/etanol, wykorzystujac ten sam
zestaw, ktory byl uzywany poprzednio do ogrzewania pod chtodnicg zwrotng (patrz rys. 1). Podnies
twoja karte HELP. Asystent podejdzie do ciebie i wlaczy przeptyw wody i ogrzewanie. Jesli
zachodzi taka potrzeba, dodawaj rozpuszczalnik przez goérny wlot chtodnicy.

3. Kiedy produkt wykrystalizuje zastosuj te sama procedurg, co opisana poprzednio (1.7 do
1.10) w celu odsgczenia osadu. Uzyj malej topatki do przeniesienia na jej koncu jednej niewielkiej
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porcji przekrystalizowanego produktu do 1.5 mL fiolki z bursztynowego szkta, oznaczonej litera
R. Zamknij fiolke i zachowaj ja do czgsci Il1.

4, Przenie§ oczyszczony osad do wstepnie zwazonej fiolki oznaczonej Kodem zawodnika.
Zamknij fiolke.

5. Wylej przesacz do butelki “Organic waste” i podnie§ kart¢ HELP. Asystent podejdzie do
ciebie i wylaczy przeptyw wody w chlodnicy.

. Analiza TLC

1. Przygotuj komore do przeprowadzenia chromatografii TLC. Napelnij komore¢ do ok. 0.5 cm
wysokosci eluentem A. Przykryj komorg szalkg Petriego. Poczekayj, az eluent wysyci przestrzen
komory chromatograficznej.

2. Przygotuj swoje proébki. Otrzymates probke 4-nitrobenzaldehydu umieszczong we fiolce z
bursztynowego szkla oznaczonej jako TLC standard (okreslany jako S na ptytce TLC).
Zachowate$ rowniez probke swojego surowego produktu (fiolka C) i przekrystalizowanego
produktu (fiolka R) w 2 innych fiolkach z bursztynowego szkta. Dodaj ok. 1 mL etanolu do kazdej
fiolki, w celu rozpuszczenia probek.

3. Przygotuj swoja plvtke TLC. Za pomocg otdwka narysuj ostroznie lini¢ startowg (1 cm
powyzej dolnego brzegu ptytki) i zaznacz miejsca, w ktorych naniesiesz 3 probki. Oznacz je jako S
(materiat wyjSciowy), C (surowy produkt) i R (produkt rekrystalizowany), zgodnie z opisem na rys.
3. W lewym gornym rogu ptytki, napisz twoj Kod Zawodnika. W prawym gornym rogu ptytki,
napisz oznaczenie eluenta, ktory uzywasz do rozwinigcia ptytki (pierwszy to Eluent A, a nastepny
to Eluent B). Nanies trzy probki na ptytke, uzywajac przygotowanych kapilar.

Student Code Eluent A / Eluent B

1cm¢ s € R

Rys. 3. Przygotowanie ptytki TLC

4. Przeprowadz analize TLC. Za pomoca pesety wléz ptytke TLC do komory chromatograficznej
I przykryj ja szalka Petriego. Pozwol, aby eluent osiagnal odleglos¢ ok. 1 cm ponizej goérnej
krawedzi ptytki. Za pomoca pgsety wyjmij ptytke, zaznacz czoto eluentu otowkiem i pozwol ptytce
wyschna¢ na powietrzu.

5. Wywolaj plytke TLC. Umies¢ ptytke TLC pod lampg UV znajdujacg si¢ na wspdlnym stole
laboratoryjnym. Za pomocg oldwka, obrysuj wszystkie widoczne plamki.

6. Wylej eluent do butelki z napisem “Organic waste”.

7. Powtorz etapy 1, 3, 4, 51 6 uzywajac eluentu B.

8. Umies¢ twoje ptytki w zamykanej plastikowej torebce z Kodem Zawodnika.
51st IChO — Zadania laboratoryjne 13
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Przedstaw wyniki twojej analizy TLC (uzupelnij ponizsze schematy obrazami swoich wynikow).
Mozesz uzy¢ tych rysunkoéw do stworzenia schematycznego obrazu swoich ptytek TLC, co moze
pomoc ci odpowiedzie¢ na nastepujace nizej pytania.

Schemat nie bedzie oceniany.

Eluent A Eluent B
R Lo |------ j---4 }--- p------ J---=--- $---
S C R S C R

Po zakonczeniu zawodow, asystent w twoim laboratorium odbierze od ciebie nastgpujace rzeczy:

- Szklang fiolke oznaczong Kodem Zawodnika, zawierajacg twodj przekrystalizowany
produkt;

- Ptytki TLC (A i B) umieszczone w zamykanej torebce plastikowej oznaczonej Kodem
Zawodnika.

Przekazane rzeczy:

Przekrystalizowany produkt m
TLC plytka A o
TLC plytka B o
Podpis
Zawodnik Kierownik laboratorium
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Pytania

1. Zaproponuj struktur¢ koncowego produktu organicznego powstajacego w  reakcji
4-nitrobenzaldehydu i odczynnika Oxone®.

2. Na podstawie swoich wynikéw TLC, odpowiedz na nastgpujace pytania.

Ktory eluent jest lepszy do $ledzenia postepu reake;ji?

oA oB

. Surowy produkt (C) zawiera §ladowe iloéci 4-nitrobenzaldehydu

o Prawda 0 Falsz

. Rekrystalizowany produkt (R) zawiera sladowe ilosci 4 nitrobenzaldehydu.

o Prawda o Falsz
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Zadanie | pytanie | Kalibracja | OZRaCZeNi€ | n) g | pyo | pp g | Okreslenie |, 5o 5| suma
p2 zelaza stechiometrii

14% Punkty 10 6 3 4 3 9 3 2 40
catosci Ocena

Zadanie P2. Zawartos¢ zelaza w winie

Zelazo jest pierwiastkiem, ktére moze w sposob naturalny wystepowaé w winie. Jesli jego stezenie
przekracza od 10 do 15 mg na litr, to utlenianie Zelaza(IT) do zelaza(II) moze doprowadzi¢ do utraty jakoSci
wina, z powodu tworzenia si¢ osadu. Konieczne jest zatem oszacowanie zawarto$ci zelaza w winie w
trakcie jego wytwarzania.

Ze wzgledu na bardzo niskie stezenie form zelaza, do jego ilo§ciowego oznaczenia wykorzystuje si¢
barwny kompleks zelaza(Ill) z tiocyjanianem SCN- jako ligandem i przeprowadza pomiar
spektrofotometryczny.

Twoim zadaniem jest spektrofotometryczne oznaczenie calkowitej zawarto$ci zelaza w
otrzymanej probce bialego wina i wyznaczenie stechiometrii kompleksu tiocyjanian-zelazo(III).

OSTRZEZENIA

o W celu wykonania tego zadania otrzymujesz dwa roztwory zelaza(Ill) 1 dwa roztwory
tiocyjanianu potasu o réznych stgzeniach. Zachowaj daleko posunieta ostrozno$é, aby nie pomyli¢
tych roztwordow.

o Kiedy roztwory begda gotowe do wykonania pomiaréw spektrofotometrycznych, zmierz
absorbancje nie po6zniej niz po uptywie godziny po dodaniu tiocyjanianu.
o Kiedy bedziesz potrzebowal uzycia kolorymetru, podnie§ reke z karta z napisem HELP.

Asystent poda Ci kolorymetr oznaczony kodem. Bedziesz mogt by¢ jedynym uzytkownikiem tego
kolorymetru w ciggu nie wigcej niz 15 minut. Po zakonczeniu pracy przez Ciebie lub po uplywie
tych 15 minut asystent odbierze od Ciebie kolorymetr. Jesli w danej chwili nie bedzie dostgpnego
kolorymetru, zostaniesz wpisany na list¢ oczekujacych.

o Instrukcja obstugi kolorymetru podana jest na nast¢pnej stronie.

o W celu rozwigzania niniejszego zadania mozesz poprosi¢ o kolorymetr tylko trzy razy.
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Instrukcja obstugi kolorymetru

Tryb pracy: absorbancja/transmitancja

POL_2

i
Wyswietlacz
Wybor I Schemat
dhugosci fali ————— potozenia
& kuwety
1470 525|570 590 (605 | 626 | 660
Pokretto 5
wyboru = Wneka na
kuwete
Przycisk ®
oK !

. Wiacz kolorymetr.

. Sprawdz czy podswietlony jest napis “Absorbance”. Jesli nie, obracaj pokretto wyboru trybu
pracy tak dlugo, az dookota napisu “Absorbance” pojawi si¢ linia przerywana i wtedy nacis$nij
przycisk OK.

. Obracaj pokretto wyboru, az linia przerywana pojawi si¢ dookota pozadanej dhugosci fali
(470 nm). Nacisnij przycisk OK.

. Umies¢ we wnece pomiarowej kuwete o wysokosci ok. 3 cm z roztworem odniesienia
(blank). Upewnij sie, ze wybrate§ odpowiednie potozenie (sprawdz to na schemacie orientacji
umieszczonym na kolorymetrze - promien skierowany jest zgodnie z kierunkiem zoltej strzatki,
patrz rysunek ponizej) i naci$nij kuwete az do jej koncowego potozenia. Zamknij pokrywe.

. Obracaj pokretto wyboru tak dlugo, az linia przerywana pojawi si¢ wokot “Absorbance” i
wtedy nacisnij przycisk OK. Za pomocag pokretta wyboru doprowadz do podswietlenia
“Calibration” i naci$nij przycisk OK.

o Poczekaj na ustalenie si¢ odczytu na wartosci 0,00 (lub —0,00).
. Umie$¢ we wnegce kuwete o wysokosci ok. 3 cm z analizowanym roztworem. Zamknij
pokrywe.
. Odczytaj warto$¢ absorbancji.
Kuweta
Wneka na —'— | Schemat
kuwete orientacji
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l. Oznaczanie zawartosci zelaza w winie

Do wykonania tej czeSci zadania potrzebny bedzie 0,000200 M roztwor zelaza(lll) oraz 1 M
roztwor tiocyjanianu potasu.

Sposob postepowania

1. Przygotuj 6 probowek przez dodanie do kazdej z nich wymaganej objetosci dostarczonych
roztwordw, zgodnie z opisem w ponizszej tabeli. Przyjmij, ze objetosci roztworéw sg addytywne.
Nr probowki # 1 2 3 4 5 6
0000200 Mroztwdr |4 5y | 20mL | 40mL | 60mL

zelaza(lll)

L Mroztworkwasu 195y | 30mL | 10mL | 10mL | 10mL | 10mL
nadchlorowego

Wino 10,0 mL | 10,0 mL
Roztwor nadtlenku 0,5 mL 0,5 mL
wodoru

Woda dejonizowana 9,5mL 8,5 mL 6,5 mL 4,5 mL 1,0 mL
2. Zamknij korkiem probowki i wymieszaj ich zawartos¢, aby stata si¢ jednorodna.

3. Dodaj 1,0 mL 1 M roztworu tiocyjanianu potasu do probowek 1, 2, 3, 4 i 5. Nie dodawaj go
do probowki numer 6. Zamknij korkiem probowki i wymieszaj ich zawarto$¢, aby stata sig¢

jednorodna.

4, Kiedy wszystkie probowki beda juz przygotowane, podnie$ r¢ke z karta HELP, aby
otrzymac kolorymetr od asystenta.

5. Przygotuj kolorymetr do pomiaru zgodnie z opisanym wczesniej (s. 17) sposobem
postepowania. Ustaw dtugo$¢ fali na 470 nm. Uzyj dejonizowanej wody jako S$lepej proby
(roztworu odniesienia, blank).

6. Dla kazdej proboéwki (od 1 do 6) zmierz absorbancj¢ dla tej dtugosci fali. Wyniki zapisz w
ponizszej tabeli. Aby zwréci¢ kolorymetr, podnies$ reke z karta HELP.

Nr probéwki # 1 2 3 4 5 6

Absorbancja (dla 470
nm)

Analityczne stezenie Fe*

w probowce c(Fe3*) / uM 16 32 64 %

Kod kolorymetru
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Pytania

1. Narysuj wykres zalezno$ci absorbancji A, dla probowek 1 — 4, od analitycznego stezenia
Fe3* w probowce.

0.8

Y

0.7

0.6

0.5

0.4

0.1

e(Fed+) v

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

e Ponizej zaznacz pola, odpowiadajace danym, ktéorych uzyjesz do swojej krzywej
kalibracyjnej.

Nr probowki # 1 2 3 4

Warto$ci absorbancji
uzyte do krzywe;j
kalibracyjnej

2. Wykorzystujac poprzedni wykres i wybrane przez Ciebie dane, narysuj prostoliniowy
wykres kalibracyjny na poprzednim wykresie. Wyznacz analityczne stezenie Fe3* (w umol L) w
probdwce 5.
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c(Fe*)prog 5 = nmol L
Jesli nie mozesz wyznaczyé c(Fe*), przyjmij wartosé ¢(Fe3t) = 50 umol L™t w dalszej czesci
zadania

3. Oblicz stezenie masowe zelaza, w mg na litr, w badanym bialym winie.

Cm(zelazo) = mg L™

51st IChO — Zadania laboratoryjne

20




POL 2

Wyznaczenie stechiometrii kompleksu

W tej cze$ci zadania potrzebne beda nastepujace roztwory: 0,00200 M roztwor zelaza(IIl) oraz
0,00200 M roztwor tiocyjanianu potasu.

Sposob postepowania

W pierwszej czesci tego zadania wykorzystaliSmy barwe tiocyjanianowego kompleksu zelaza(I1I)
do oznaczania ste¢zenia zelaza w probce wina. Celem realizacji czgéci 11 tego zadania jest badanie
stechiometrii kompleksu [Fea(SCN)p]@2®* (skoordynowane czasteczki wody nie sa pokazane),
gdzie a i b sg liczbami catkowitymi nie wigkszymi od 3.

Dla realizacji tej czg$ci zadania masz do dyspozycji nastgpujace wodne roztwory:
. 0,00200 M roztwor zelaza(lll) (wstgpnie juz zakwaszony) (80 mL)
. 0,00200 M roztwor tiocyjanianu potasu (80 mL)

Masz do dyspozycji takze probowki (z korkami, ktére mozesz wymy¢ i wysuszy¢), pipety z
podziatka, kuwete spektrofotometryczng, kolorymetr (na zgdanie) oraz wszelkie inne akcesoria i
sprzet znajdujacy si¢ na Twoim stanowisku pracy, jesli uznasz go za przydatny.

1. Wypelnij pierwsze trzy wiersze ponizszej tabeli, ktore pozwola Ci wyznaczy¢ stechiometrig
kompleksu metoda spektrofotometryczng. Nie musisz wypetnia¢ wszystkich kolumn. Oblicz utamek
molowy zelaza(IIl) w kazdej probowce na podstawie nastepujacego wzoru:

Veeqmn
x(Fe3t) =
Veeamn + Vsen-
Nr probowki # 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Objetos¢ 0,00200 M
roztworu zelaza (111)
VEeany / mL

Objetos¢ 0,00200 M
tiocyjanianu potasu
Vsen- / mL

Utamek molowy
zelaza(111) x(Fe®")

Absorbancja (dla 470
nm)

Kod kolorymetru

2. Przygotuj probowki. Gdy wszystkie beda juz gotowe, podnies karte HELP, aby otrzymacé
kolorymetr od asystenta.

3. Przygotuj kolorymetr do pomiaru na podstawie opisanego wyzej sposobu postgpowania (strona
17). Ustaw dtugos$¢ fali na 470 nm. Uzyj wody dejonizowanej jako roztworu odniesienia (blank).
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4. Zmierz wartosci absorbancji dla kazdej probowki, dla tej dlugosci fali. Wyniki zapisz w
poprzedniej tabeli.

Pytania

I. Narysuj wykres absorbancji A, dla probéwek, w funkcji utamka molowego zelaza(lll) x(Fe3*).

11

0.9

0.8

0.7

0.6

0.5

0.4

0.3

0.2

0.1

x(Fe™)

0 0.1 0.2 03 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1

Il. Na podstawie wynikow przeprowadzonych do$wiadczen wyznacz stechiometrie kompleksu
[(Fe)a(SCN)p]Ga0)*,
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Zadanie | pytanie M'arlecz"' M'arlelcz"' M'arlﬁCZk' P3.1 | P3.2 | P3.3 | P3.4 | P35 | Suma
P3

13% Punkty 10 10 8 4 4 2 2 2 42
catosci Ocena

Zadanie P3. Przechowywanie wina

Dwutlenek siarki, SO, jest uzywany jako konserwant zwigkszajacy trwatos¢ win. SO, wprowadzony
do wina moze reagowaé¢ z woda, tworzac jony wodorosiarczynowe (wodorosiarczanowe(IV)) HSOs i
protony, H*. Wodorosiarczyn moze takze ulec przemianie w siarczyn (siarczan(IV)), SOs*", poprzez utrate
drugiego protonu.

SO, + H,O = H* + HSO35~
HSO3; = H* + SO3*

Te trzy réozne formy dwutlenku siarki wystepujace w wodzie mogg reagowaé ze zwiazkami
chemicznymi zawartymi w winie, takimi jak aldehyd octowy, barwniki, cukry itd, z wytworzeniem
produktéw P. Catkowite stezenie dwutlenku siarki jest sumg stezef “wolnych” form (SOz, HSOs i SO5%)
oraz P.

Stgzenie konserwantu musi by¢ kontrolowane, poniewaz u niektorych osob siarczyny i dwutlenek
siarki wywotuja negatywne skutki. W Unii Europejskiej ustalono maksymalne catkowita zawartos¢
dwutlenku siarki na poziomie 100 mg L dla wina czerwonego i 150 mg L* dla wina biatego lub r6zowego.

Twoim zadaniem jest wyznaczenie calkowitego stezenia dwutlenku siarki w otrzymanym
bialym winie na podstawie wynikéw miareczkowania jodometrycznego.

Sposob postepowania

l. Nastawianie miana roztworu tiosiarczanu sodu

1. Otrzymates$ probke ok. 100 mg czystego jodanu potasu KlOs. Doktadna masa napisana jest
na etykietce fiolki. Zapisz ja w ponizszej tabeli.

2. Przygotuj 100 mL roztworu jodanu potasu w kolbce miarowej o objetosci 100 mL,
zuzywajac cala probke statego jodanu potasu i uzywajac wody dejonizowanej. Roztwor ten jest
oznaczony jako S.

3. Do kolbki Erlenmeyera o poj. 100 mL, dodaj:

. 20 mL roztworu S — za pomocg pipety o takiej ustalonej objetosci,

o 5 mL roztworu jodku potasu (0,5 M) - za pomocg cylindra o poj. 5 mL z podziatka;

. 10 mL roztworu kwasu siarkowego (2,5 M) — za pomoca cylindra o poj. 10 mL z podzialka.
4. Wymiesza] ruchem wirowym zawartos¢ kolbki Erlenmeyera, zaklej jej wylot parafilmem i

wléz do szaftki na przynajmniej pig¢ minut.

5. Napelnij biurete otrzymanym roztworem tiosiarczanu, uzywajac w tym celu zlewki.
Miareczkuj zawarto$¢ kolby Erlenmeyera, stale mieszajgc ruchem wirowym jej zawartosé. Kiedy
ciecz stanie si¢ bladozotta, dodaj dziesie¢ kropli roztworu skrobi i kontynuuj miareczkowanie do
czasu, az roztwor stanie si¢ bezbarwny. Zapisz objetos¢ titranta V.

6. W miare potrzeby powtérz procedure miareczkowania (etapy 3-5).
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Masa jodanu potasu
(zapisz warto$¢ na etykiecie)

Numer analizy® Vi/ mL

1

Ostateczna wartos¢ V1 / mL

Il. Nastawianie miana roztworu jodu

1. Za pomocg pipety o ustalonej, pojedynczej objetosci przenie§ 25 mL roztworu jodu
oznaczonego jako I2 do kolbki Erlenmeyera o obj. 100 mL.

2. Miareczkuj zawartos¢ kolbki Erlenmeyera roztworem tiosiarczanu sodu. Kiedy ciecz stanie
si¢ bladozotta, dodaj dziesie¢ kropli roztworu skrobi i kontynuuj miareczkowanie do czasu, az
roztwor stanie si¢ bezbarwny. Zapisz objetos¢ titranta V2.

3. W miare potrzeby powtérz procedure miareczkowania (etapyl-2).
Nr analizy® V2 / mL
1
2
3

Ostateczna wartosé¢ Vo / mL
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II. Oznaczanie catkowitej zawartosci dwutlenku siarki

1. Za pomocg pipety o ustalonej pojedynczej objetosci przenie§ 50 mL wina do Kkolbki
Erlenmeyera o poj. 250 mL.

2. Za pomocg cylindra miarowego o poj. 25 mL dodaj 12 mL roztworu wodorotlenku sodu
(1 M). Zamknij wylot kolbki parafilmem, wymieszaj ruchem wirowym jej zawarto$¢ i pozostaw w
spokoju na przynajmniej 20 minut.

3. Dodaj 5 mL roztworu kwasu siarkowego (2.5 M) i ok. 2 mL roztworu skrobi — za pomocag
jednorazowej (plastikowej) pipety z podziatka.

4. Miareczkuj zawarto$¢ kolbki Erlenmeyera za pomocg roztworu jodu z biurety do czasu, az
pojawi si¢ ciemne zabarwienie, utrzymujace si¢ przez przynajmniej 15 sekund. Zapisz objetosé
titranta Vs.

5. W miar¢ potrzeby powtdrz procedurg miareczkowania (etapyl-4).
Nr analizy® Vi / mL
1
2
3

Ostateczna wartos¢ Vs / mL

Pytania

1. Zapisz uzgodnione rownania wszystkich reakcji zachodzacych w trakcie nastawiania miana
roztworu tiosiarczanu sodu.
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2. Oblicz stezenie molowe roztworu tiosiarczanu sodu. Masa molowa jodanu potasu wynosi
M(KIO3) = 214,0 g mol 2.

¢(S205%) = mol L

Jesli nie mozesz obliczy¢ ¢(S2037), w dalszych obliczeniach przyjmij wartosé ¢(S203°") = 0,0500
mol L

3. Oblicz stgzenie molowe roztworu jodu.
c(l2) = mol L
Jesli nie mozesz obliczyé ¢(12), w dalszych obliczeniach przyjmij wartosé ¢(l2) = 0,00700 mol L

4. Zapisz rownanie reakcji migdzy jodem I i dwutlenkiem siarki SO, zaktadajac, ze
dwutlenek siarki ulega utlenieniu do jonéw siarczanowych SO4%".
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POL 2

5. Oblicz stezenie masowe, W mg na litr, catkowitej ilosci dwutlenku siarki w winie. Masa
molowa dwutlenku siarki wynosi M(SO.) = 64,1 g mol .

cm(SO») = mg L™
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Punkty karne

POL 2

Zdarzenie #

Podpis zawodnika

Podpis kierownika
laboratorium

1 (bez punktéw karnych)
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