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Proba practica
Clasa a Xl-a

Echipamentul de protectie necesar in laboratorul de chimie

Halat de laborator confectionat din bumbac.

Pantofii de laborator trebuie sa fie inchisi si cu rizuri pe talpa pentru a se evita
alunecarea.

Manusile din latex sau cauciuc, cu talc sau cu pudra, trebuie purtate in permanenta.

Reguli de protectie si tehnica securitatii muncii

n laboratoarele de chimie nu se poarta lentile de contact;
Tn laboratoarele de chimie se va purta intotdeauna echipament de protectie;

La primirea si la utilizarea substantelor chimice pentru analizele chimice de laborator,
trebuie citite cu atentie etichetele de pe flacoane (recipienti);

Nu se gusta niciun fel de substanta de laborator;

Pentru a mirosi o substanta, vaporii trebuie indreptati spre utilizator prin miscarea
circulara a mainii deasupra vasului deschis care o contine, cu mare precautie,
neaplecand capul asupra vasului si fara a inspira adanc in plamani;

Este interzis ca utilizatorul sa se aplece asupra vasului in care se transvazeaza sau se
incalzeste un lichid oarecare, ori sa tina vasul inclinat spre sine sau spre alte persoane,
pentru a evita stropirea cu picaturile lichidului;

Intotdeauna se adauga acizii in apa si niciodata apa in acizi;
Recipientji cu reactivi se inchid imediat dupa folosire;

Reziduurile rezultate din activitatile desfasurate in laborator nu se arunca in chiuveta, ci
se depoziteaza in recipientele speciale, destinate colectarii reziduurilor chimice,
etichetate corespunzator;

Tnaintea inceperii experimentelor de laborator se verificd calitatea sticlariei puse la
dispozitie; elevii anunta imediat supraveghetorul in cazul in care observa piese de
sticlarie care prezinta zgarieturi, crapaturi sau alte defecte;

Spalarea vaselor se face imediat dupa utilizare, cu lichide potrivite in care reziduurile
sunt solubile, pentru a evita reacfiile violente;

Manipularea reactivilor solizi se face cu spatule sau lingurife curate, pentru a
preintampina impurificarea acestora.

Solutiile de reactivi pentru analiza se manipuleaza astfel incat sa nu fie impurificate.

Lichidele inflamabile si volatile (diclorometan, toluen, pentan etc.) se manipuleaza cu
atentie.
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Subiect (100 de puncte)

Sinteza prin reactie de tip Wittig a unei diariletene

Sinteza Wittig se bazeaza pe o reactie importantd in chimia organica prin se formeaza noi
legaturi carbon-carbon. Aceasta reactie, aparuta cu mult inaintea reactiilor de cuplare catalizate
de metale tranzitionale a fost si este o sursa importantd de diversitate a scheletelor

hidrocarbonate.
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Cerinte:

Realizati reactia Wittig prin procedura descrisa mai jos, analizati produsul obtinut prin
cromatografie in strat subtire si raspundeti la o serie de intrebari.

A. Sinteza organica 55 puncte

Mod de lucru:

Tn paharul Berzelius de 25 mL etichetat cu 1 se afld 300 mg (0,69 mmoli, 1 echiv.) bromura de
benziltrifenilfosfoniu Peste acest solid se adauga 150 mg (0,73 mmoli, 1,05 echiv.) 9-
formilantracen care se gaseste pe masa de lucru individuald pe sticla de ceas etichetata ,9-
formilantracen”. Se amesteca substantele cu o bagheta si peste amestec se adauga 1 mL de
N,N-dimetilformamida (DMF) cu ajutorul unei seringi (disponibila pe masa comuna). Se continua
agitarea cu bagheta timp de 1-2 minute. Se adauga in picaturi, cu ajutorul unei seringi, 0,4 mL
solutie NaOH 50% (disponibila pe masa comuna). Se continua agitarea timp de 30 de minute.

Produsul de reactie se izoleaza prin precipitarea cu 6 mL (masurat cu cilindrul disponibil
pe masa comunad) de amestec 1-propanol:H,O= 1:1 (disponibil pe masa comuna), urmata de
filtrare la vid (se efectueaza la punctele special amenajate in fiecare laborator). Precipitatul
obtinut se spala pe hartia de filtru cu 1 mL de 1-propanol (masurat cu o pipeta Pasteur, cat
poate lua para disponibila la punctul de filtrare) si se lasa la uscat 3-5 minute pe sticla de ceas
etichetata ,produs brut”.

Se retine aproximativ jumatate din cantitatea de produs brut pe sticla de ceas si cealalta
jumatate se recristalizeaza in modul urmator: se introduce produsul in eprubeta de 20 mL
etichetata ,recristalizare” si se adauga 5 mL 1-propanol (disponibil pe masa comuna), masurat
cu cilindrul gradat etichetat ,1-propanol”; se incalzeste eprubeta pe baie de nisip pana la
dizolvarea solidului (este posibil ca solutia s& raména putin opalescenta), apoi se raceste
eprubeta intr-o baie de gheata (disponibila la masa comuna), pana la cristalizarea produsului
(se poate induce cristalizarea prin frecarea cu bagheta, avand grija de a nu sparge eprubeta);
solidul obtinut se separa prin filtrare la vid si se spala cu 1 mL de 1-propanol (masurat cu o
pipeta Pasteur, cat poate lua para disponibila la punctul de filtrare). Se lasa la uscat 3-5 minute
pe sticla de ceas etichetata ,produs recristalizat”.

! Produsul recristalizat se va introduce la finalul probei intr-una din pungile cu fermoar
si se capseaza pe foaia de concurs in locul special destinat. Absenta produsului conduce
la neacordarea punctajului.

B. Realizarea si interpretarea investigatiilor cromatografice 20 puncte
Intr-un pahar aveti disponibile 4 eprubete mici etichetate in care trebuie sa realizati 3 solutii
pentru analiza cromatografica; 9-formil-antracen (aproximativ 1 mL solutie stoc disponibila pe
masa comuna, masurat cu pipeta Pasteur notata cu 1) si solutii diluate (cateva cristale in 1 mL
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de acetat de etil, masurat cu pipeta Pasteur disponibila pe masa comuna) ale produsului brut si
respectiv, produsului recristalizat; in cea de a patra eprubeta etichetata Solvent se gasesc trei
capilare peste care adaugati 1-2 mL acetat de etil (masurat cu pipeta Pasteur notata cu 2,
disponibil pe masa comuna) pentru spalarea capilarelor.

Pentru analiza calitativa a reactiei se realizeaza un experiment de cromatografie in strat
subtire (vezi materialul suplimentar pentru modul de lucru detaliat) pe o placuta cromatografica
de silicagel pe care aplicati 3 spoturi (9-formilantracen, produsul brut si produsul recristalizat).
Sistemul de elutie utilizat este AcOEt:n-heptan=1:9 (disponibil pe masa comuna), in volum de
maxim 5 mL, masurat cu un cilindru etichetat. Vizualizarea placutelor se face sub lampa UV,
unde se marcheaza cu creionul spoturile observate.

! Placuta cromatografica se introduce in punga cu fermoar si se capseaza in _zona
indicata pe foaia de concurs. Absenta placutei conduce la neacordarea punctajului.

C. Raspundeti la urmatoarele cerinte si intrebari 25 puncte
1. Desenati in lucrare rezultatele obtinute la cromatografie (o copie a placutei cu spoturile
observate).

2. Calculati Rrurile pentru 9-formilantracen si pentru produsul de reactie (brut si
recristalizat).

3. Aratati cum ati putea obtine altfel alchena tinta, folosind tot reactia Wittig. Scrieti
formulele reactivilor folositi.

4. Scrieti formulele structurale ale stereoizomerilor compusului sintetizat.

5. Prezentati mecanismul reactiei Wittig si structura produsului secundar de reactie.

Nota: Timp de lucru 3 ore.

Subiecte elaborate de:

Prof. dr. lon Grosu, Universitatea Babes-Bolyai din Cluj-Napoca

Lect. dr. Mihaela Matache, Universitatea din Bucuresti

Prof. Rodica Baruta, Colegiul National "Horea, Closca si Crisan", Alba-lulia
Prof. Ruxanda Serban, Colegiul National "Vasile Alecsandri”", Galati

Prof. Laura Mosteanu, Colegiul National "lon Minulescu", Slatina

Prof. Daniela Iftode, Colegiul National "Costache Negruzzi”, lasi

Comisia Centrala a Olimpiadei
Nationale de Chimie

Va ureaza

Succes!
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