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Subiect (100 de puncte)

Echipamentul de protectie necesar in laboratorul de chimie
e Halat de laborator confectionat din bumbac.
o Pantofii de laborator trebuie sa fie inchisi si cu rizuri pe talpa pentru a se evita alunecarea.
e Manusile din latex sau cauciuc, cu talc sau cu pudra, trebuie purtate in permanenta.

Reguli de protectie si tehnica securitatii muncii
 Inlaboratoarele de chimie nu se poarta lentile de contact;
« In laboratoarele de chimie se va purta intotdeauna echipament de protectie;

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

e Nu se gusta niciun fel de substanta de laborator;

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

o 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;

e Recipientii cu reactivi se inchid imediat dupa folosire;

e Reziduurile rezultate din activitatile desfasurate n 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;

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

e Manipularea reactivilor solizi se face cu spatule sau lingurite curate, pentru a preintdmpina
impurificarea acestora.

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

o Lichidele inflamabile si volatile (acetat de etil, etanol, diclorometan, toluen, pentan etc.) se
manipuleaza cu atentje.
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Substante, sticlarie, ustensile si echipamente de laborator necesare
pentru realizarea experimentului

Sticlarie, ustensile si

Proba practica - Clasa a X-a

Experimentul | . Buc Substante
echipamente ’
Flacon cu comprimat P 1
Vas Petri etichetat Proba 1
Spatula 1
Bagheta 1
Pahar Erlenmayer etichetat P 1 _ 5
Seringa 5 mL 2 Comprimat p[oba
Eprubeta cu dop etichetata P in 1 necunoscuta P
ahar Erlenmayer ca suport
. Stativ ep¥ubete " 1 Metanol
Flacon cu metanol 1
Hartie de filtru 2
Palnie conica de filtrare 1
Sticla de ceas etichetata IFA 1
Punga cu fermoar 1
Balanta cu trei zecimale M
’ acomun
Experimentul I
Eprubete etichetate plastic 5 mL 4
Eprubete neetichetate plastic 5 mL 4 Proba P
Eprubete neetichetate sticla 5 mL 8 NaHCOs solutie
Piseta cu apa distilata 1 N:‘garztg%
Pipete Pasteur 4 FeCls 1% in
Para pentru pipete Pasteur 2 H.O/MeOH=1/1
Sticlute picuratoare 3
Disponibile Proba A
la comun Proba B
E— Proba C
Experimentul lll
Flacon cu capac 1,5 mL 4
Eprubeta etichetata Solvent 5 mL 1
Pahar Berzelius 100 mL 1
Sticla de ceas neetichetata 1
Capilare 1 Proba P
Punga cu fermoar 3
Penseta 1 Solvent
Creion 1
Rigla 1 Eter de petrol
Servetele 2 Acetat de etil
Placute cromatografice de silicagel 3
Flacoane cu solventi 2
Cilindri gradati etichetati pentru
solventi 10 mL 1
. - Proba A
Lampa UV Pisponiblle Proba B
lacomun
Proba C
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Analiza unei substante necunoscute, ingredient farmaceutic activ

Conform Grupului de lucru pentru analiza substantelor confiscate (Scientific Working Group for the
Analysis of Seized Drugs, https://swgdrug.org/), schema de analizad urmata de chimistul criminalist
care analizeaza o substanta necunoscuta presupune realizarea unor teste preliminare, urmate de
un test de confirmare.

Fiecare tehnica are un anume grad de discriminare. Exemple de tehnici realizate in analiza
substantelor, in ordinea capacitatii de discriminare de la C la A sunt prezentate in figura de mai jos.
Spre exemplu, reactiile de identificare ale grupelor functionale, precum reactia fenolilor cu FeCls,
care dau complecsi de culoare verde, albastra sau rosie pot fi folosite ca teste de culoare.

= Spectroscopia in infrarosu

= Spectrometria de masa

= Spectroscopia de rezonanta magnetica nucleara
= Spectroscopia RAMAN

= Difractometria de raze X

o Electroforeza capilara

o Cromatografia de gaz

Categoria B

(Selectivitate prin caracterizare
fizica sau chimica)

o Cromatografia de lichide
o Cromatografiain strat subtire
o Spectroscopia in ultraviolet si vizibil

i Teste de culoare

Categoria C

«+ Spectroscopia de fluorescenta

(Selectivitate prin informatii generale) < Temperatura de topire

Céand schema de analiza include o tehnica din categoria A (de confirmare), trebuie realizata cel putin
una dintre celelalte tehnici (din categoriile A, B sau C). Daca in schema de analiza nu este inclusa
nicio tehnica din categoria A, cel putin trei metode din categoriile B sau C trebuie folosite. Rezultatele
din categoriile A sau B trebuie sa poata fi revazute (spectre imprimate, cromatograme, poze ale
placutelor CSS etc.). Acestea sunt standardele minimale pentru identificarea substantelor
necunoscute.

Imagineaza urmatorul experiment: Esti un chimist criminalist care analizeaza probe. Un tanar a
fost gasit inconstient pe o alee intunecata. Analizele toxicologice preliminare nu au indicat prezenta
unei substante straine, insa politistii au recuperat un comprimat (pastild) din preajma victimei si
suspecteaza ca tanarul ar fi putut fi victima unui medicament ingerat gresit. Rolul tdu este sa asisti
politistii prin identificarea compusului ingredient farmaceutic activ (IFA) al comprimatului pentru a
elucida cazul.

Ai la dispozitie un comprimat necunoscut in flaconul etichetat P. De asemenea, ai la dispozitie
substantele de referintd, probele A, B si C care contin solutii in metanol ale urmatoarelor substante:
aspirind, paracetamol si ibuprofen, cu urmatoarele structuri:

A 307 T,

aspirina paracetamol ibuprofen

Cerinta: Identifica ingredientul farmaceutic _activ_(IFA) din _comprimatul
necunoscut notat P si asociaza probele A B si C cu structurile de mai sus prin
efectuarea experimentelor | IT si I11.

Citeste cu atentie Intreaga fisa Tnainte de a te apuca de lucru!
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l. Extractia inqredientului farmaceutic activ (AFI) 50 puncte

Mod de lucru:

1.
2.

3.

BOooNO O A

12.

Cantareste vasul Petri etichetat cu Proba si noteaza valoarea obtinuta.

Adauga comprimatul in vasul Petri, cantareste din nou si noteaza valoarea obtinuta.
Calculeaza prin diferenta greutatea comprimatului.

Foloseste spatula si/sau bagheta pentru a marunti comprimatul pana la obtinerea unei pulberi
omogene.

Transfera solidul folosind spatula in paharul Erlenmayer de 25 mL etichetat cu P.

Masoara cu seringa 5 mL metanol si adauga in paharul Erlenmayer etichetat cu P.

Preia intreaga cantitate din vasul Petri folosind Thca 2 mL de metanol.

Filtreaza suspensia in eprubeta cu dop notata cu P.

Spala solidul pe palnie cu inca 3 mL metanol.

Cantareste sticla de ceas etichetata IFA si noteaza valoarea obtinuta.

. Transfera cu cilindrul 3 mL din proba pe sticla de ceas etichetata IFA si lasa pe masa de lucru

pana la obtinerea unui solid (90-120 minute).

. Dupa cele 90-120 minute, cantareste din nou sticla de ceas etichetata IFA si noteaza valoarea

obtinuta. Calculeaza prin diferenta valoarea solidului obtinut.
Produsul IFA se transfera in punqga cu fermoar si se capseazd pe foaia de concurs in
locul special destinat.

a) Indica observatiile pe care le-ai notat de-a lungul experimentului si completeaza informatiile
lipsa in foaia de concurs.

.’ Absenta produsului in punga cu fermoar conduce la neacordarea punctajului.

Il. Teste de reactivitate 20 puncte

Realizeaza urmatoarele teste ale probelor A, B, C si P:

1.

3.

Transfera in fiecare dintre eprubetele etichetate A, B, C 1- 2 mL (o pipeta Pasteur disponibila
pe flacon) solutii ale probelor A, B, C disponibile la comun in flacoanele Proba A — Teste,
Proba B- Teste, Proba C — Teste.

Transfera in eprubeta etichetata P de 5 mL din stativ 2 mL (aproximativ 2 cm Tnaltime) proba
P din eprubeta cu dop etichetata P.

In cate patru eprubete neetichetate de pe masa de lucru transferd cate 0.5 mL din fiecare
proba A, B, C si P (inaltimea lichidului sa fie de 7-10 mm — foloseste rigla de pe masa de
lucru).

Adauga peste eprubetele de la punctul 3 urmatoarele solutii folosind sticlutele picuratoare si
noteaza observatiile:

1) NaHCOz3 (solutie saturata)
2) FeCl;3-H20 (1% intr-un amestec echimolecular apa/etanol)
3) NaOH (concentratie 20%).

b) Indica observatiile pe care le-ai notat de-a lungul experimentului si completeaza informatiile

lipsa in foaia de concurs.

c) Asociaza proba P cu una dintre probele A, B sau C.

lll. Realizarea si interpretarea experimentelor de analiza cromatografica 30 puncte

Realizeaza urmatoarele probe pentru analiza cromatografica utilizand cele 4 flacoane cu
capac de 1,5 mL etichetate A, B, C si P:
1) Transfera intre 0,2-0,5 mL proba A in flaconul etichetat A utilizand pipeta Pasteur a flaconului

continand solutia stoc disponibila la comun (vezi gradatia de pe flaconul cu capac).

2) Transferaintre 0,2-0,5 mL proba B in flaconul etichetat B utilizAnd pipeta Pasteur a flaconului

continand solutia stoc disponibila la comun (vezi gradatia de pe flaconul cu capac).
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3) Transferaintre 0,2-0,5 mL proba C in flaconul etichetat C utilizand pipeta Pasteur a flaconului
continand solutia stoc disponibila la comun (vezi gradatia de pe flaconul cu capac).

4) Transfera in eprubeta etichetata Solvent 1-2 mL (1/4 din volumul eprubetei sau o pipeta
Pasteur) din flaconul etichetat Solvent disponibil la comun. n eprubeta se gaseste un capilar
cu care se realizeaza depunerea probelor si care trebuie spalat bine cu solvent intre
depuneri, prin imersarea capilarului in solvent si eliminarea solventului pe un servetel
disponibil pe masa de lucru.

Realizeaza urmatoarele experimente de cromatografie in strat subtire (vezi materialul
suplimentar), continand probele A, B, C si P:

Fiecare placuta contine trei spoturi
1) Placuta proba A, proba P — contine proba A, amestec proba A si proba P si proba P (A, AP, P)
2) Placuta proba B, proba P — contine proba B, amestec proba B si proba P si proba P (B, BP, P)
3) Placuta proba C, proba P — contine proba C, amestec proba C si proba P si proba P (C, CP, P)

Pentru placutele cromatografice nr. 1-3 — se utilizeaza ca sistem de elutie un amestec de
acetat de etil : eter de petrol = 1:1 raport volumetric. Pentru masurarea volumelor se
foloseste cilindrul gradat etichetat Solvent CSS. Experimentele cromatografice se realizeaza in
paharele Berzelius de 100 mL prevazute cu sticle de ceas, disponibile pe masa de lucru. Vizualizarea
placutelor se face sub lampa UV, unde se marcheaza cu creionul spoturile observate.

!Citeste cu atentie materialul suplimentar pentru realizarea experimentului CSS

d) Deseneaza pe foaia de concurs rezultatele obtinute la cromatografie (cate o reprezentare a
fiecarei placute cu spoturile observate). Calculeaza R; pentru proba A, B, C si P in sistemul de
elutie.

e) Indica structurile probelor A, B si C.

f) Indica formula de structura a probei necunoscute P si justifica atribuirea.

g) Comenteaza diferentele de dintre factorii de retentie.

! Placutele cromatogqrafice se introduc in pungile cu fermoar si se capseaza in zonele
indicate pe foaia de concurs. Absenta placutelor conduce la neacordarea punctajului.

Comisia Centrala
a Olimpiadei Nationale de Chimie
Va ureaza

Nota: Timp de lucru 3 ore.

Subiecte elaborate de:

Conf. dr. habil. Mihaela Matache — Universitatea din Bucuresti

Daniel Radu - Colegiul Economic ,lon Ghica" Targoviste

Carmen Nechita — Liceul Teoretic ,Grigore Antipa” Botosani

Luminita Doicin — Colegiul National ,Gheorghe Lazar” Bucuresti

Cristina Adela Marioane — Colegiul National ,Mihai Eminescu” Petrosani

Succes!
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