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Echipamentul de protectie necesar in laboratorul de chimie

Halat de laborator confectionat din bumbac.
Pantofii de laborator trebuie sa fie Tnchisi 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

in laboratoarele de chimie nu se poarta lentile de contact;

In 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;

Recipientii 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;

inaintea inceperii experimentelor de laborator se verifici integritatea sticldriei puse la
dispozitie; elevii anuntd 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 reaciiile violente;

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

Solutiile de reactivi pentru analiza se manipuleaza astfel incat sa nu fie impurificate.
Lichidele inflamabile si volatile (acetat de etil, etanol, diclorometan, toluen, pentan etc.) se
manipuleaza cu atentje.

Cititi intreaga fisa de lucru inainte de a incepe sa lucrati.

Solicitarea de noi cantitati de materii prime se poate face doar in primele 90 minute si se
depuncteaza cu 10 puncte.

Spargerea unei piese de sticlarie se penalizeaza cu 5 puncte.
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Subiect (100 de puncte)

Obtinerea unei B-hidroxicetone prin reactia dintre o aldehida si o cetona

Reactia de condensare a compusilor carbonilici care contin hidrogen la atomul de carbon din pozitia
a fatd de gruparea carbonil este o metoda importantd de formare de legaturi carbon — carbon. In
functie de conditiile de reactie, in urma sintezei se pot obtine compusi diferiti.

Reactia de condensare dintre 4-nitrobenzaldehida si 2-nitroacetofenond, realizata ih mediu bazic,
conduce la alcoolul | atunci cand reactia are loc la temperatura camerei sau la produsul X atunci
cand reactia se realizeaza la temperatura ridicata.
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Cerinte:

Realizati reactia dintre 4-nitrobenzaldehida si 2-nitroacetofenona urménd procedura descrisa
mai jos, analizati produsul obtinut prin cromatografie in strat subtire si raspundeti la intrebari

A. Sinteza organica 55 puncte

Mod de lucru:

In eprubeta de 20 mL etichetata cu 1 se afla 55 mg (0,33 mmoli) 2-nitroacetofenona. Peste aceasta
se adauga 2 mL solutie etanolica de 4-nitrobenzaldehida 165 mM (disponibild pe masa comuna) cu
ajutorul unei seringi de 2 mL (disponibila pe masa comuna) preluand eventualele urme de 4-
nitrobenzaldehida de pe peretii eprubetei. Se agita timp de cateva secunde pana la omogenizare
completad, dupa care se adauga 1 mL solutie apoasa de Na>COs de concentratie 165 mM (disponibila
pe masa comuna) cu ajutorul unei seringi de 2 mL (disponibila pe masa comuna). Amestecul de
reactie astfel obtinut se agita ocazional timp de 30 minute. Precipitatul format se filtreaza la presiune
atmosferica. Instalatia de filtrare este formata dintr-un pahar Erlenmeyer, o palnie conica de filtrare
si hartie de filtru (disponibile pe masa de lucru). Pentru a realiza filtrarea asamblati instalatia de
filtrare prin asezarea pélniei de filtrare in paharul Erlenmayer, iar hartia de filtru pe palnia de filtrare,
si umectati cu 2-3 picaturi de amestec etanol-apa = 2/1, raport volumetric, disponibil in pisete la
masa comuna. Pentru preluarea integrala a precipitatului din eprubeta adaugati, in eprubeta in care
a fost realizata reactia, 1-2 mL amestec etanol:apa, astfel incat inaltimea solventului in eprubeta sa
fie de 1-1,5 cm. Operatia se repeta de 3 ori. Dupa filtrare precipitatul se transfera, impreuna cu hartia
de filtru, in vasul Petri/sticla de ceas cu etichetata ,produs” si se lasa la uscat 10 minute inainte de
realizarea analizei prin cromatografie in strat subtire.

! Produsul se va introduce cu o spatula, 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 corespunzator sintezei.

B. Realizarea si interpretarea investigatiilor cromatografice 20 puncte

in stativul de pe masa personala aveti 4 eprubete mici etichetate cu A, B, C si Solvent in care trebuie
sa adaugati 3 solutii pentru analiza cromatografica:
e solutia A (2-nitroacetofenona, aproximativ 1 mL, disponibild pe masa comuna, masurata cu
o seringa de 5 mL,) se plaseaza in eprubeta A;

e solutia B (4-nitrobenzaldehida, aproximativ 1 mL, disponibila pe masa comund, masurat cu
o seringa de 5 mL, se plaseaza in eprubeta B);
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e o solutie diluata de produs de reactie (cateva granule se dizolva in 1-2 mL solvent, disponibil
pe masa comuna, masurat cu o seringa de 5 mL), se introduce in eprubeta C;

e 1-2 mL solvent, masurat cu o seringd de 5 mL, pentru spalarea capilarelor in eprubeta
etichetatd Solvent in care se gaseste o capilara.

Pentru analiza calitativa a reactiei se realizeaza un experiment de cromatografie in strat
subtire (vezi materialul suplimentar pentru modul de lucru detaliat) pe o placutad cromatografica de
silicagel pe care aplicati 3 spoturi: 2-nitroacetofenona (din eprubeta A), 4-nitrobenzaldehida (din
eprubeta B) si produsul (din eprubeta C). Sistemul de elutie utilizat este ACOEt : eter de petrol = 1 :
2 (disponibil pe masa comuna), in volum de aproximativ 4 mL, masurat cu seringa de 5 mL de pe
masa personala. Vizualizarea placutelor se face sub lampa UV, unde se marcheaza cu creionul
spoturile observate.

! Placuta cromatografica se introduce in cea de-a doua punga cu fermoar si se capseaza in
zona_indicata pe foaia _de concurs. Absenta placutei conduce la _neacordarea punctajului
corespunzator experimentului de cromatografie.

C. Raspundeti la urmatoarele cerinte si intrebari 25 puncte
1. Scrieti formula de structura a compusului X
2. Determinati cantitatile de de 4-nitrobenzaldehida si Na2COjs utilizate in reactie, exprimate in
mmoli si mg.
3. Calculati masa teoretica de produs de reactie exprimata in grame.
4. Reprezentati, pe foaia de concurs, prin desen rezultatul obtinut la cromatografie (o copie a
placutei cu spoturile observate).
Calculati Rrurile pentru 2-nitroacetofenona, 4-nitrobenzaldehida si produsul de reactie.
Comentati evolutia reactiei si puritatea produsului sintetizat analizand placuta cromatografica.

oo

Se dau masele atomice: C-12, H-1, O-16, Na-23

Comisia Centrala

a Olimpiadei Nationale de Chimie
Nota: Timp de lucru 3 ore. Vi o
a ureaza

Succes!

Subiecte elaborate de:

Conf. Dr. Niculina Daniela Hadade— Universitatea Babes-Bolyai, Cluj-Napoca
Prof. Silvia Petrescu — Colegiul Natioanal Nicolae Balcescu, Braila

Prof. Daniel Radu— Colegiul Economic lon Ghica, Targoviste

Prof. Ana Cristina Timotin — Complexul Educational Laude-Reut, Bucuresti
Prof. lulia-Daniela Vlad — Liceul Teoretic Alexandru loan Cuza, Corabia
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