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Nazwisko i imie: Keod: POL

Instrukcje (Zadanie 1)

Ten arkusz egzaminacyjny sktada si¢ z 10 stron, zawiera on opis zadania laboratoryjnego nr 1 i arkusze
odpowiedzi.

Przed rozpoczgeiem wykonywania eksperymentéw masz 15 minut na przeczytanie tego materiatu.
Masz 2 godziny i 15 minut na wykonanic zadania ar 1.

Mozesz zaczal wykonywac eksperymenty dopiero kiedy zostanie podana komenda START. Musisz
natychmiast przesta¢ pracowac, kiedy zostanie podana komenda STOP, Niezastosowanie sie do 2
komendy przez 5 minut spowodme uniewaznienie Twojej czgscl laboratoryjne). Po ustyszeniu komendy
STOP, czekaj przy swoim stanowisku Iaboratoryjnym. Opiekun sali sprawdzi Twoje stanowisko.
Nastepujacy materiat powinien pozostaé na twoim stole laboratoryjnym:

Tres¢ zadan z arkuszami odpowiedzi {material, ktdry teraz czytasz)

Podezas zawodbw musisz przestrzegaé zasad bezpieczefistwa podanych w regulaminie IChO. W
laboratorium musisz nosi¢ okulary laboratoryjne lub wlasne okulary korygujace wzrok, jeéhi zostana
one zaakeeptowane przez asystenta. Do pracy z odczynnikami mozesz zatozy¢ rekawiczki.

Jesli nie bedziesz przestrzegal zasad bezpieczenstwa otrzymasz od nauczyciela tylko jedno ostrzezenie.
Jeshi przekroczysz po raz drugi zasady bezpieczenstwa, zostaniesz usuniety z laboratorium i otrzymasz

zero punktow za calg czes¢ laboratoryjna.

Jesli masz pytania zwiazane z zasadami bezpicczenstwa lub cheesz wyiéé z laboratorium, nie wahaj sie
zapytac€ o to aystenta,

Mozesz pracowac tylko na stanowisku przeznaczonym dla ciebie.
Do pisania odpowiedzi uzywaj tylko dostarczonego dhugopisu (nie uzywaj do tego celu olowka).
Uzywaj dostarczonego kalkulatora,

Wszystkie wyniki musza by¢ wpisane w odpowiednie miejsca na arkuszu odpowiedzi. Wyniki wpisane w
inne miejsca nie beda oceniane. Jedli bedziesz potrzebowal brudnopisu, uzywaj do tego celu odwrotnych
stron arkuszy.

Zamknigte naczynka z roztworami reakcyjnymi umie$é w pojemniku z napisem “Used Vials”,
Zuzyte roztwory wylej do pojemnika z napisem “Liquid Waste”.
Fragmenty ampuiki uimieéé w pojemniku z napisem “Broken Glass Disposal”.

Odezynniki i szkto laboratoryjne zostana uzupetnione lub wymienione bez punktéw kamych tylko raz.
W kazdym nastepnym przypadku powoduje to utrate I punktu z 40 punktow za czesé labor ALOTYIng.

® Angielska wersja zadan bedzie dostepna na zadanie tylko w przypadku niejasnosci.
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Nazwisko 1 imie:

Gdczynniki | wyposaZenie (Zadanie 1)

Kod: POL

Odczyvnniki (opis na etvkietach wyrdzniony iest ponizej wytluszezong czcionka)

. . . et
Oznaczenia szkodliwodci

Oznaczenia zasad

bezpieczenstwa

~2 M HCY, roztwor w wodzie , 50 mL w

butelce

R34, R37

S26, 545

~0.01 M KI5, roztwoér w wodzie, 10 mL w

butelce, oznaczone “I”.

Aceton, (CH3),CO, M = 58.08 g mol™,
gestodé = 0.791 g mL™, 10.0 mL w fiolce

R11, R36, R66, R67

59, 816, 826

Aceton-ds, (CD3),CO, M = 64.12 g mol ™,
gestodé =0.872 gmL”, 3.0 mL w ampuilce

R11, R36, R66, R67

59, 816, 826

" definicje nxraczen szkiodliwedel | zassd bezpictzenstwa rnnjdujp sig na stronie 3

"hrokindne sipienie molowe roztwory jest podane na elykiecie pojemuikéw praed narwy substancii

Wyposaienie — Kitgl

¢ Jedna szklana butelka wypetniona woda destylowana

*  Pigtnascie 20-mL naczynek zakrgcanych korkiem z teflonowym uszezelnieniem

¢ Dziesie¢ 1-mlL polietylenowych pipet shuzacych do
przenoszenia roztworu, z podziatka co .25 mL (zobacz

rysunek po prawej stronie).

e Drziesie¢ 3-mL polietylenowych pipet stuzacych do
przeniesienia roztworu, z podziatka co 0.50 mL (zobacz

rysunek po prawej stronie).
s Jeden minutnik (stoper)

44" IChO — Zadania laboratoryjne. Oficjalna wersja polska
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Nazwisko i imie: Kod: POL-

Oznaczania szikodliwodc | zasad bezpleczedstwa (Zadanie 1)

R11 substancja tatwopaina

R34 substancja powodujaca oparzenia

R36 substancja drazniaca oczy

R37 substancja drazniaca ukfad oddechowy

R66 powtarzajgcy si kontakt z substancja moze powodowaé wysuszenie lub pekanie skory
R67 pary odczynnika moga powodowaé omdlenia i zawroty glowy

S9 Pojemnik nalezy ‘{rzymaé w dobrze wentylowanym miejscu
S16 Pojemnik nalezy trzyma¢ z daleka od Zrédla ognia

826 W przypadku kontakiu z oczami, nalezy natychmiast przemy¢ oczy duza ilodeig wody 1 zglosic¢

sie do lekarza
S45 W razie wypadku lub zlego samopoczucia, nalezy zglosié sie natychmiast do lekarza.

th
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Nazwisko 1 imie: Kod: POL

Zadanie 1 18% calosci

a b ¢ d e f G Zad.1 | 18%

Kinetyka, efekt izotopowy i mechanizm jodowania acetonu.

Odkrycia w dziedzinie mechanizméw reakeji chemicznych sa podstawa postepu
dokonujacego si¢ w procesach katalitycznych i reakcjach syntezy. Jednym z najlepszych sposobow
wyznaczania mechanizmow reakcji jest badanie ich kinetyki, poniewaz to, jak szybkosé reakeji
zmiienia si¢ w zaleznosci od warunkéw, wynika bezposrednio z mechanizméw tych procesdw. Inng
skuteczng metoda jest badanie czasteczek, w ktérych dokonano podstawienia izotopowego.
Jakkolwiek rozne izotopy danego pierwiastka wplywaja w podobnym stopniu na reaktywnogé
substancji, to jednak maja miejsce niewielkie réznice w szybkosciach reakeji w zaleznoscei od masy
jadra atomowego.

Rozwiazujac to zadanie, wykorzystasz zaréwno badania kinetyczne, jak i efekty izotopowe

dla uzyskania informacji o jodowaniu acetonu w kwasnych roztworach wodnych:

R=HorD
Reakeja ta zachodzi zgodnie z réwnaniem kinetycznym:
Szybkos¢ = kaceton ][] [H'Y
Twoim zadaniem bedzie wyznaczenie stalej szybkoscei & oraz calkowitych rzedow reakcji m, n, i p.
Pordwnasz takze reaktywno$é acetonu z reaktywnoscia acetonu-ds, w ktorym szedé atomow protu
(*H) zostalo podstawionych deuterem (“I, D), aby wyznaczyé efekt izotopowy tej reakeji (ku/kp).

Na podstawie tych danych wyciggniesz wnioski na temat mechanizmu tej reake]i.

Prosze prreczytac opis calego zadania i odpowiednio zaplanowaé prace prred jej rozpoczeciem.

44™ JChO - Zadania laboratoryine. Oficjalna wersja polska



Nazwisko i imig: Kod: POL-

Sposéb postepowania

Szybkosci reakcji zalezg od temperatury. Zapisz temperature w sali, w ktérej pracujesz

{popros o pomoc asystenta opiekujgcego si¢ Twojg sala):

e

Instrukeja obshugi minutnika cyfrowego (stopera)

(1) Naciskaj przycisk [MODE], az wyswietli sie ikona COUNT UP.

(2) Aby rozpoczal pomiar czasu, naciénij przycisk [START/STOP].

{(3) Aby zakoniczy¢ pomiar czasu, naci$nij ponownie przycisk [START/STOP).
() Aby wyczysci¢ wyswietlacz, naciénij przycisk [CLEAR].

Ogélny spoaséb postepowania

Odmierz objetosei kwasu chlorowodorowego, wody destylowanej i roztworu trijodku potasu
(oznaczonego jako “I,”), ktére wprowadzisz do naczynia reakcyjnego. Poczatkowe stezenia
odezynnikdéw w mieszaninach reakcyjnych powinny zawiera¢ sie w podanych nizej granicach (nie
musisz bada¢ catych podanych zakreséw, ale przyjete przez Ciebie wartosci nie powinny znacznie
wykraczac poza te zakresy):
[H']: miedzy 0.211.0M
[I5]: migdzy 0.000510.002 M
[aceton]: miedzy 0.511.5M

Dla zapoczatkowania reakcji, dodaj wybrang objetos¢ acetonu do roztworu zawierajacego
pozostale odezynniki, szybko zamknij naczynie reakeyine, wlacz stoper, energicznie, jeden raz
wstrzasnij zawartos¢ fiolki i od6z ja na bok, stawiajac ja na biatym tle. Zapisz uzyte przez Cicbie
objgtosci odezynnikow w tabeli podanej w czesei (a). W trakcie przygotowywania 1 prowadzenia
reakeji nie trzymaj lub nie dotykaj fiolki ponizej poziomu znajdujacej sie w niej cieczy. Postgp
reakeji mozna sledzi¢ wizvalnie, obserwujac zanikanie z0to-brazowej barwy jonu trijodkowego.
Zapisz czas potrzebny do tego, aby zniknglo zabarwienie roztworu. Kiedy reakcja dobiegnie konca,
odstaw naczynie, pozostawiajac je zamknigte, aby nie narazi¢ si¢ na pary jodoacetonu.

Powtorz doswiadezenie tylerazy, ile to konieczne, dla réznych sigzen odezynnikéw. Zapisz

stosowane przez Ciebie stgZenia odezynnikéw w Tabeli w czesei (¢). Wskazdwka: za kazdym razem

zmieniaj stezenie tylko jednej substancyi.
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Nazwisko 1 imie: Kod: POL

Po zbadaniu szybkosci reakeji acetonu, Twoim zadaniem bedzie zbadanie szybkogci reakeji
z udzialem acetonu-ds. Zauwaz, ze cho¢ miale$ do dyspozycji duzy zapas acetonu, dostaniesz tylko
3.0 mL acetonu-ds, ze wzgledu na wysokg ceng izotopowo znaczonych materialéw, Dlatego tez,
kazde kolejne zapotrzebowanie na aceton-dg bedzie zwigzane z odjeciem jednego karnego punktu.
Pamigtaj o tym, aby w momencie, gdy bedziesz cheial uzy¢ tego odezynnika, podniesé reke i
wtedy asystent opiekujacy si¢ Twoja salg otworzy Ci ampulke. Reakcje z udzialem zwiazkow
podstawionych deuterem sq na ogél wolniejsze od reakcji zwigzkow podstawionych atomami protu.
Dlatego sugeruje si¢, abys przyjat takie warunki reakeji, ktére sprzyjajg stosunkowo szybkiemu jej

przebiegowi z udzialem (CD5),CO,

Po zakonczeniu pracy:
a) Oproznij butelke z woda 1 umies¢ ja, razem z innym nieuzywanym sprzetem, z powrotem w
pudetku oznaczonym jako “Kit #1°;
b) Umies¢ zuzyte pipety i zamknigte zuzyte fiolki w odpowiednio oznaczonych pojemnikach
pod wyciagiem.
¢) Wszystkie fragmenty pustej amputki umie$¢ w pojemniku oznaczonym jako Broken Glass
Disposal.

Mozesz uporzadkowac swoje stanowisko pracy dopiero po wydaniu polecenia: STOP,

44" JChO ~ Zadania laboratoryjne. Oficjalna wersja polska



Nazwisko 1 imie:

Kod: POL

a. W ponizsze;j tabeli zapisz swoje wyniki dla acetonu (CH3),CO. Nie musisz wypelniaé wszystkich

rubryk tabell,

Eksperyment
#

Objetosc
rozZiworu
HCl, mL

Objetosd
H;0O, mL

Objetose roztworu
13_, mL

Objetose
(CH3);CO, mL

Czas do zaniku
13_, N

1

b. W ponizsze] tabeli zapisz swoje wyniki dla acetonu-ds, (CD3),CO. Nie musisz wypelniaé

wszystkich rubryk tabeli.

Eksperyment Objetosé Objetosc | Objetosé roztworu Objetosc Czas do zaniku
4 roztworu HCL, | HyO, mlL [y7, mL (CD3)CO, mL I, s
mL
id
2d
3d
4d-

44" JChO — Zadania laboratoryine. Oficjalna wersia polska




Nazwisko i imie:

Kod: POL

¢. Wykorzystaj ponizsze tabele do obliczenia stezen i $rednich szybkosci badanych reakeji. Zatdz,

ze obj¢tos¢ kazdej mieszaniny reakcyjnej jest réwna sumie objetosci roztworéw skladowych, W

obliczeniach wartosci £ (czeSci e i ) nie musisz wykorzystywaé wynikéw wszystkich swoich

eksperymentow, ale musisz wskazaé, ktéry(-e} eksperyment(-y) zostaly przez Ciebie

wykorzystane przez zaznaczenie odpowiedniego kwadrate w prawej kolumnie,

(CHg);COJ
Eksperyment | Poczatkowe | Poczatkowe |  Poczatkowe Srednia Eksperyment
4 [H'], M LM H{CH3»COL M szybkosc wykorzystany do
zanikania I3, obliczenia ky?
Ms Tak Nie
! 0 0
2 D —
i L
; 0 0
) 0 O
5 .
0 O
° 0 0
- i
7 L
8 1 3
[ L.
(CD3)2COI
Eksperyment | Poczatkowe | Poczatkowe . Poczatkowe Srednia szybkogé Eksperyment
4 [H), M 15, M [{(CD:)»COL, M zanikania I3, uzyty do
M s obliczenia kn?
Tak Nie
1d m D
2d — ~—
U
3d D D
4d — :
L L

44" [ChO — Zadania taboratoryjne. Oficjalna wersja polska




Nazwisko 1 imie: Kod: POL

d. Podaj catkowite rzedy reakcii wzgledem acetonu, trijodku i jonu wodorowego.

szybkose = — S5 = K[(CHy),COT I [H*]P

e. Oblicz wartos¢ stalej szybkoset &y dla reakcii acetonu, (CH;)CO i podaj jedno_stki.

]CHm

f. Oblicz stalg szybkosci kp dla reakcji acetonu-ds, (CD3),CO i oblicz wartoéé ku/kn {(izotopowy
efekt tej reakceji).

ke

il

knlkp =

44™ 1ChO — Zadania iaboratoryjne. Oficjalna wersja polska



Nazwisko 1 imie: Kod: POL

g. Na podstawie danych kinetycznych i efektu izotopowego mozesz wysnué pewne wnioski na -
temat mechanizmu reakcji. Ponizej pokazany jest mozliwy mechanizm jodowania acetonu. Jedna =
reakeji jest etapem limitujacym szybko$¢ (ang. rate-determining step (R.1.S.}), a wszystkie
poprzedzajace ja etapy osiagaja szybko stan réwnowagi, silnie przesuniety w strone substratdw,

W kwadratowych polach tabeli, w pierwsze] kolumnie po prawej stronie kazdego z etapow
reakeji, umiede znaczek (v), jezell Twoje eksperymentainie wyznaczone réwnanie kinetyczne
(czgs¢ d) jest zgodne z przyjeciem tego etapu za limitujacy szybkosé, lub znaczek X, jesli Twoje
cksperymentalne réwnanie kinetyczne jest niezgodne z tym etapem jako limitujacym szybkose. W
kwadratowych polach tabeli, w drugiej kolumnie po prawej stronie, obok kazdego z etapow, umiesé
znaczek (¢), jesli Twoj eksperymentalnie szerzony efekt izotopowy (czgéé f) jest zgodny z tym
etapem jako limitujacym szybkos¢ lub znaczek X, jesli zmierzony przez Ciebie efekt izotopowy jest

niezgodny z tym etapem jako limitujacym szybkosé.

R.D.S. zgodny z R.D.S. zgodny z

rownaniem efektem
kinetycznym? izotopowym?
0] HO*
/U\ +H0r —— /”\ +H,0
HO+ HO
/H\ +H,0 /K + H;0*
HO HO+
/K e )J\/ orer

HO+

O |
)J\/’ "0 /U\/I i
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Nazwisko 1 imie: Kod: POL

I

nstrukcja (Zadanie 2)

Ten arkusz egzaminacyjny skiada sig z 13 stron zawierajacych opis zadania nr 2, arkusze odpowiedzi i
ukdad okresowy.

Przed rozpoczgeiem wykonywania eksperymentdw masz 15 minut na przeczytanie tego materiaty,

Masz 2 godziny i 45 minut na wykonanie zadania nr 2. Przy planowaniu swojej pracy wez pod uwage,
ze wykonanie jednego z etapdw wymaga 30 minut.

Mozesz zaczaé wykonywaé eksperymenty dopiero kiedy zostanie podana komenda START. Musisz
natychmiast przestaé pracowaé kiedy zostanie podana komenda STOP. Niewykonanie tej komendy przez
5 minut spowoduje uniewaznienie twojej czgsei laboratoryinej. Po uslyszeniu komendy STOP, czekaj
przy swoim stanowisku laboratoryjnym. Opiekun sali sprawdzi twoje stanowisko. Nastepujace
materialy powinny poezesta¢ na twoim stole laboratoryjnym:

Tres¢ zadan z arkuszami odpowiedzi (material, ktory teraz czytasz)

Plytka TLC umieszczona w zamykanej torebce foliowej oznaczona twoim kodem

Fiolka oznaczona “Product”

44

Podezas zawoddéw musisz przestrzega¢ zasad bezpieczenstwa podanych w regutaminie IChG. W
laboratorium musisz nosi¢ okulary laboratoryjne lub wlasne okulary korygujace wzrok, jesli zostang
one zaakceptowane przez instruktora. Do napelniania pipet uzywaj dostarczonej gruszki. Do pracy z
odezynnikami mozesz zatozy¢ rekawiczki.

Jesli nie bedziesz przestrzegaé zasad bezpieczenstwa, otrzymasz od nauczyciela tylko jedno ostrzezenie.
Jesti przekroczysz po raz drugi zasady bezpieczefistwa, zostaniesz usuniety z laboratorium i otrzymasz
zero punktéw za cala czedé laboratoryjna.

Jesli masz pytania zwigzane z zasadami bezpieczenstwa lub cheesz wyj$¢ z laboratorium, nie wahaj sie
zapytad o to aystenta.

Mozesz pracowat tylko na stanowisku przeznaczonym dla ciebie,
Do pisania odpowiedzi uzywaj tylko dostarczonege dhugopisu (nie uzywaj do tego celu ofdwka)
Uzywaj dostarczonego kalkulatora.

Wszystkie wyniki musza by¢ wpisane w odpowiednie miejsca na arkuszu z odpowiedziami. Wyniki
wpisane w inne migjsca nie beda oceniane. Jesli bedziesz potrzebowat brudnopisu, uzywaj do tego celu
odwrotnych stron arkuszy.

Fragmenty ampulek umies¢ w pojemniku z napisem “Broken Glass Disposal”.
Zuzyte-roztwory wylej do pojemnika z napiserm “Liquid Waste”.

Odezynniki i szkto laboratoryjne zostang uzupetnione lub wymienione bez punktéw karnyceh tylko raz.
W kazdym nastepnym przypadku powoduje to utrate 1 punktu z 40 punktow za czgéé laboratoryjna.

Angielska wersja egzaminu bedzie dostepna na zadanie tylko w przypadku nigjasnosci.

11
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Nazwisko 1 imig:

Odezynniki | wyposaZenie (Zadanie 2}

Odczynniki i materialy (opis na etykietach wyr6zniony jest ponizej wytluszezona ezcionka)

Kod: POL

(znaczenia Oznaczenia zasad
szkodliwosei” bezpieczenstwa’
(salen)Hy," ~1.0 g° w fiolce R36/37/38 S26 S28A S37 S37/39

545

Mn(OQCCH3); 4H,0, ~1.9 ¢° w fiolce

R36/37/38 R62 R63

526 §37/39

Roztwor chlorku litu, LiClL, 1M roztwor w R11 R36/38 S9S16 826
etanoluy, 12 ml w butelce

Etanol, 70 mL w butelce R11 87816
Acetone, (CH3),CO, 100 mL w butelce R11 R36 R66 R67 S9 §i6 826

(salen*)MnCl,,” ~32 mL roztwdr o stez. ~3.5

mg/mL° w butelce

Kz, ~0.010 M roztwor w wodzie,? 30 mL w

butelce, oznaczonej “I,”.

Kwas askorbinowy, ~0.030 M roztwdr w

wodzie,” 20 mL w butelce

1% roztwér skrobi w wodzie, 2 mL w butelce

Plytka TLC - silikazelowa plytka o
wymiarach 5 cm % 10 em znajdujgea sie w

zamykanej plastikowe] torebce

T Brefinteje oznseredt sekodliwodel | zasad bezplecrenstwa zhajduig sie na sironie 15

? (salen)yHo:

o~
N N==
Cor oD

® Doktadna wartosé jest zaznaczona na etykiecie butelki.
¢ (salen*)MnCl, (gdzie obie grupy R sg jednakowe i moga to by¢ H, COOH lub SO3H):

44™ IChO ~ Zadania laboratoryjne. Oficjalna wersja polska
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Nazwisko 1 imie: Kod: POL

Wypasaienie
Do wspélnego uzytku: waga

L

Dwa statywy z lacznikami znajdujace sie pod wyciagiem oznaczonym twoim kodem
Jedno mieszadlo z grzaniem
Jedna 300 mm linijka

Jeden oléwek

Dwie 250 mL kolby Erlenmeyera (jedna do syntezy, jedna do krystalizacji)
Jeden 50 mL cylinder miarowy

Jeden magnetyczny element mieszajacy (owalny, o dlugosei 20 mm)

Jeden lejek Hirscha

Krazki bibuly filtracyjnej do lejka Hirscha i do komory TLC

Jedna 125 mL kolba ssawkowa do saczenia pod zmniejszonym cisnieniem
Gumowy lacznik do kolby ssawkowej |
Jedna 0.5 L plastikowa chlodzaca laznia wodno-lodowa

Jeden szklany pret

Dwie 1 mL plastikowe pipety shlig@@ do przenoszenia roztwordw (patrz rysunek po
prawej stronie)

Jedna plastikowa lopatka

Jedna pusta 4 mL fiolka z zamknigciem zatrzaskowym oznaczona “Product”

na produkt reakcji

Trzy puste mate zakrecane fiolki (na roztwory do TLC)

Dziesig¢ krdtkich kapilar (160 mm) do nalozenia substancii na plytke TLC
Jedno szkielko zegarkowe (do komory TLC)

Jedna 250 mI, zlewka stuzaca jako komora TLC

Jedna zlozona i gotowa do uzycia 25 mL biureta
Jeden maty plastikowy lejek

Cztery 125 mL kolby Erlenmeyera

Jedna gumowa gruszka do pipet

Jedna pipeta miarowa o objetosci 10 mL

Jedna pipeta miarowa o objetoéci 5 mL

44"™ IChO — Zadania laboratoryjne. Oficjalna wersja polska
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Nazwisko 1 imig: Kod: POL
Oznaczenia szkodliwoscet 1 zasad bezpieczenstwa (Zadanie 2)
R11 substancja latwopalna
R36/37/38 substancja powodujaca podraznienia oczu, ukladu oddechowego i skory
R62 mozliwe ryzyko uposledzenia plodnosci
R63 mozliwe ryzyko uszkodzenia ptodu
R66 powtarzajacy si¢ kontakt moze powodowac wysuszenie tub pekanie skory

R67 pary substancii mogg powodowaé sennos¢ i zawroty glowy

87 Pojemnik nalezy trzymaé szczelnie zamkniety.
59 Pojemnik nalezy trzymaé w dobrze wentylowanym micejscu.

316 Pojemnik nalezy trzymad z daleka od 7rédla ognia.

S26 W przypadku kontaktu z oczami, nalezy natychmiast przemyé oczy duzg iloscig wody 1 zglosic

sig do lekarza. ,
S28A W przypadku kontaktu ze skérg, przemyj ja natychmiast duza iloscia wody.

837 Podezas pracy nalezy uzywac odpowiednich rekawiczek ochronnych,

537/39 Nalezy pracowaé w odpowiednich rekawiczkach i okularach ochronnych/masce.

545 W razie wypadku lub ztego samopoczucia nalezy zglosi¢ sie natychmiast do lekarza,

44"™ 1ChO — Zadania laboratoryjne. Oficjalna wersja polska
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Nazwisko 1 imie: Kod: POL

Zadanie 2 22% calo$ci

Synteza kompleksu manganu z salenem i wyznaczanie wzoru
chemicznego produktu

A B-i B-ii C-i C-ii Zadanie 2 22%

10 15 4 4 2 35

Wykazano, ze zwigzki kompleksowe metali przejéciowych bloku 34 z ligandem
bis(salicylideno)etylenediaminowym (salenem) sq wydainymi katalizatorami réznych reakeji

redoks, znajdujacych zastosowanie w syntezie organiczne;.

/N
o -
R OH  HO R

(salen)H;, R=H

{salen*)H,, R = H, COOH, or SO;H
[stotna jest przy tym zdolno$¢ salenu jakb ligandu do stabilizowania wyzszych stopni utlenienia
pierwiastkow bloku 3d. W szczegdlnodel, mozna wytworzy¢ kompleksy manganu na stopniach
utlenienia od +2 do +5, w zaleznodci od warunkéw prowadzenia reakcii, w trakcie ktorej
wytwarzany jest salenowy kompleks manganu. W trakcie realizacji tego zadania bedziesz
otrzymywal kompleks manganu z salenem w reakcii (salenu)H; z octanem Mn(Il) w etanolu, w
kontakcie z powietrzem i w obecnosci chlorku litu. W tych warunkach mozna otrzymac kombleks )
wzorze (salen)MnCly, gdziex =0, 1, 2, or 3.

Twoim zadaniem bedzie: 1) wyznaczenie masy produkty, ii) okredlenie stopnia czystosci
otrzymanej substancii za pomocg chromatografii cienkowarstwowej (TLC), oraz 11i) wyznaczenie
stopiia utlenienia metalu w kompleksie za pomoca jodometrycznego miareczkowania redoks. To
miiareczkowanie redeks przeprowadzisz z uzyciem otrzymanego roztworu przygotowanego
wezesniej analogu Twojego zwiazku, (salen*)MnCl,, w ktérym mangan wysigpuje na fym samym
stopmu utlenienia, jak w produkcie Twojej syntezy, a podstawnikiem R w pierscieniu
benzenowym jest H albo COOH, albo SO;H.

Prosze przeczytad pelny opis tego zadania i zaplanowaé prace prred Jjef rozpoczeciem. Niektére
czynnosci trzeba bedzie wykonywac réwnolegle, aby bylo mbﬁliwe ich zakoiczenie w
odpowiednim czasie.

16
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Nazwisko 1 imie: Kod: POL

Sposob postepowania

A. Synteza kompleksu (salen)MnCl,

1y

2)

3)

4)

5)

6)

7)

N N= N\C!f
OH HO + Mn(OOCCH3), + Oy + LICI  ——eim

(salen)MnCi,

Umies¢ 2-3 krysztatki (salenu)H, w malej fiolce; wykorzystasz je pozniej w eksperymencie
TLC. Fiolke postaw z boku stanowiska.

Przenies gotowa 1 znajdujacy sig na Twoim stanowisku odwazke ~1.0-g (salenu)H, do
kolbki Erlenmeyera o obj. 250 mL, z wrzuconym do niej mieszadetkiem magnetycznym.
Do kolbki dodaj 35 mL absolutnego etanolu.

Umies¢ kolbke na mieszadle z phyta grzejng. Ogrzewaj zawartosé kolby, stale mieszaiac, az
do rozpuszczenia sie stalej substancii (zwykle petne rozpuszezenie nastepuje, gdy etanol jest
bliski wrzenia). Wiedy ustaw potozenie pokretla regulacii temperatury na nizsza wartosé,
tak aby mieszanina byla bliska wrzenia, ale pozostawala ponizej temperatury wrzenia. Nie
doprowadzaj roztworu do wrzenia, aby szyjka kolby pozostala chtodna. Jesli jednak koiba
jest zbyt gorgca, aby mozna jg bylo chwyci¢ gotymi rekami, uzyj w tym celu uchwytu
sporzadzonego ze zlozonego rgcznika papierowego.

Usun kolbg z plyty grzejnej i dodaj do jej zawartoéci gotows, odwazke ok. 1,9 g
Mn(OAc),4H;0. Powstanie ciemnobrazowe zabarwienie. Niezwlocznie postaw znow
kolbke na plycie grzejnej i kontynuuj ogrzewanie z mieszaniem przez 15 minut. Nie
doprowadzaj roztworu do wrzenia, aby szyjka kolby pozostala chtodna.

Usuti kolbe z plyty grzejnej i dodaj do jej zawartosci dostarczony roztwér 1M LiC w
etanolu (12 mL, nadmiar). Postaw znow kolbke na plycie grzejnej i kontvnuuj ogrzewanie i
mieszanie pizez [0 minut. Nie doprowadzaj roztworu do wrzenia, aby szyjka kolby
pozostala chiodna.

Po uptywie tego czasu usun kolbke z plyty grzejnej i umies¢ ja na 30 minut w lazni lodowej,
w celu wykrystalizowania produktu. Co kazde 5 minut delikatnie pocieraj wewnetrzne
scianki kolbki szklanym pretem, pod warstwa cieczy, dla przyspieszenia krystalizacii
(salen)MnCly. Pierwsze krysztaly moga pojawi¢ si¢ natychmiast po ochtodzeniu lub dopiero
po uplywie 10-15 minut, :

Uzyj linii prozniowe] znajdujacej sie pod wyciagiem (stosowny zawér jest oznaczony jako
“Vacuum”) 1 odsacz utworzona krystaliczng substancjg za pomoca matego lejka Hirscha z
filtrem bibwlowym 1 kolby ssawkowej. Za pomoca pipety do przenoszenia roztwordw
przemy] stata substancjg kilkoma kroplami acetonu bez odiaczania kolby ssawkowej od linii
prozniowe] 1 pozostaw krysztaty na filtrze (z wlaczonym ssaniem), przez 10-15 min,, aby
wyschly na powietrzu.

17
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Nazwisko i imie; Kod: POL

8) Przenies staly produkt do zwazonej wezesniej fiolki oznaczonej jako “Product”, a nastepnic
WYyZnacz i zapisz jego mase, m,, w okienku ponizej. Zapisz takze mase nastepuiacych
odezynnikdw uzytych do syntezy: (salenu)H,, ms, 1 Mn(OOCCH;):-4H,0, myy.

9) Umies¢ podpisana fiolke z produkiem w plastikowej torebee z zapieciem,

Masa pustej fiolki na produkt: g
Masa fiolki z wysuszonym produktem: g
Masa produktu, m,: g

Masa (salenuyH; zapisana na etykietce na fiolce (przepisz z etykiety), mg:

Masa Mn(OOCCH;),;4H;0 na etykiecie fiolki (przepisz z etykiety), nip,:

18
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Nazwisko i imie: Kod: POL

B. Analiza miareczkowa dostarczone} prébkj kompleksu (salen*)MnCl,

.,._N CI N= _N
b +x/2 HOHRC +x/2 HOH,C

1y
2)
3)

4)

b

2)

3)

4)

(=salen*)MnCl, . xHC
R =H, COOH, or SO;H
Postugiwanie si¢ gruszka do napelniania pipet
Potacz gruszke z pipeta
Sciénij zdecydowanie gumowy zbiornik gruszki
Scisnij gruszke w migjscu oznaczonym strzatka w gre, aby zassaé pewna iloéé roztworu do
podiaczonej pipety.
Sciénij gruszke w miejscu oznaczonym strzatka w dot, aby uwolnié pewng porcje roztworu z

pipety do wyznaczonej kolbki

Uwaga: Pipety 1 biureta sq gotowe do uzycia i nie wymagaja specjalnego przygotowania

Za pomoca pipety miarowej odmierz 10.00 mL dostarczonego roztworu (salen*)MnaCly do
kolby Erlenmeyera o poj. 125 mL.

Dodaj do tego roztworu 5.00 mL roztworu kwasu askorbinowego i dobrze wymieszaj
zawartos$¢. Pozostaw roztwdr w spokoju przez 3-4 minuty.

Dla uniknigcia utleniania kwasu askorbinowego przez O, nie opézniaj rozpoczecia
miareczkowania i miareczkuj roztwor natychmiast za pomoca roztworn Kis, dodajac 5
kropli 1% roztworu skrobi jako wskaznika. Niebieska lub niebiesko-zielona barwa w
punkcie kofcowym powinna utrzymaé sie przez przynajmniej 30 sekund.

Jesli czas na to pozwoli, powtérz miareczkowanie 1-2 krotnie, aby poprawié dokladnogé
Twojego oznaczenia.

Zapisz wyniki miareczkowan w tabeli ponize;:

# Poczatkowy odezyt Koficowy odezyt binrety | Objetosé zuzytego roztworu
biurety dia roztworu dla roztworu KIs, mL Kls, mL
Kli, mL
]
2
5 -
19
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Nazwisko 1 imie: Kod: POL

i. Podaj objetos¢ w mL (wybrana fub udredniong) zuzytego roztworu Kls, ktérej uzyjesz do

obliczenia masy molowej zwiazku: (salen®*)MnCl, :

Objetosc roztworu Klz uzyta w obliczeniach: mb
Stezenie (salen*)MnCly (z etykiety na butelce): mg/mL
Stezenie kwasu askorbinowego (z etykiety na butelce): M

44™ IChO - Zadania laboratoryjne. Oficjalna wersja polska
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Nazwisko 1 imi¢: Kod: POL
ii. Na podstawie wynikéw miareczkowania i danych z ponizszej tabeli okre$] wartosc x, stopien
utlentenia manganu i zidentyfikuj podstawnik w ligandzie salenowym (R = H, COOH, SO3H).

Wyniki wpisz jako uzupelnienie ponizszego schematu:

VAR
N
o o
5 =
Stopien utientenia manganu:
R X (Teoretyczna masa
molowa)/x, g/mol
i 1 | 357
H 2 196
H 3 143
COOH i 445
COOH 2 240
_COOH 3 172
SO 1 517
SOsH 2 276
SO;H 3 196

21
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Nazwisko 1 imie: Kod: POL

C. Charakteryzowanie kompleksu (salen)MnCl, za pomocg TLC

1)

2)

3)

4)

>)
6)
7)
8)
9)

Rozpus¢ kilka krysztalkow zwiazku (salen)MnCly, otrzymanego przez Ciebie, w kilku
kroplach absolutnego etanolu, uzywajac maltej fiolki i plastikowej pipetki do przeniesienia
porcji etanolu.

Rozpusc kilka krysztalkow (salenu)H; w kilku kroplach absolutnego etanolu, uzywajac w
tym celu innej malej fiolki.

Jesli to potrzebne, uzyj nozyczek {dostepnych na zZyczenia u asystenta opiekujacego sie

sala), dla przyciecia plytki TLC do wysokosci odpowiedniej do wielkoécei komory do TLC.

2167 jub odpowiednio przytnij duzy okragly kawalek bibuly filtracyjnej i umiesé go w
zlewce tak, aby zajal niemal calq jej wysoko$¢. Jest to niezbedne dla nasycenia komory
parami etanolu. Dodaj tyle etanolu do zlewki, aby zwilzy¢ bibule i przykryé dno komory
jego warstwa o grubosei 3-4 mm, Przykryj zlewke szkietkiem zegarkowym.

Zaznacz lini¢ startowa.

Za pomocy dostarczonych kapilar nanies na plytke TL.C prébki obu roztwordw.

Rozwitaj plytke TLC w zlewce przykrytej szkietkiem zegarkowym przez 10-15 min.

Zaznacz otdwkiem czolo rozpuszezalnika, jak réwniez obrysuj polozenie barwnych plamek.

Wysusz plytke TLC na powietrzu i umiesc jg z powrotem w plastikowej torebce z

zamknieciem.

10) Oblicz wartosci Ry dla obu substancii: (salenu)H, i (salen)MnCl,.

44" [ChO ~ Zadania laboratoryjne. Oficjalna wersja polska
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Nazwisko 1 imig¢: Kod: POL
i. Naszkicuj obraz plytki TLC w arkuszu odpowiedzi.

il. Wyznacz i zapisz wartosci Ry dla (salenw)H; i (salen)MnCl,

Ry, (salenjH,:

Ry, (salem)MnCly:

Po zakonezeniu pracy:
a) Zuzyte roztwory wylej do pojemnika oznaczonego jako Liquid Waste.
b) Umies¢ zuzyte fiolki w pojemniku z napisem Broken Glass Disposal.

¢) Umies¢ uzywane szklo laboratoryjne z powrotem w odpowiednich pudetkach, oznaczonych
jako “Kit #27, “Kit #3” and “Kit #4”.

23
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