OLIMPIADA REPUBLICANA LA CHIMIE
TURUL PRACTIC, 15 martie 2026, CLASA a Xl-a

TOTAL: 40 puncte

Nota: Toate raspunsurile se trec pe foile de lucru

Timp de lucru: 180 minute

Masuri de protectie a muncii in laboratorul de chimie

Pentru prevenirea accidentelor de munca in laboratorul de chimie trebuie cunoscute si respectate o serie
de norme de protectie a muncii, rezumate mai jos:

v’ este obligatorie purtarea ochelarilor si a halatului de protectie;

v’ experientele de laborator se executa cu cantititi mici de substante si cu multa precautie;

v’ se lucreaza cu atentie, avand grija ca substantele sa nu nimereasca pe piele sau in ochi;

v 1inainte de utilizarea reactivilor se citeste cu atentie eticheta;

v’ la sfarsitul experimentului vesela se spald, se cliteste cu apa distilata si se curdta masa de lucru;
v

orice accident in laboratorul de chimie trebuie raportat imediat cadrului didactic.



Identificarea unui compus carbonilic prin metoda CSS (cromatografiei in strat subtire)

Atentie ! Inainte de a incepe partea practici cititi cu atentie materialul prezentat

2,4-Dinitrofenilhidrazina (DNPH) este utilizatd pentru detectarea formaldehidei in produse
cosmetice, permitand identificarea rapida si contribuind la controlul calitatii. La fel, DNPH este utilizata
in medicina pentru identificarea aldehidelor si cetonelor din probe biologice. in cazul diabetului zaharat
sau cetozelor metabolice, in urina se pot acumula acetona, acetoacetatul si B-hidroxibutiratul. De ex.
DNPH reactioneaza cu acetona si acetoacetatul, formand hidrazone cristaline de culoare galben-

portocalie.
NH—NH,

NO,

O,N
(2,4-dinitrofenil)hidrazina

Identificarea compusilor organici solizi poate fi realizatd prin determinarea punctului de topire, care
este comparat cu cele cunoscute din literatura de specialitate.
O altd metode — metoda CSS — este o metoda rapida si simpld de identificare si control a puritatii
substantelor si se efectueaza pe un strat subtire de adsorbant depus pe o placa cromatografica. Placile
cromatografice utilizate in aceastda metoda sunt produse industrial, reprezentand niste folii de aluminiu
sau polimer acoperite cu un strat de adsorbant — oxid de aluminiu (Al20s), dioxid de siliciu (SiO2) - (placi
silufol) etc. Tehnica se bazeaza pe distributia diferentiatd a componentelor unui amestec intre o fazd
stationard (Stratul de adsorbant) si o fazd mobild (un amestec de solventi care migreaza datoritd
fenomenului de capilaritate). Separarea are loc datoritd diferentelor de polaritate si de afinitate ale
substantelor fatd de cele doua faze. Compusii migreaza pe placa cu viteze diferite, rezultand pete (Spot-
uri) distincte, caracterizate prin valoarea Rf (raport frontal sau factor de retentie), specifica fiecarei
substante. Spot-urile cu aceeasi valoare Rf corespund unei si aceleiasi substante. Metoda CSS este
apreciata pentru simplitatea, rapiditatea si costul redus al analizei, fiind frecvent utilizatad in laborator
pentru monitorizarea reactiilor chimice, identificarea produselor de sinteza si verificarea puritatii acestora.

Procedeu experimental
Materiale:
Camera cromatografica sau pahar chimic cu V = 100 ml, cilindru, placa de sticla, o placa cromatografica -
silufol, tuburi capilare, rigla, creion, suport pentru eprubete/microeprubete, pensetd, palnie mica, pipete,
hartie de filtru, filtre, bagheta de sticla, spatule.

Reactivi:

- Solutie etanolica de (2,4-dinitrofenil)hidrazina in HoSO4 conc. — sol. DNPH;
- substante-martor:

substanta-martor Mz (2,4 dinitrofenil)hidrazona benzaldehidei;
substanta-martor My (2,4-dinitrofenil)hidrazona propanonei;

substanta-martor - DNPH;

- substanta-analizata contine un compus carbonilic - CC,;
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- solvent: DMFA:C2HsOH = 1:1 (dupa volum);
- eluent: hexan:acetat de etil = 7:1 (dupa volum).

Metoda de sinteza a hidrazonei unui compus carbonilic: La solutia etanolica de (2,4-
dinitrofenil)hidrazind in H>SOs concentrat se adaugd 4 picaturi de compus carbonilic - substanta-
analizatd.

Amestecul reactant se lasa la temperatura camerei pentru 20 - 25 min si periodic se agita. Dupd expirarea
timpului, continutul eprubetei se filtreaza, iar sedimentul format se spala cu cca 2 ml etanol, cu care in
prealabil a fost clatitd eprubeta. Filtrul cu produsul reactiei se preseaza intre citeva staturi de hartie de
filtru pentru a inldtura excesul de solvent.

4-5 cristale de substanta obtinuta se trec cu o spatuld intr-o microeprubetd, se dizolva in 4-5 picaturi de
solvent DMFA:C,HsOH=1:1 (dupa volum), se astupa si se agita.

Solutia obtinuta este folositd pentru studiu cromatografic.

Pregatirea substantelor pentru analiza: fiecare dintre substantele-martori si DNPH se dizolva in 4-5
picaturi de solvent DMFA:C2HsOH=1:1 (dupa volum), se astupa si se agita.

Aplicarea substantelor: Pentru a efectua cromatografierea, pe placa de silufol se traseaza o linie foarte
subtire (astfel Incat sa nu se deterioreze stratul de sorbent) cu ajutorul creionului simplu si al riglei la o
distanta de 0,5 - 0,7 cm de marginea inferioara a placii - linia de start. Cu ajutorul capilarelor se
preleveaza (se ating solutiile cu capatul ascutit al capilarulului) solutiile de (2,4-dinitrofenil)hidrazina;
solutiile substantelor-martor Mz si My; solutia hidrazonei sintetizate, si se aplica pe linia de start prin
atingerea usoard a capilarului de suprafata stratului adsorbant (astfel ca spotul sa nu aiba raza mai mare
decit 2mm). Diametrul spot-ului depinde de timpul de aplicare; de aceea se recomanda ca, inainte de
aplicarea probelor pe placd, procedura descrisa sa fie testatd in prealabil pe o foaie de hartie de filtru.
Spot-urile solutiilor substantelor de analizat si solutiile substantelor-martori se vor aplica la distanta de
0,6 - 0,7 cm una de alta. Spot-urile (petele) substantelor aplicate nu trebuie sa fie aplicate la mai putin de
0,5 - 0,6 cm de la marginile placii de silufol.

La necesitate, dacd spoturile nu sunt prea vizibie, se poate repeta aplicarea pe acelasi loc cu acelasi
capilar, dupa uscarea totala a spot-urilor aplicate anterior.

Pregiitirea fazei mobile: In camera de cromatografiere se introduce un volum de eluent suficient pentru a
forma un strat de aproximativ 0,3 - 0,4 cm. Camera se inchide si se lasa cateva minute pentru saturarea
atmosferei cu vapori de solvent, ceea ce asigura o migrare uniforma a spot-urilor.

Developarea cromatogramei: Placa cromatografica se instaleaza (penseta se fixeaza deasupra liniei
frontului solventului) in pozitie verticald sau usor inclinata, in camera cromatografica, astfel incat linia de
start sa ramana deasupra nivelului eluentului. Camera se inchide apoi cu o placa de sticla pentru a evita
evaporarea si schimbarea compozitiei eluentului in procesul de cromatografiere (fig. 1) si se lasa in
repaos pand faza mobild atinge cca 0,5 cm de la marginea superioard a placii de silufol, se scoate cu
penseta si imediat se marchiaza cu creionul frontul solventului. Faza mobila (eluentul) prin stratul
adsorbant, datoritd fenomenului de capilaritate, antreneaza componentele analizate.



Figura 1.

Developarea cromatogramei:

1 — camera cromatografica (pahar);
2 —placa cromatografica (silufol);

3 — placa de sticla,

4 — eluent.

Uscarea si vizualizarea: Placa se usuca 4-5 min pentru indepartarea solventului. Substantele colorate
apar sub forma de spot-uri (pete) clar separate (fig. 2). Spot-urile aparute sunt marcate pe perimetru cu un
creion si pe centru spot-ului se aplica usor un punct.

Nota: Figura 2 are caracter schematic si ilustrativ, fiind utilizatd pentru prezentarea modului de
interpretare a cromatogramelor in metoda cromatografiei in strat subtire (CSS) .
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Figura 2.
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y / Cromatograma:
X ' a —amestec decompusi organici A si B;
%2 ’ b - compusul A;
””” i ! 0.5-0,7 cm c - compusul B.
a b ¢

1 - Frontul solventului, 2 — Spot (pata), 3 - Linia de start

Pozitia spot-urilor este caracterizata prin relatia dintre distanta de la punctul de pornire - linia de start a
compusului studiat pana la mijlocul spot-ului, raportata la distanta parcursa de solvent de la linia de start
pana frontul solventului. Aceasta relatic se numeste raport frontal si este o constantd caracteristica
individuala a fiecarei substante in sistemul dat.

X
Rf=

y

X - distanta de la linia de start unde a fost plasata solutia studiat pana la mijlocul spot-ului;

y - distanta parcursa de solvent de la linia de start pina la frontul solventului.

Nota: Valoarea Rf se determina cu o precizie de doua cifre zecimale.

Trebuie de mentionat ca marimea Rf depinde de temperatura, compozitia sorbentului si natura eluentului.
Prin urmare, daca este posibil cromatografierea trebuie efectuata in prezenta unui martor, asa numitul
compusul chimic-pur, a cérui prezenta este admisa in solutiile de studiat. Solutiile martorilor se alica pe
aceeasi placa.



Sarcina l. (25 p.)

1) Calculati si completati tabelul cu valorile Rf pentru cele 4 substante analizate:

Substanta Valoare Ry

substanta-martor DNPH:
(2,4-dinitrofeni)hidrazina

substanta-martor My:
(2,4-dinitrofenil)hidrazona benzaldehidei

substanta-martor M :
(2,4-dinitrofenil)hidrazona propanonei

substanta analizata CC:
(2,4-dinitrofenil)hidrazona compusului
carbonilic:

2) Prin compararea valorii Ry, identificati martorul asociat hidrazonei compusului carbonilic
(substanta analizatd). Prezentati formula de structura semidesfasurata a compusului carbonilic
analizat.

Nota: Se acorda o singura placa de silufol. Solicitarea celei de a doua — se penalieaza cu 10 p.
Placa cromatografica se preda impreuna cu lucrarea.

Sarcina 2. (2p.)
Scrieti ecuatia reactiei dintre (2,4-dinitrofenil)hidrazind si compusul carbonilic identificat. Denumiti
hidrazona obtinuta.

Sarcina 3. (4 p.)
Care dintre martorii propusi prezinta stereoizomeri? Prezentati formulele de structurd si denumirea
acestora.

Sarcina 4. (5p.)
Cum aplicand metoda CSS se poate determina sfarsitul unei reactii chimice dintre compusii organici.
Argumentati succint.

Sarcinab. (4 p.)
Propuneti alte doua metode chimice de identificare a compusilor carbonilici. Scrieti ecuatiile reactiilor
folosind drept exemplu 4-nitrobenzaldehida.



