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LOPPVOORU PRAKTILINE TOO
9. klass

Naatriumhudroksiidi massi maaramine
tiitrimisel H,SO, lahusega

Koonilises kolvis olev kontroll- lahus viige tile 100 cm® mé6tekolbi. Koonilist kolbi
loputage vahemalt kolm korda vaikese hulga destilleeritud veega. Loputusvesi
kandke Ule mddtekolbi. Seejarel taitke mddtekolb destilleeritud veega kriipsuni,
sulgege korgiga ja segage lahust hoolikalt kontsentratsiooni Ghtlustumiseni.

Tiitrimiseks pipeteerige 10,00 cm?® uuritavat lahust tiitrimiskolbi ja lisage 2-3 tilka
indikaatorit - fenoolftaleiini lahust.

Birett taitke kindla kontsentratsiooniga vaavelhappe lahusega ja markige
protokolli lahuse algnivoo lugem. Tiitrimiseks lisage buretist aeglaselt tiitrimis-
kolbi happe lahust, samal ajal kolvi sisu pidevalt segades. Tiitrimise |0pu
fikseerib lahuse roosa varvuse muutus varvituks. Kirjutage ules bureti lugem.

Korrake tiitrimist seni, kuni saate vahemalt kolm lubatud katsevea (erinevus
mitte  rohkem kui 0,05 cm®) piires kokkulangevat tulemust. Edasisteks
arvutusteks kasutage nende kolme tiitrimise alusel kulunud H,SO, lahuse
ruumalade keskmist vaartust.

Kulunud H,SO, ruumala jargi arvutage NaOH lahuse molaarne kontsentratsioon
ja kontroll-lahuses olnud NaOH mass. Vastus andke grammides nelja
tivenumbriga.

Tahelepanu: Enne jargnevat lahuse pipeteerimist loputage tiitrimiskolbi paar
korda destilleeritud veega. Pipetiga vedeliku méo6tmisel peab selle nivoo alumine
kaar puudutama mdodtekriipsu. Tuhjendamisel peab pipeti ots olema vastu Kkolvi
seina ja jaama sellesse asendisse parast pipeti tihjenemist veel umbes 10
sekundiks. Kui bureti taitmiseks kasutate lehtrit, eemaldage see enne, kui
fikseerite lahuse algnivoo. Kontrollige, et blreti alumises osas ei oleks 6humulle.
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10. klass

Oblikhappe (C,H,0,2H,0) massi maaramine
permanganatomeetrilisel tiitrimisel

Viige kaaluklaasis olev tahke H,C,0,2H,0 lehtri ja klaaspulga abil 100 cm®
mdodtekolbi. Aine kvantitativse Ulekandmise tagamiseks loputage kaaluklaasi
vahemalt kolm korda vaikeste hulkade (~2-3 ml) destilleeritud veega, kandes
loputusvee kogused ule mdootekolbi. Lahustage taielikult tahke aine ja alles
seejarel taitke mootekolb destilleeritud veega kriipsuni. Lahuse kontsentratsiooni
uhtlustamiseks on tarvis kolvi sisu hoolikalt segada.

Birett taitke KMnO, lahusega, mille kontsentratsioon on teada.

Tiitrimise alustamiseks pipeteerige esmalt automaatpipetiga 5,00 cm® KMnO,
lahust koonilisse kolbi, lisage 10,00 cm® uuritavat oblikhappe lahust ja 7-8 cm®
1:4 lahjendatud H,SO, lahust. Reaktsiooni kiiruse tdstmiseks manustage 10-15
tlka MnSO, lahust. Seejarel soojendage lahust elektripliidil, mis on samuti
vajalik reaktsiooni kiiruse tdstmiseks. Tiitrimise véltel segage lahust pidevalt.
Tiitrige kuni lillakas-roosa varvus jaab ptsima 20 sekundiks. Tiitrimist korrake
seni, kur31i vahemalt kolmes katses kulunud KMnO, lahuse ruumalad ei erine lle
0,05 cm”.

Kirjutage reaktsiooni vorrand. Kokkulangevatest tulemustest arvutage
tiitrimiseks kulunud KMnO, lahuse keskmine ruumala ja kaaluklaasis olnud
H,C,0,2H,0 mass grammides nelja tivenumbriga.
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11.ja 12. klass
Tetrafentultsiklopentadienooni stintees
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Reagendid ja slinteesi aparatuur
200 mg bensiili kaalumispaberil
200 mg dibensuidlketooni kaalumispaberil
Absoluutne etanool (3 ml korgiga suletud katseklaasis, margistatud abs EtOH)

1,8 M KOH lahus absoluutses etanoolis (0,5 ml stistlaga varustatud eppendorfis,
margistatud KOH)

95% etanool sademe eraldamiseks (10 ml katseklaasis margistatud EtOH)

Tolueeni—95% etanooli 1:1 segu Umberkristallimiseks (5 ml katseklaasis,
margistatud PhMe/EtOH)

Destilleeritud vesi (2 pesupudelit kdikide vdistlejate jaoks)
Jaa (koikide vaoistlejate jaoks)

Umarkolb 10 ml Kern (kasutamiseks 6hkjahutina)
Pasteuri pipett Spaatel

Kuumutusplaadiga magnetsegaja Magnetsegaja pulk

Klaasfilter Statiiv

Petri tass kaalumiseks Kaalumispaber

Vaakumfiltrimisseade (2 vOistleja peale)

Planaarkromatograafia vahendid
Kaanega voolutusnou
Silikageeliplaat

Kapillaar



Pintsetid

Eppendorf saaduse lahuse valmistamiseks
Pasteuri pipett

Vooluti heksaan/EtOAc 6:1 (Uhine kdikide voistlejate jaoks)

UV-lamp (Uhine kdikide voistlejate jaoks)
Joonlaud
Harilik pliiats

Silinteesi eeskiri

Kinnitage Umarkolb statiivi kilge. Asetage kolbi 200 mg bensiili, 200 mg
dibensuilketooni, magnetsegaja pulk ja 1,5-2,0 ml absoluutset etanooli.
Lilitage segaja sisse ning kuumutage, kuni kdik ained on lahustunud. Tdostke
temperatuuri ettevaatlikult, kuni etanool hakkab kerni otsast kolbi tagasi tilkuma.
Lisage sustlaga tilkhaaval labi kerni ca 0,3 ml KOH lahust absoluutses etanoolis.
15 minuti moodumisel lUlitage kite vélja, jahutage reaktsioonisegu
toatemperatuurini ja seejarel 5 minutit jadvannis. Eraldage sade vaakumfiltrimise
teel.

Loputage ka timarkolb 95% etanooliga. Paigutage spaatli ja kaalumispaberi abil
saadus pestud Umarkolbi tagasi. Asetage sinna ka magnetsegaja pulk.
Umberkristalliseerige saadus tolueeni—95% etanooli segus. Eraldage kristallid
vaakumfiltrimisel. Peske neid minimaalse koguse 95% etanooliga. Asetage
kristallid Petri tassile ja laske neil kuivada 6hu kées. Kaaluge saadus.

Planaarkromatograafia (TLC)

Kui mingil pdhjusel ei 6nnestunud soovitud aine slntees, siis kisige seda TLC
jaoks juhendajalt. Lahustage moned kristallid ainet eppendorfis ca 0,25 ml
voolutis. Kandke vajalik kogus saadud lahust kapillaariga TLC plaadile.
Voolutage plaati ja kuivatage seejarel 6hu kaes. Vaadelge plaati UV lambi all.
Markige plaadil plilatsiga oma saaduse laigu piirjooned.



JkcnepumeHTanbHasa padota lll typa onumnunaabl no xumun 2003/2004 yu. r.
9 knacc

OnpepeneHune macchbl ruapokcuaa HaTtpus
TUTpoBaHue pacrtsopom H,SO,

Haxogawuincsa B KOHMYeCKoW Konbe KOHTPOSbHbIN pacTBOP NepeHecuTe B MEPHYHO
kon6y ob6bemom 100 cm>. KoHuueckyto konby ononocHUTe no KpaiHeit Mepe Tpu
pasa HebonNbLMM KONMYECTBOM OUCTUINMPOBAHHON BOAbI U fobaBbTe 3Ty BOAY B
MepHyto Konby. lNocne atoro 3anonHuTe Konby ANCTUNNUPOBAHHOW BOAOW [0
MEeTKW, 3aKkpouTe npobkoM W TwaTerbHO nepemMellanTe ONA BblpaBHUBAHUS
KOHUEHTpaumu.

[Ons TuTpoBaHus otnuneTupyite 10,00 cm® nccneayemoro pacteopa B konby ans
TUTPOBaHUS N NpnbasBbTe 2-3 Kannu HAMKaTopa — pacteopa eHondTanenHa.

3anonHuTe OKOpPETKYy pacTBOPOM CEPHOW KUCAOTbl C W3BECTHbIM 3HAYEHUEM
KOHUEHTpaumMm u 3anuumMte B MNPOTOKOST HavalnbHbIA YpOBEHb pacTBopa B
GiopeTke. W3 GropeTkn pacTBOp KMCNOTbl MeAfieHHO npubasnanTte B Konby Ans
TUTpoBaHMsA. Bo Bpemsi TuTpoBaHWA pacTBOp B KOnbe HYXHO MOCTOSAHHO
nepemewwmBaTtb. KoHeu TWUTpoBaHMUS UKCUMPYETCS MO MOMEHTY W3MEHEHMS
OKpacku pactBopa OT po30BOro 4o 6ecuBeTHOro. 3anuwinTe YpoBEHb pacTBopa B
GropeTke.

TuTpoBaHWe HyXXHO genatb OO0 TeX MNop, NoKa He NosfydYnTe Tpu coBnagarolmx B
npegenax paspeLlleHHon owmnbkn pesynbTaTta (pasHuya MoxeT 6biTb He Bornblue,
yem 0,05cm®). [ns panbHeMWWX pacyeToOB WCMOMb3yiiTe CpeaHee 3HauyeHue
obbema nspacxogoBaHHoro pactsopa H,SO,4, nonydeHHoe B Tpex napanfenbHbiX
onbITax.

Mo obbemy wu3spacxogoBaHHoro pacteBopa H,SO, paccuntante MONAPHYHO
kKoHueHTpaumo NaOH un maccy NaOH B koHTponbHOM pactBope. OTBeT fanTe B
rpaMmMax C TOYHOCTbIO A0 YeTbIpex 3Havawmx unap.

BHumaHue:

[MNepen nuneTnpoBaHneM criegyoLwen nopumnmn pacteopa ONONIOCHNTE KOHUYECKYIO
konby napy pas QUCTUNIIMPOBAHHOW BOLOMN.

Mpy namepeHnn obbema XnOKOCTU NMUNETKON YPOBEHb XUAKOCTU (PUKCUPYIOT NO
ero HWXHen To4Ke Oyru.

[Mpn BbINYCKaHMM pacTBopa U3 NMUMNETKN ee KOHeL OOMMKEH KacaTbCH BHYTPEHHEW
CTEHKM cocyda M nocrne OMOPOXHEHUSA MUMNETKM OCTaBaTbCA B TAKOM MOJSIOXKEHUU
ewle Ha 10 cekyHA.

Ecnn ana 3anonHeHnsa 6opeTkn NosfibdyeTecb BOPOHKOW, TO €€ HY>XHO ybpaTb Ao
domKcaumMn HayanbHOro yPOBHS XUAOKOCTU. B HMXKHEN Yactu BopeTkn He OOSMKHO
ObITb Ny3blpbka BO3ayxa.
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OnpepeneHne macchl wWaseneson KMcnotbl (CoH,042H,0)
nepmMaHraHaToOMeTPU4eCKUM TUTPOBaAHUEM

Haxogsawytocsa B Otokce HaBecky TBepaon H,C,04-2H,O ¢ NOMOLLBIO BOPOHKM U
CTEKIISIHHO Narioykn nepeHecuTe B MepHyto konby o6bemom 100 cm®,

Ana Toro, 4tobbl BELLECTBO NEPEHECTU KOMMYECTBEHHO, OMOrlocHUTE BHOKCY Nno
KpanHen mepe Tpu pasa HeBOMbLUMM KOMYECTBOM (~2-3 Mi) AUCTUNSIMPOBAHHOM
BoAbl 1 4oBaBbTE 3Ty BOAY B MEPHYHO KONOYy.

[MonHOCTBLIO pacTBOpUTE TBEPAOE BELIECTBO M TOMbLKO MOCSe 3TOro 3anosfiHuUTe
Kondy AUCTUNNMPOBAHHOM BOOOWM OO METKW, 3akpomTe MNpobKoM U TaTerbHO
nepemMellanTe ans BblpaBHMBAHUS KOHLEHTpaALUWN.

3anonHute BopeTky pactBopoMm KMnO,, KOHLEHTpaLMS KOTOPOro n3secTHa.

[Ons Hayana TUTPOBaHWA CHavana B KOHWYECKYH Korby oTnvneTupynte
aBTOMaTU4eckon nunetkon 5,00 cm® pactBopa KMnO,4, npubasbte 10,00 cm’®
M3yyaeMoro pacTBopa LiaBerieBoil KUCOTbl U 7-8 cM®  pasbasneHHoro 1:4
pacTteopa H,SO,.

[ns noBbIlWeHNa ckopocTn peakumn gobasbte 10-15 kanenb pactBopa MnSO,.
3aTeM HarpenTe pacTBOpP Ha ANEKTPUYECKON NIIUTKE, YTO TOXE Heobxoammo ans
MOBbILIEHNST CKOPOCTU peakunn. Bo BpemMsa TUTPOBaHUS pPacTBOP HYXHO
NOCTOSIHHO NepemMelunBaTb. TUTPYUTE A0 TeX Nnop, Noka JiMoBO-po30Bas OKpacka
6ynet octaBaTbcs Ha 20 cekyHA. TUTpoBaHME HYXXHO AenaTb 4O Tex nop, noka no
KpanHen mepe B Tpex napannenbHbiX onbiTax o06bembl npubaBfeHHOro u3
BropeTkun pactBopa KMnO, 6yayT pasnuyatbes He Gonblue, Yem Ha 0,05 cm®.

Hanuwute ypaBHeHue peakuuun. M3 coBnagarwolwmx pesynbTaTtoB TUTPOBaHUS
paccunTanTte cpegHee 3HadeHMe obObema U3pacxogoBaHHOIMO Ha TUTPOBaHME
pactBopa KMnO,4 n maccy (B rpammax) HaxogusLlencsa B 6rokce H,C,04-2H,0 ¢
TOYHOCTbLIO A0 YeTblipex 3Havalmx unagp.
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CuHTe3 TeTpadeHMNUMKIIONeHTaAneHOHa
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PeareHTbl 1 annapaTtypa Ansa cuHTe3a

200 mr 6eH3nna Ha bymare ong B3BeLUNBaAHUS

200 mMr anbeHsunkeToHa Ha bymare ong B3BeLUMBaHUS

AGcontoTHbIN 3TaHon (3 M B 3akpbiTon Npobupke, obo3HavyeHHon abs EtOH)

1,8 M pactBop KOH B abcontoTHoM 3TaHone (B anneHgopde, CHabXEHHOM
LINPMLIOM 1 0603HaYeHHbIN KOH)

95% aTtaHon ansa seigeneHnda ocagka (10 mn B npobupke, ob6o3HayveHHON EtOH)

Cwmecb Tonyon—-95% ataHon B cooTHoweHun 1:1 onga nepexkpuctannmsauum (5 mn
B Npobupke, o6o3HayeHHON PhMe/EtOH)

KpyrnogoHHas konda 10 mn

MuneTtka MNacTepa

KepH (Mcnonb3yeTcs Kak BO3AYLUHbIA XONOANSTbHUK)

[Tano4ka MarHUTHOM MeLlarnku

MarHnTHasa Mmellarnka ¢ HarpeBaTeSIbHOW MINTKON

LnaTteneb

CTeknsiHHbIN PUNbTP

Annapatypa aons BakyyMHOro ounbstpoBaHus (1 KOMMMEKT Ha ABOUX)
donbra ansa nosbieHNa 3P (EKTUBHOCTN HarpeBaHUs

bymara ons B3BeLliMBaHus

Yawka NeTpu onga B3BelLunBaHms

AunctunnupoBaHHas BoAa (2 NpoMbiBarikv Ha BCeX y4aCTHUKOB)
Ién (Ha Bcex y4acTHUKOB)

LTatme



CpeactBa AnA nnaHapHou xpomartorpacpum
Cocyn ans antouMpoBaHus C KPbILLKOK
CwunukarenbHasi nnacTuHKa

Kanunnsap

MuHueT

InneHaopd Ans NpUroToBreHUs pacTeopa NPoayKTa
MuneTka MNacTepa

onoeHT rekcaH/EtOAc 6:1 (ogmH cocyn Ha BCeX y4aCTHUKOB)
Y®-namna (ogHa Ha BCeX y4aCTHUKOB)

JInHenka

KapaHgal

MeToauka cuHTe3a

Mpukpenute konby k wTatmey. B konby nepeHecute 200 mr 6eHsuna, 200 mr
anbensunketoHa, pobaebte 1,5-2,0 mn abconHOro aTaHona, MoNoXUTe
Nanoyky MarHUTHOM Mewanku. BkrniounuTe Mewanky u HavyHuTe HarpesaTb,
nogoxauTe, noka Bcé He pactBoputcs. OCTOPOXHO MOBLICLTE TemnepaTypy, Tak
4YTObObI 3TAHOM HaYan MeaslIeHHO KanaTb U3 kepHa 0bpaTHO B peakUMOHHYHO KOnoby,
n pobasbte wnpuuom 0,3 mn pactBopa KOH B abcontoTHOM aTaHone. Yepes 15
MUHYT BbIKMOYMTE HarpeBaHne, oxnagute CMecb 40 KOMHATHOM TeMnepaTypbl, a
3aTeM B NeasiHoM BaHHE 5 MUHYT U BblAeNnuTe ocagok unbTpOBaHMEM.

OnonocHuTe KpyrroaoHHYto konby 95% ataHonom. [Npu nomowm wnaTtens u
Oymaru ans B3BelUMBaHNA NepeHecuTe CBOW NPOAYKT B NMPOMbITYO KONOY.
[MomecTnTe Tyda nanoyky MarHUTHOW MeLwanku. MNepekpuctannusynTte npoaykT
n3 cmecu Tonyon—-95% ataHon B cooTHoweHun 1:1. OTgennte Kpuctannol
BaKyyMHbIM ounbTpoBaHMeM. [1poMoOnTe X MUHUMATbHLIM KOonndectBoM 95%
aTaHona. [llomectnTe KpucTansbl B Yaliky eTpu n nante M BbICOXHYTb Ha
BO3ayxe. BagecbTe npoaykKr.

NnanapHaa xpomatorpadumsa (TLC)

Ecnn no kakum-nnbo npuynHam Bam He yganocb nosyunTb NPOLyKT, TO Bbl
MOXeTe nonpocuTb Hebornblloe KOonMyecTBO [And  Xpomartorpacoum y
pykoBoauTens. B anneHgopde pacTtBOpmuTe HECKOSNBbKO KpUCTansmoB npoaykra
B ~0,25 Mmn antoaHTa. HaHecuTe Hy>XHOe KONMMYecTBO MOJSTy4EeHHOro pactBopa
Kanunnapom Ha nnacTtuHky TLC. MNpoBeauTte anovMpoBaHWe NacTUHKKU, nocrne
3TOro BbICYLUNTE €e Ha Bo3gyxe W paccmoTpute noa Y®-namnown.
KapaHgalwwom obseanTe NATHO CBOEro NpoAyKTa Ha NnacTuHKe.
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