2004/2005 6a keemiaolimpiaadi
LOPPVOORU PRAKTILINE TOO
9. ja 10. klass

Naatriumtiosulfaadi jodomeetriline tagasitiitrimine
2N828203 + |2 = 2Nal + N828406

Kandke kaaluklaasis olev naatriumtiosulfaat (Na,S,03-5H,0) lehtri ja klaaspulga abil
lile 100 cm® m&dtekolbi. Et tagada aine kadudeta iilekandmine, loputage kaaluklaasi
vahemalt kolm korda vaikeste koguste (2-3 ml) destilleeritud veega, mis valage
mdotekolbi. Taitke mddtekolb umbes pooleni ja loksutage ettevaatlikult, kuni sool on
lahustunud. Seejarel taitke see kriipsuni, sulgege korgiga ja segage hoolikalt
kontsentratsiooni Uhtlustumiseni.

Tiitrimiseks pipeteerige 10,0 cm?® naatriumtiosulfaadi lahust koonilisse kolbi, lisage
25,0 cm® 5,00-10° M |, lahust, katke kolvi avaus kilega ja jatke seisma umbes 5
minutiks.

Burett taitke teadaoleva kontsentratsiooniga naatriumtiosulfaadi lahusega ja markige
protokolli lahuse algnivoo lugem.

Tiitrimislahust lisage uuritavale lahusele aeglaselt, kolbi pidevalt loksutades.
Olgkollase varvuse saabumisel lisage 1-2 cm® tarkliselahust. Jatkake ftiitrimist, kuni
tumesinine lahus muutub varvituks. Tiitrimise lugem puudke maarata 0,02 cm?®
tapsusega.

Tiitrimist korrake seni, kuni vahemalt kolmes paralleelkatses kulunud N,S,03 lahuse
ruumalad ei erine lile 0,05 cm®. Kokkulangevatest tulemustest arvutage tiitrimiseks
kulunud lahuse keskmine ruumala.

M(Na,S.03-5H,0) = 248,2 g

Arvutuste 16pptulemus andke 4 tivenumbriga!
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1. Avame sulguri A ja vajutame pumbast 6hu valja. Sulguri A sulgemisel jaab pumpa
vaakum.

2. Asetame mahtpipeti avasse D.

3. Asetame mahtpipeti mddtekolvis olevasse lahusesse, avame sulguri B ja taidame vaakumi
joul pipeti lahusega. Kui vedeliku nivoo jduab margist paar sentimeetrit kdrgemale,
sulgeme sulguri B. Alles seejarel votame pipeti kolvist valja.

4. Sulguri C ettevaatliku avamise ja sulgemisega laseme vedeliku meniski tapselt
kriipsu peale.

5. Asetame pipeti koonilisse kolbi ndnda, et pipett toetuks kolvi seina vastu.

Avame sulguri C ja laseme vedelikul pipetist valja voolata.

Tahelepanu! Pumpa hoidke nii, et vedelik sinna sisse ei paaseks.



Osavétjakood.............

Kaaluklaasinr...............

Esitage:

1. Tiitrimiseks kulunud Na,S,05 lahuse ruumala milliliitrites
(3 kokkulangeva katse keskmine)

Katse number | 1 1] v \'/ Keskmine

Lahuse |6ppnivoo buretis

Lahuse algnivoo buiretis

Tiitrimiseks kulunud Na,S,03
lahuse ruumala (cm?)

2. Na,S,03 lahuse molaarse kontsentratsiooni arvutus.

C(N328203)

3. Kaaluklaasis olnud Na,S,03-5H,0 massi arvutus (grammides 4 tuvenumbriga)

m(Na28203-5H20)
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Biginelli reaktsioon

Sissejuhatus

Tanapaeval on mitmesuguste bioloogiliselt aktiivsete ainete efektiivseks
sunteesiks voetud kasutusele nn multikomponentsed sunteesimeetodid.
Selliste meetodite tuupilisteks naideteks on Biginelli reaktsioon, Ugi
reaktsioon ja mitmed teised.

Kaesolevas to0s tuleb Teil valmistada 3,4-dihudropUrimidinooni derivaat,
mille sintees kulgeb vastavalt jargmisele vérrandile:
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Eeskiri

Kinnitage 10 milliliitrine kolb statiivi kllge ja viige plastiksustalde abil sinna
0,25 ml (2,5 mmol) bensaldehuudi, 0,49 ml (3,8 mmol) atsetoaadikhappe
etldlestrit, 150 mg (2,5 mmol) Teile valmiskaalutud uureat ning 1 ml etanooli.
Pange magnetsegaja pulk kolbi, asetage kolvile lihviga varustatud toru
Ohkjahutiks ja asetage see magnetsegajale mdne millimeetri kdrgusele
segajaplaadist.

Ettevaatust! Magnetsegaja plaat on kuumutatud ca 90-100 °C.

Kaivitage segaja, katke kolb fooliumiga ning kuumutage reaktsioonisegu
segades 1-1,5 tundi. Seejarel lUlitage magnetsegaja valja, nihutage kolb koos
statiiviga magnetsegajalt kdrvale ning jahutage reaktsioonisegu jaaveega
0 °C-ni (ca 10 min). Filtrige eraldunud sade ning peske seda 2-4 ml jaévees
jahutatud etanooliga. Eemaldage sade filtrilt spaatli abil Petri tassile, laske
sademel kuivada 15 minutit ning seejarel kaaluge. Petri tassi mass on toodud
kleebisel.

Arvutage teoreetiline saagis ja Teie poolt tehtud sunteesi saagise
protsent.



JkcnepumeHTanbHasa pabota lll typa onumnuaabl no xumumn 2004/2005 yu. r.
9 n 10 knacc

WoaoomeTpuyeckoe onpeaeneHme TMocynbgara HaTpusi 06paTHbIM TUTPOBaAHMEM
2Na,S,05 + |, = 2Nal + Na,S40¢

Haxogsawytoca B Otokce HaBecky Ttumocynbcata Hatpus  (Na,S,03-5H,O) ¢ nomolubto
BOPOHKM 1 CTEKIISIHHOW Nanoyku nepeHecuTe B MepHyto konby o6bemom 100 cm®.

[Ons Toro, 4tobbLlI BEWECTBO NEPEHECTUM KONMYECTBEHHO, OMOSIOCHUTE OHOKCY MO KpamHewn
mMepe Tpu pasa HebonbLUMM KONMYECTBOM (~2-3 M) AUNCTMANUMPOBAHHOW BoAbl U Ao0GaBbTe
3Ty BO4Y B MEPHYI0 KONBy. 3anofiHnuTe MepHY Konby NnpUMepHO A0 MOMOBUHbLI M OCTOPOXHO
nepemMellanTe, MNoka conb He pacTtBoputca. [locne aToro  3anonHuTe  Konby
AVNCTUNNNPOBAHHOM BOAOW OO0 METKW, 3aKpomTe npobkom u TwaTenbHO nepemellante ans
BblpaBHUBAHUSA KOHLIEHTpaALUW.

[ns TUTPOBaHWUS OTMMNETUPYIiTE B KOHMYeckyto konby 10,0 cm® pacTBopa Tuocynbdata
HaTpus, npubasbTe 25,0 cm® 5,00-10'3 M pacTtBopa |,, 3aKkponTe 0TBEPCTUE KONObLI NIIEHKOW
N OCTaBbTe CTOATb NPUMEPHO HA 5 MUHYT.

3anonHute OOpeTKy pacTBOPOM TUOCyrbdaTa HaTpUsi W3BECTHOW KOHLEHTpauum WU
3anuwmTe B NPOTOKOST TOYHOE 3HAYEHME Ha4vyanbHOro YpoBHSA pacTBopa.

PactBop n3 GiopeTkn npubasnsnte K uccrnegyemMomy pactBopy MeAreHHO, HenpepbiBHO
nepemeLunBas pactsop B konbe. Npn Nony4yeHMn CorIOMEHHO-XXENTON OKpacku npubasbTte 1-
2 cm® pacTBopa kpaxmarna. MNpoJomkuTe TMTPOBaHME 4O TEX NOP NoKa TEMHO-CUHUI pacTBOp
He cTaHeT 6ecuBeTHbIM. [ocTapanTech onpefennTb 3Ha4YeHne YpoBHS pacTBopa B BropeTke
C TOYHOCTbIO 10 0,02 cMm.

TuTpoBaHMe HY)XHO AenaTb 40 TeX Nop, Noka no KparnHen Mepe B Tpex napannenbHbIX
onbiTax 06bem nspacxogosaHHoro pacteopa N,S,0O;6yaeT pasnuyaTbCs MeHbLUe, YeM Ha
0,05 cm®.

M3 coBnagawowmx pesynbTaToB TUTPOBAHWA paccuuMTanTe cpegHee 3HadeHne obbema
N3pacxogoBaHHOro Ha TUTPOBaHME pacTeopa.

M(Na,S,03-5H,0) = 248,2 r OTBeT ganTe ¢ TOYHOCTLIO A0 YeTblpex 3Havawmx umdp.

A=

MUcnonb3oBaHue Hacoca Ana NUNeTKu

t C

D

1. OTKpoem 3axmm A 1 BbldaBMM BO34yX U3 Hacoca. [Npu 3akpbiTun 3axnma A B Hacoce

OCTaeTCs BaKyyM.

2. NomecTnte 06BLEMHYIO NMNETKY B oTBepcTue D.

3. NomecTnte 06BLEMHYIO NMMNETKY B pacTBOP, HAXOASLLMIACA B MEPHOWN KONbe, OTKponTe
3axuM B 1 3anonHum nuneTky pacTBOPOM C NOMOLLbI BakyyMa. Korga ypoBeHb XXUOKOCTH
OyaeT Ha napy CaHTUMETPOB BbILLE YPOBHS METKU, 3aKkpoeM 3axum B. Tonbko nocrne 31oro
BbIHEM NNNETKY N3 KONGLI.

4. OCTOPOXHO OTKpbIBasA 1 3akpbiBas 3axxum C goBegeM MEeHUCK YPOBHS pacTBopa 40 METKMU.

5. [NlomecTnTe NUNETKY B KOHUYECKYHO KONBY Takum ob6pasom, 4ToObl NMNeTKa Kacanacbh
cTeHKM konbbl. OTKpoem 3axxum C 1 gagmm XUAKOCTU BbiTEYb U3 MUMETKMU.

BHumaHue! Hacoc gepxatb Takum o6pa3om, 4ToObl XKMOKOCTb B HEMO HE BTEKana.




KogyyacTHuka.............

Homep GlOKCBI. . . . ..o vt v n .

HanuwwwuTe:

1. 3HadeHMe obbema un3pacxogoBaHHOrO Ha TuUTpoBaHme pacTtBopa Na,S,0; B
MUNNUANTpax (cpegHee 3Ha4YeHne no TpeM CoBNagaroLLMX ONbITOB)

Homep onbiTa I i i v \'} CpepHee
3Ha4YeHue

KoHeuHbI ypoBeHb pacTBopa
B GropeTke

HavanbHbIn ypoBeHb pacTBopa
B BropeTke

O6bem n3pacxogoBaHHOIO Ha
TUTPOBaHME pacTBopa
Na,S,0; (cMm?)

2. PacyeT MonsipHon KOoHUeHTpaumn pacteopa Na,S,0s .

C(N823203)

3. Pacuet maccbl Na,S,03-5H,0, HaxoamBlueroca B OtoKce (B rpaMmax C TOYHOCTbLHO
A0 YeTblpex 3Havyawmx umadp)

m(Na2$203-5H20)
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Peakuus burmHennu

BBepeHue

B HacTosilee Bpemsa Anst 9PdEeKTUBHOrO CUHTE3a MHOrMMxX 6KMonornyecku
aKTMBHbIX BeLLeCTB MCMNOSb3YKTCA Tak HasblBaeMble MYNbTUKOMMOHEHTHbIE
MeToabl CuHTe3a. WX TUNUYHBIMW nNpuMepamMu  ABMSAKTCA  peakuus
BurnHennun, peakuma Yrm u MHorne gpyrue.

B paHHOm pabote Bam npeactout nonyyutb npousBogHoe  3,4-
ANTMOPONUPUMUANHOHA, CUHTE3 KOTOPOro npoTekaeT Mo cregyowemy
ypaBHEHWUIO.
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MeTtopguka

Mpukpenute 10 mn konby K wWTaTMBY M NPU NOMOLLM MIacTMaccoBOro
lwnpuua nomectute B Hee 0,25 mn (2,5 mmonb) 6eH3anbgernga, 0,49 mn (3,8
MMOSb) 3TUNOBOro admpa aueToyKCyCHou Kucnotbl, 150 Mmr (2,5 Mmonb)
B3BeLLUEHHOro kapbamuaga n 1 mn ataHona. llomectute nanovky MarHUTHOW
Melwankm B Konby m Tpybky co wnudom Ha konby cBepxy B KadecTse
BO34YLLUHOrO XONoAusbHUKA, YCTaHOBUTE KOMOY Ha BbICOTE HECKONbKUX
MUNIIMMETPOB Had NIIUTKON MarHUTHOW MeLUariku.

OcTopoxHo! lNnuTka marHUTHOWN MeLluanku Harpeta ao ~ 90-100 °C.

Bkrntounte meluanky, 3akpouTte konby ¢onbron n HarpesanTe peakunMoHHYH
cmecb 1-1,5 4vaca. 3aTem BbIKNKOYMTE MeLlanky, OToABMHbTE KONBy co
LUITAaTMBOM OT MeLlanku 1 oxnaaute ee neasHoii sogoii 4o 0 °C (npumepHo
10 MuH). Bbligenute ocagok unbTpoBaHMEM U MNPOMOWTE €ero 2-4 mn
9TaHona, 3apaHee oxnaxaeHHoro neaom. OToenuTe ocagok ¢ unbTpa npu
NOMOLLM LWnaTens Ha 4awky [leTpu, cywmTte ero Ha Bo3gyxe 15 MUH M
B3BecbTe. Macca 4awku NeTpu npuBeaeHa Ha STUKETKE.

Bbluncnute teopetnyeckmm Bbixoa U Bbixon (B %) nony4vyeHHoro Bamu
npoaykTa.
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