2005/2006 6a keemiaolimpiaadi
LOPPVOORU PRAKTILINE TOO

9. klass

Fe(lhioonide kontsentratsiooni maaramine
permanganatomeetrilisel tiitrimisel

10FeSQO, + 2KMnO,4 + 8H,S0O, = 5Fe,(S0,4); + K;SO,4 + 2MnSO, + 8H,0

Fe(ll)ioonide kontsentratsiooni maaramiseks vajalik proov on kaalutud 100
cm® médtekolbi. Sinna on lisatud ka 20 cm® 2 M vaavelhapet ja 8 cm® 2 M
fosforhapet. Vaavelhape on vajalik selleks, et redoksreaktsioon kulgeks
vastavalt dlaltoodud reaktsioonivorrandile. Fosforhape maskeerib reaktsioonil
tekkivate Fe(lll)-ioonide kollaka véarvuse.

Kontrollige, kas sool on taielikult lahustunud. Kui ei ole, siis loksutage lahust
ettevaatlikult ja seejarel taitke moodtekolb destilleeritud veega kriipsuni.
Lahuse kontsentratsiooni Uhtlustamiseks on tarvis kolvi sisu hoolikalt segada.
Tiitrimise alustamiseks pipeteerige 10,00 cm?® uuritavat lahust koonilisse kolbi
(kasutades pipetipumpa).

Birett on taidetud teadaoleva kontsentratsiooniga KMnO, lahusega. Enne
titrima asumist kontrollige, et blreti alumises osas ei oleks dhumulle.
Fikseerige lahuse nivoo nait lahuse meniski Glemise aare jargi.

Tiitrimise véltel segage lahust pidevalt. Tiitrige, kuni lillakas-roosa varvus jaéb
pisima 20 sekundiks. Tiitrimist korrake seni, kuni vdhemalt kolmes katses
kulunud KMnQ, lahuse ruumalad ei erine (le 0,05 cm?®.

Tahelepanu: Pipetiga vedeliku modtmisel peab selle nivoo alumine kaar
puudutama mdadtekriipsu. Tuhjendamisel hoidke pipeti ots vastu kolvi seina ja
jatke sellesse asendisse parast pipeti tiihjenemist veel umbes 10 sekundiks.
Enne jargnevat lahuse pipeteerimist loputage tiitrimiskolbi paar korda
destilleeritud veega. Kui bireti tditmiseks kasutate lehtrit, eemaldage see
enne, kui fikseerite lahuse algnivoo néaidu.
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10. klass

Permanganatomeetriline Fe(ll)ioonide molaarse kontsentratsiooni ja
Mohri soola massi maaramine

5Fe” + 1MnO; %¥%¥#® 5Fe’ + 1IMn**

Fe(ll)ioonide kontsentratsiooni maaramiseks puistake kaaluklaasis olev tahke
sool lehtri abil 100 cm®sse mdotekolbi. Selleks, et oleks tagatud aine
kadudeta ulekandmine, loputage kaaluklaasi vahemalt kolm korda véikese
hulga (~3 cm®) destilleeritud veega ja viige need kogused iile mé&dtekolbi
(kasutage klaaspulka). Kolb taitke umbes poolest saadik destilleeritud veega,
seejarel lisage 20 cm® 2 M H,SO, lahust ja 8 cm® 2 M H;PO, lahust.
Vaavelhape on vajalik selleks, et redoksreaktsioon kulgeks vastavalt
ulaltoodud reaktsioonivorrandile. Fosforhape maskeerib reaktsioonil tekkivate
Fe(ll)-ioonide kollaka véarvuse. Peale hapete lahuste lisamist loksutage
lahust soola lahustumiseni. Nuud taitke mootekolb destilleeritud veega
maodotekriipsuni ja segage lahuse kontsentratsiooni Ghtlustumiseni.

Tiitrimiseks pipeteerige (kasutades pipetipumpa!) 10,00 cm® uuritavat lahust
koonilisse kolbi.

Blrett on taidetud teadaoleva kontsentratsiooniga KMnO, lahusega. Enne
tiitrima asumist fikseerige lahuse nivoo nait lahuse meniski Glemise aare jargi.
Tiitrimislahust lisage uuritavale lahusele aeglaselt, pidevalt segades, kuni
ndrga roosa varvuse pusimajaamiseni.

Paralleelkatsetes biretist lisatud lahuse ruumalad ei tohiks erineda ule 0,05
cm®. Kokkulangevatest tiitrimistulemustest arvutage tiitrimiseks kulunud
keskmine KMnO, ruumala ja selle kontsentratsiooni jargi Fe(ll)ioonide
molaarne kontsentratsioon médtekolvis (4 tivenumbrit) ja kaaluklaasis olnud
Mohri soola mass (3 tivenumbrit).

M[FeSO4(NH4)st4>6HQO] = 392,1 g/mOI



2005/2006 6a keemiaolimpiaadi
LOPPVOORU PRAKTILINE TOO

11.ja 12. klass

Orgaaniline siintees saastva keemia teenistuses

Sissejuhatus

Maailmas toodetakse aastas vaga suurel hulgal CD-plaate, mis po&hiosas
koosnevad poliikarbonaadist. Samas muutub vaga suur hulk neid plaate
mitmetel pohjustel pidevalt kasutuskblbmatuteks. Kuna CD-de valmistamiseks
on summarselt kasutatud palju materjali, siis on seda vdimalik uuesti
kasutusele votta ja sellega vahendada mitmesuguseid keskkonna saastamise
probleeme.

K&aesolevas praktilises to6s avaneb teil suureparane vdimalus teostada
esimene etapp sellistest Umbertdotamise protsessist ning saada selle
tulemusena vastav bisfenool. Reaktsioon toimub vastavalt jargmisele
skeemile:
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Tahelepanu! Te kasutate oma t66s kontsentreeritud NaOH ja
kontsentreeritud vesinikkloriidhappe lahust, mis on tugeva sddbiva ja nahka
arritava toimega. Hoiduge nende ainete sattumise eest nahale. Lahuste
sattumise korral nahale peske seda kohe rohke veega ning informeerige
samaaegselt juhendajat.

o Jr'r‘l

Sintees

Kinnitage 100 ml lihviga Erlenmeyeri kolb statiivi kilge, viige sinna sisse
magnetsegaja pulk ning 2,5 g polukarbonaati (peenestatud CD; tdpne kaalutis
on antud teile vastustelehel), 4 g NaOH ja 3 ml destilleeritud vett. Asetage
kolvile jahuti ning segage segu ca 4 - 5 minutit kuni NaOH on lahustunud.
Seejuures taheldatakse segu tugevat soojenemist. Lisage seejarel labi jahuti
20 ml etanooli ja kuumutage segu tagasijooksul 60 minutit. Selleks
reguleerige magnetsegaja kute algul maksimaalsele vGimsusele ning segu



keemahakkamisel véhendage vOimsust nii, et segu Kkorralikult keeks.
Kuumutamisel moodustub valge sade.

Kuumutamise ajal vastake teoreetilistele kisimustele ja valmistage ette
planaarkromatograafia vahendid.

Eraldamine

Kuumutamise |6ppedes jahutage segu toatemperatuurini, eemaldage jahuti,
lisage 25 ml destilleeritud vett ja viige segu 400 ml keeduklaasi. Loputage
Erlenmeyeri kolbi 25 ml destilleeritud veega ja lisage see samuti keeduklaasi.
Lisage I6puks vett 150 ml-ni.

Kui segu ei ole selge, filtrige see labi teile antud klaaskiufiltri teise
keeduklaasi. Lisage saadud filtraadile aeglaselt 15 ml 25%-list
vesinikkloriidhapet, segu samal ajal segades, mille tulemusel eraldub sade.
Kusige kristallisatsiooni kiirendamiseks vajadusel juhendajalt moni kristallike
produkti. Segage segu, katkestage segamine aegajalt, veendumaks, et
kristallumist enam ei toimu.

Filtrige sade klaasfiltril vaakumi abil, peske sadet kaks korda 10 ml
destilleeritud veega ja viige seejarel kaalutud ja sildiga varustatud Petri
tassile.

Laske segul ca 15 minutit 6hu kées kuivada, kaaluge see ja arvutage saagise
protsent. Kuivamise ajal tehke oma produktile planaarkromatograafiline
analuus.

Selleks votke paar kristallikest oma produkti, lahustage see ca 0,25 ml
voolutis, kandke planaarkromatograafia plaadile ning voolutage kaanega
suletud voolutusndus heksaani-etutlatsetaadi seguga (1:1). Voolutussegu on
antud grupi jaoks ning see paikneb sildiga tahistatud kolvis iga t6dlaua otsa
juures. Kuivatage plaat parast voolutamist ning visualiseerige UV-lambi all.
Arvutage kromatogrammilt retentsioonifaktorite (Rf) vaartused.
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9 knacc

OnpeneneHue KoOHUeHTpauun uoHoB Fe(ll) nepmaHraHaTomMeTpuyeckum
TUTPOBaHNEM

1OFeSO4 + 2KMnO4 + 8HQSO4 = 5F€2(SO4)3 + KQSO4 + 2MnSO4 + 8H20

Mpoba ans onpeaeneHnst KoHUeHTpauun noHos Fe(ll) otmepena B 100 cm®
MepHoii konbe. Tyaa yxe npubasneHo 20 cm® 2 M cepHoit kucnotsl 1 8 cm®
2 M doccopHon kncnotel. CepHasa kucnota Heobxoamma Ons Toro, YToObl
OKUCINUTENbHO-BOCCTAHOBUTENbHAA peakuuss npotekana B COOTBETCTBUU C
NpUBELAEHHbLIM ypaBHEHMEM peakumn. doccopHas KucrotTa Mackupyet
XenTyto okpacky noHoB Fe(lll), obpasyromxca B peakumu.

[MpoBepbTEe, pacTBOpUach fiM COSfMb MOMHOCTLIO. ECnM HET, TO OCTOPOXHO
B3bonTanTe pacTBop U 3aTeM 3anoSIHATE MEPHYHO Konby ANCTUNINPOBAHHOWN
BOOOW OO0 MeTKW. TuwaTenbHO nepemelanTte pacTBop AN BblpaBHMBAHUSA
KOHLEHTpaLumu.

Ons TuTpoBaHus otnunetupynte 10,00 cm® uccnegyemoro pacTtBopa B
KOHWYeCKyto KOoNnby (Mcnonb3ymnte Hacoc Ans nuneTku!).

biopeTka 3anonHeHa pactsopoM KMnO, n3BecTtHon KoHuUeHTpauun. lNepen
Ha4anom TUTPOBaHMA NpocneanTe, YTobbl B HMXKHEN YacTu 6ropeTkn He Bbino
nysblpbka BO3gyxa. YpPOBeHb pacTBopa 3adMKCUpyUTe MO BeEPXHEMY
YPOBHIO MEHUCKA.

Bo Bpems TUTpoBaHWA NOCTOSAHHO NepemMeLllrBanTe pacTBop. TUTpynte A0
Tex nop, rnoka ornoneToBo-po3oBasi OKpacka pacteopa byaeT octaBaTbCA Ha
20 cekyHa. NapannenbHble OnbITbl HYXXHO NPOBOAUTL O TeX nop, rnoka no
KparHen mepe B Tpex onbiTax obbemM mapacxogoBaHHoro pacteopa KMnOy
Bbynet pasnunyatbcsa He 6onblue, Yyem Ha 0,05 oM,

BHumaHue: Npu namepeHnmn obbema XnOKOCTU MUNETKOM HUXHUW MEHUCK
YPOBHS1 pacTBopa LOMKEH KacaTbCA MeTku. [lpu BbiNyCckaHMM pacTBopa M3
MUNETKN ee KOHeL, OOSMKEH KacaTbCHA BHYTPEHHEW CTEHKM cocyda v nocne
OMOPOXXHEHNSA MUMETKN OCTaBaTbCHA B TAaKOM MONOXEHUM ele Ha 10 cekyHn.
[Mocne kaxgoro TUTPOBaHUS neped NUNETUPOBAHMEM  CriedyloLero
KonndecTtBa pacTBopa Konody ans TUTPOBAHUS OMOJIOCHYTb
ANCTUNNMpOBaHHOW Bodon. Ecnn onsa 3anonHeHus GHOpeTKn Mcnonb3oBanm
BOPOHKY, TO ybepute ee 00 PUKCUPOBAHUSA YPOBHS XXNOKOCTH.
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lNepmaHraHaTomeTpuyeckoe onpeaenieHne MOsIAPHOU KOHLEHTpauuun
Fe(ll)-mnoHOB 1 onpeaeneHne maccol conu Mopa

5Fe®" + 1MnO; — %% , 5Fe®* + 1Mn**

Ons onpegeneHnsa koHueHTpauun Fe(ll)-noHoB Haxopsdwytocs B 6rokce
TBEPAYIO COMb C MOMOLLbIO BOPOHKM nepeckinatoT B 100 cm® mepHyto konby.
[na KonvyecTBEHHOro nepeHoca BellecTBa OHOKC HYXXHO OMOJSIOCHYTb MO
KpanHen mepe 3 pasa HeboNbWNM KONMYECTBOM OUCTUNNMPOBAHHOW BOAbI
(~3 cM®) 1 006aBUTL ee (MCNoMb3yst CTEKMAHHYIO MaroyKy) B MEPHYIO KONby.
Konby 3anonHuTe HanosioBuMHy ANCTUNNMPOBAHHOM BOOOW, 3aTeM npubaBbTe
20 cm® 2 M pacteopa H,SO4 1 8 cm® 2 M pacTteopa HsPO,.

CepHaa kucnota Heobxoguma Aanss  TOro, 4ToObl  OKUCIUTESBHO-
BOCCTAHOBUTESIbHAsA peakuuss npoTekana no npuBegeHHOMY  Bbllle
ypaBHeHU0. PocopHyto  kucnoty npubaBnawT Ons Toro, 4Tob6bI
3amackupoBaTb xenTbi useT obpasytowmxcsa Fe(lll)-noHos.

[Mocne npubaBneHuUss pacTBOPOB KUCNOT MNepemMmellanTe pacteop A0
pacTBOpeHUs conu. Ternepb 3anofiHUTe MepHYH KONndy ANCTUNNMPOBaAHHOW
BOOOW OO MeTKM W nepemellanTe pacTBop AnNs BblpaBHUBAHUA
KOHUEeHTpauumn.

Ons TWTpoBaHMS OTMepbTe nuneTkoi (Mcnonb3ys Hacoc!) 10,00 cm®
nccnegyemMoro pactesopa B KOHUYECKYHO Konoby.

BiopeTka 3anonHeHa pactBopoM KMnO, naBecTtHon KoHueHTpauun. lNepen
Ha4yanoMm TUTPOBaHUSA 3aUKCUPYNTE YPOBEHb pacTBopa MO BeEpPXHEMY
YPOBHIO MEHUCKA.

Bo Bpema TutpoBaHus npubaBnante MegneHHO Npu NOCTOAHHOM
nepemewmnsaHn pactsop KMnO,4 kK uccnegyemomy pacrtsopy. Tutpymnte Oo
nosasneHnst 6negHo-po30BOM  OKpacku. [MapannenbHble OnbiTbl  HY>KHO
npoBOAMTb OO Tex Mnop, noka obbem uspacxogoBaHHoOro pacrteopa KMnOy
6yaeT pasnuyaTtbes He Gonblue, Yem Ha 0,05 cm®.

3 coBnagatomnx pesynbTaTtoB TUTPOBAHUSA paccunTanTe cpegHee 3HayeHme
N3pacxogoBaHHOrO Ha TuTpoBaHMe obbema pactBopa KMnO, v no
N3BECTHOM MOMspHOM KoHueHTpauun KMnO, paccuyntante MONSAPHYH
KoHueHTpaumto Fe(ll)-noHoB B MepHon konbe (4 3Hayawme umdpbl) n maccy
HaxoamBLLencs B 6rokce HaBeckn conu Mopa (3 3Havawme undpsbl).
M[FeSO4(NH4).S0,4-6H,0] =392,1 g/mol



JKcnepuMmeHTanbHas paboTta 3akr4YUTEsIbHOro Typa
onumnuaabl no xumum 2005/2006 yu. r.

11 n 12 Kknacc

OpraHuM4yecKMn CMHTE3 U OXpaHa OKpyxaroLien cpeabl
BBepeHue

Bo Bcem wmupe npousBogutcsi OrpoMHoe konumyectso CD-nnacTuHOK,
KOTOpble B OCHOBHOM COCTOAT M3 nonvkapboHaTta. B 1o e Bpemsa bonbluas
YacTb 3TUX MMACTMHOK MO MHOIMMM MNPUYNHAM CTaHOBUTCHA HENPUrogHOM K
skcnnyatauuun. [Ons wusrotoBrneHns CD ucnonb3yldT MHOro  pasnuyHbIX
MaTepuanos, MX MOXHO MOBTOPHO MCMNOSIb30BaTb U TEM CaMbiM paspeLLnTb
HeKoTopble NPobnembl 3arpsa3HeEHUsT OKpy>KatoLLen cpeabl.

B pgaHHOM npaktuyeckon paboTte BaM  OTKpoOeTCA 3amedaTtesibHas
BO3MOXHOCTb NPOBECTU MNepBbl aTan Takon nepepaboTkm u B pesynbTaTe
NONYYMUTb COOTBETCTBYIOLLNIA BucheHon. Peakunsa npoxoauT no cxeme:

BHumanue! Bbl ucrnonbsyete B paboTe KoHueHTpupoBaHHyto NaOH wn
KOHLEHTPUPOBaHHbBIA pacTBOP XIOPOBOAOPOAHOM KUCIOThI, obragatowime
CUIIbHBbIM  pasbefarlinMm 1N pasgpaxarowum nencrtsnem. Wsberante
nonagaHna aTUX BewecTB Ha Koxy. [lpy nomagaHum Ha KOXy cpasy Xe
NPOMONTE NPOTOYHOM BOAOW N MHAOPMUPYUTE 06 3TOM pyKOBOOMUTENS.

CuHTe3

3akpenute 100 mn konby OpneHmanepa (co wnucgpom) Ha LwTaTuse,
NOMECTUTE B HEE NarnoyvKy Ang MarHMTHOW Mewanku u 2,5 r nonukapdboHaTa
(n3amenbyeHHast CD; To4HOe 3Ha4yeHue ykasaHo Ha BalleM NIUCTe OTBETOB), 4
r NaOH v 3 wmn auctunnupoBaHHOM BOAbl. YCTaHOBUTE Ha Konbdy



XONOAUNbHUK U NepemMelumBanTe cMecb NpUMeEpHo 4 - 5 muHyT, noka NaOH
He pactBopuTca. lNpu 3TOM HabniogaeTcs 3HaAYUTESNbHbLIN HarpeB CMECH.
[Mocne atoro npubaBbTe Yepes xonoaunbHUK 20 Mn 3TaHoNa W HarpeBaunTe
CMECb, UCMNOSb3yst 0bpaTHLIN XONOAUNBbHUK, B TedeHne 60 MUHYT. [1ns aToro
HarpeB MarHUTHOW MeLlankn cHadana YCTaHOBUTE Ha MakCuMaribHYH
MOLLHOCTb; NPW 3aKMNaHUM CMeCU YMEHbLUNTE MOLLHOCTb TakK, YTobbl CMeCb
AOCTaTOMHO WHTEHCUBHO kunena. [lpu HarpeBaHun obpasyetca 6Genbin
ocafioK.

Bo Bpems HarpeBaHus cCMecu OTBEeTbTE Ha TeopeTuyecKnme BOMNpoChbl U
npurotToBbTe 0b6OpyaOBaHWE AS1s NNaHapHOW XpomaTorpaduu.

OTtpeneHue

[Mlocne OKOHYaHWS  HarpeBaHMA  oOxfaguTe CMeCb [0 KOMHaTHOW
Temnepartypbl, CHUMUTE XONOAUNbHUK, NpnbasbTe 25 MM AUCTUNNIMPOBAHHOM
BoAbl 1 nepeHecuTe cmecb B 400 Mn xmmmyeckumn ctakaH. Npomonte konody
OprieHmanepa 25 Mn AUCTUNNMPOBaAHHOW BOAbl U npubaBbTe ee B
XUMUYeckumn ctakaH. lNpunenTte nocne aToro Boabl 40 MeTkn 150 mn.

Ecnn cmecb HenpospadHa, npounbTpynte ee 4Yepes BblAaHHbIA BaMm
UNbTP M3 CTEKITOBOSIOKHA B APYron XMMmM4Yeckun ctakaH. K nosiydeHHomy
GunbTpaTy NpubasbTe MegneHHo 15 mn 25% pacTtBopa XnopoBOgOPOOHOM
KMCNOTbI, NOCTOAHHO MOMELUMBas CMeCb; B pesynbTarte BblAennTCA 0Cafok.
Mpn HeobxogMmMOCTM AONs  YCKOPEHUA KpucTannusauuu nonpocute y
pykoBoauTena  Kpuctannuk npoaykra. [llpy nepemewumBaHun  CMecu
BpeMeHaMn npekpallante nomewmBaTtb, YTobbl yoeanTbCcs, He 3aKoHYMnach
nn KpucTannusaums.

OThunbTpynTe OCagoK Ha CTeKNssHHOM UNbTPE C MOMOLLbI Bakyyma,
npomonTe ocagok Asa pasa 10 mn auctunnupoBaHHOW BoAbl. 3aTeEM OCaokK
NMOMECTUTE Ha B3BELLEHHYO U CHADXEHHYIO 3TUKETKOM YaluKy [leTpn.

[lanTe cmecn NPOCOXHYTb Ha BO3dyxe B TeyeHue ~ 15 MWUHYT, B3BeCbTe U
paccuynTanTe nNpoueHT Bbixoda. Bo Bpema cywku npoBeguTte nriaHapHO-
XpomaTorpaguyeckmin aHann3 cBoero nNpogykra.

[na aToro Bo3bMUTE Mapy KpUCTansioB CBOEro npoaykra, pacTBopuTte ux B ~
0,25 mn anteHTa, HaHecuTe Ha TLC nnacTuHKY M anioupynTe B 3aKPbITOM
KPbILLKOW cocyae ANA 3NMpoBaHUS CO CMECbio rekcaH -atunauetart (1:1).
Cmecb Onsa anupoBaHUA JaHa Of4Ha Ha rpynny u HaxoauTcs B konbe c
9TUKETKOM B KOHUEe Kaxgoro paboyero crtona. [locne antoupoBaHud
BbICyLLMTE NNAacTUHKY 1 noa Y®-namnon Busyanuampymnte (oTMeTbTe) nsaTHa
KOMMNOHEHTOB Ha MnacTuHKe.

Paccuntante 3HayeHus paktopoB peTeHuuu (Rf) no BuayanusmpoBaHHbIM
NATHAM Ha JaHHOM XpomMaTtorpamme.
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