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9. ja 10. klass 

Nitritisisalduse permanganatomeetriline määramine 

Sissejuhatus
Kaaliumpermanganaat (KMnO4) on happelises keskkonnas tugev oksüdeerija, 
mida kasutatakse paljude redokstiitrimiste juures. KMnO4 titrandina 
kasutamisel on plussiks tema intensiivne värvus, mistõttu eraldi indikaatori 
kasutamine ei ole vajalik. KMnO4 ei ole põhiaine omadustega, mistõttu tema 
täpne kontsentratsioon tuleb määrata põhiaine (näiteks oblikhappega – 
H2C2O4) tiitrimise teel. 

Nitritioonide määramine permanganomeetriliselt tagasitiitrimise meetodil
Põhimõte
Nitritioonid (NO2

-) oksüdeeruvad KMnO4 toimel nitraatioonideks (NO3
-). NO2

-

otsene määramine KMnO4-ga tiitrimisel on ebatäpne. Seetõttu viiakse analüüs 
läbi järgmiselt. Kõigepealt oksüdeeritakse lahuses sisalduvad NO2

--ioonid
KMnO4 liia juuresolekul. Seejärel lisatakse liias oblikhappe lahust. Oblikhappe 
liig määratakse KMnO4 lahusega tiitrimisel. 

Töö käik
Proovi analüüsiks pipeteerida 300 cm3-sse Erlenmayeri kolbi 25,00 cm3 kaa-
liumpermanganaadi lahust ning lisada umbes 15 cm3 1:4 lahjendatud väävel-
hapet (lisamiseks kasutada tsentrifuugiklaasi, millega mõõta 10 + 5 cm3

lahust).
Sellesse segusse pipeteerida 10,00 cm3 proovilahust. Kolb sulgeda korgiga 
ning lasta seista 10-15 minutit nitritioonide täielikuks oksüdeerumiseks. 
Kolbi lisada 25,00 cm3 0,02500 M oblikhappelahust. Loksutada hoolega 
(vältides lahuse väljapaiskumist kolvist) ning tiitrida oblikhappe liig 
kaaliumpermanganaadi lahusega kuni roosa värvuse püsimajäämiseni. See 
reaktsioon toimub küllalt aeglaselt ning tiitrmise lõpp-punktis peab lahuse 
roosakas (heleroosa) värvus püsima jääma mitmeks minutiks. 
Tiitrida kolme kokkulangeva tulemuse saamiseni. 

KMnO4 lahuse täpse kontsentratsiooni määramiseks pipeteerida 10,00 cm3

oblikhappe lahust (täpne kontsentratsioon pudelil) 100 cm3-sse keeduklaasi, 
lisada 7-10 cm3 1:4 lahjendatud väävelhapet ning kuumutada. Vältida lahuse 
keemaminekut, kuna see võib viia oblikhappe osalise lagunemiseni. Kuum 
lahus tiitrida permanganaadi lahusega nõrga roosa värvuse püsimajäämiseni. 
Lahust tuleb kindlasti tiitrida kuumalt, kuna see aitab kaasa katalüsaatori 
(MnSO4) moodustumisele. Ka vaatamata soojendamisele võib reaktsioon 
alguses toimuda aeglaselt, kuid kiireneb kui osa oblikhapet on ära reageerinud. 
Tiitrida kolme kokkulangeva tulemuse saamiseni. 

Täitke vastuste leht. 

Näpunäiteid
1. KMnO4 lahuse intensiivse värvuse tõttu ei ole enamasti võimalik võtta 

büretilt lugemit meniski alumise osa järgi. Võtke lugem meniski ülemise osa 
järgi!

2. Selleks, et vältida anumate segiminekut, tähistage markeri abil oma 
klaasnõud (eriti 100 cm3 keeduklaas, mille viite elektripliidile sooja). 

3. Pärast büreti täitmist võtke lehter büreti otsast ära! 
4. Mõelge hoolega läbi, milliseid klaasvahendeid on vaja töö käigus pesta 

destilleertitud veega ja milliseid on vaja loputada järgmise lahusega. 
5. Kitlit ja kaitseprille tuleb kanda kogu laboris viibimise ajal! 
6. Vastus anda nelja tüvenumbri täpsusega. 

Pipetipumba (kummipirni) kasutamine 

A

  B

C
         

D

1. Avame sulguri A ja vajutame pumbast õhu välja. Sulguri A sulgemisel jääb 
pumpa vaakum. 

2. Asetame pipeti avasse D.
3. Asetame pipeti mõõtekolvis olevasse lahusesse, avame sulguri B.

Hõrenduse (vaakumi) tõttu täitub pipett lahusega. Kui vedeliku nivoo jõuab 
märgist umbes sentimeetri võrra kõrgemale, sulgeme sulguri B. Alles 
seejärel võtame pipeti kolvist välja. 

4. Sulguri C ettevaatliku avamise ja sulgemisega laseme vedeliku meniski 
täpselt kriipsu peale. (Väljavoolav lahus lasta jääkide nõusse.) 

5. Asetame pipeti kolbi nõnda, et pipett toetuks kolvi seina vastu või puudutaks 
lahuse pinda. Avame sulguri C ja laseme vedelikul pipetist välja voolata. 

Tähelepanu! Pumpa hoidke nii, et vedelik sinna sisse ei pääseks. 



Võistlejatele infoks 
1. Töö teostamiseks ja tulemuste esitamiseks on aega 3 tundi. 
2. Kuna töö on küllalt pikk, siis võib juhtuda, et ei jõua nõutud kordusi 

teha. Selleks, et tulemusi välja arvutada tuleb teha mõlemad 
tiitrimised vähemalt üks kord läbi teha. 

3. Nõuded, mille vastu eksimist karistatakse miinuspunktidega: 
a. Kitlit ja kaitseprille tuleb kanda kogu laboris viibimise ajal. 
b. Luba küsimata ei tohi laborist väljuda. 
c. Vedelikk ei tohi suuga pipetti imeda. 
d. Lisamaterjale kasutada ei tohi. 
e. Naabriga juttu rääkida ei tohi. 
f. Jääkide valamusse kallamine. 
g. Tulemuse esitamine ilma ühikuteta või vale tüvenumbrite 

arvuga.
4. Juhendaja käest võib kõike küsida, aga juhendaja ei pruugi 

vastata. 

Praktilise vooru vastuste leht. 9. klass 

Kood: ...................................................

1. Proovi tiitrimiseks kulunud KMnO4 lahuse keskmine ruumala (ml). 
(Siin tooge ära ainult büretist lastud milliliitrite arv, pipetiga lisatud 
25 ml ärge siinkohal ära näidake.) 

2. KMnO4 kontsentratsiooni määramisel kulunud KMnO4 keskmine 
ruumala (ml). 

3. Arvutatud KMnO4 kontsentratsioon (mol/l). 

4. Tasakaalustage KMnO4 kontsentratsiooni määramisel kulgenud 
reaktsiooni võrrand.

... KMnO4 + ... C2O4
2- + ... H2SO4 =

                =... K2SO4 + ... MnSO4 + ... SO4
2- + ... CO2 + ... H2O

5. Tasakaalustage KMnO4 ja NO2
--ioonide vahelise reaktsiooni 

võrrand.

... KMnO4 + ... NO2
- + ... H+ =... Mn2+ + ... NO3

- + ... H2O

6. Nitritioonide sisaldus proovis (mol/l). 

7. Miks on NO2
--ioonide otsene tiitrimine KMnO4-ga ebatäpne? 

Kirjutage segava reaktsiooni võrrand ja vajadusel selgitage. 



Praktilise vooru vastuste leht. 10. klass 

Kood: ...................................................

1. Proovi tiitrimiseks kulunud KMnO4 lahuse keskmine ruumala (ml). 
(Siin tooge ära ainult büretist lastud milliliitrite arv, pipetiga lisatud 
25 ml ärge siinkohal ära näidake.) 

2. KMnO4 kontsentratsiooni määramisel kulunud KMnO4 keskmine 
ruumala (ml). 

3. Arvutatud KMnO4 kontsentratsioon (mol/l). 

4. Kirjutage välja KMnO4 kontsentratsiooni määramisel kulgenud 
reaktsiooni võrrand. Tasakaalustage. 

5. Kirjutage välja KMnO4 ja NO2
--ioonide vahelise reaktsiooni võrrand. 

Tasakaalustage. 

6. Nitritioonide sisaldus proovis (mol/l). 

7. Miks on NO2
--ioonide otsene tiitrimine KMnO4-ga ebatäpne? 

Kirjutage segava reaktsiooni võrrand ja vajadusel selgitage. 
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11. ja 12. klass 

 
Hüdrobensoiini süntees 

 
 

Naatriumborohüdriid võeti kasu-
tusele H. I. Schlesingeri ja H. C. 
Browni poolt 1943. aastal. Praegu on 
see üks enamkasutatavaid ja 
odavamaid redutseerivaid reagente 
orgaanilises sünteesis. 

Käesolevas töös tutvute te 
mugava ja lihtsa karbonüülrühma 
redutseerimise meetodiga 
naatriumborohüdriidi abil. 
 
 
Sünteesi eeskiri 

 
Lahustage 50 ml Erlenmeyeri kolvis 0,5 g bensiili 5 cm3 95% etanoolis. 

Lisage seejärel segamisel 0,2 g naatriumborohüdriidi (liias). 
Segu soojeneb mõõdukalt ja kollane värvus kaob 2-3 minuti jooksul. 

Segage reaktsioonisegu magnetsegajal jahuti all 10 minutit, lisage seejärel 
5 cm3 destilleeritud vett ja kuumutage segu keemiseni. Lisage reaktsiooni-
segule veel destilleeritud vett (ca 10 cm3) küllastuspunktini (hägu tekkeni) ja 
jätke saadud lahus jäävanni seisma. 

Hüdrobensoiin eraldub läikivate õhukeste plaadikestena. Filtrige saadud 
produkt klaasfiltril veejoapumba abil, peske sadet mõne milliliitri külma veega 
ja kuivatage õhu käes. Kui tahke NaCl lisamisel filtraadile (kuni küllastumiseni) 
sadeneb veel hüdrobensoiini, eraldage ka see filtrimisega ja kaaluge eraldi. 
 
Planaarkromatograafia 
 

Saadud aine puhtust kontrollige planaarkromatograafiaga 
silikageeliplaadil, kasutades eluendina heksaani ja etüülatsetaadi segu (3:1) 
ja kandes TLC-plaadile eraldi laikudena produkti ja lähteaine lahused. Määrake 
produkti, lähteaine ja mistahes lisandi (kui neid TLC-plaadil näha on) Rf 
väärtused. 
 
Kuivanud saadus kaaluge ja arvutage produkti saagis. 
 
Täitke vastustelehed ja vastake teoreetilistele küsimustele. 
 
 

O
O NaBH4

OH
OH

Bensiil Hüdrobensoiin

Reagendid ja vahendid 
 
0,5 g bensiili    (plastikvannikeses) 
5 cm3 95% etanooli   (korgiga mõõtudega katseklaasis) 
0,2 g naatriumborohüdriidi (korgiga plastiktopsis) 
NaCl      (purgis kõikide võistlejate jaoks) 
jää      (vannis kõikide võistlejate jaoks) 
destilleeritud vesi   (3 pesupudelit kõikide võistlejate jaoks) 
heksaan  (TLC eluendi komponent, 2 kolbi kõikide võistlejate jaoks) 
etüülatsetaat (TLC eluendi komponent, 2 kolbi kõikide võistlejate jaoks) 
 
50 cm3 kolb     vaakumfiltrimisseade  pintsetid 
jahuti       spaatel    pliiats 
kuumutusplaadiga magnetsegaja  Pasteuri plastikpipett  joonlaud 
segajapulk      kaanega voolutusnõu 
jäävann      silikageeliplaat 
klaasfilter      kapillaarid 
plastikvannike produkti jaoks 
plastiktopsid (2 tk TLC analüüsiks proovilahuste valmistamiseks) 
 
Pasteuri pipetiga varustatud mõõtudega katseklaasid (TLC eluendi valmista-
miseks, 4 katseklaasi kõikide võistlejate jaoks) 
UV-lamp (ühine kõikide võistlejate jaoks) 
 
 
Ohutustehnika 
 
Etanool 
R11 väga tuleohtlik 
S7 hoida tihedalt suletud nõus 
S16 hoida eemal lahtisest tulest ja 
sädemetest 
Heksaan 
R11 väga tuleohtlik 
R38 ärritab nahka 
R65 kahjulik allaneelamisel 
S16 hoida eemal lahtisest tulest ja 

sädemetest 
S29 mitte valada kanalisatsiooni 
Etüülatsetaat 
R11 väga tuleohtlik 
R36 ärritab silmi 
S16 hoida eemal lahtisest tulest ja 

sädemetest 
S26 silma sattumisel loputada kohe 

rohke veega 
 

Bensiil 
R36/37/38 ärritab silmi, hingamis-

elundeid ja nahka 
S26-36 silma või nahale sattum-sel 

loputada kohe rohke veega 
kanda kaitsekindaid, -riietust ja 
-prille 

Hüdrobensoiin 
S24 vältida kokkupuudet nahaga 
S25 vältida silma sattumist 
Naatriumborohüdriid 
R15 kokkupuutel veega eraldub 

tuleohtlik gaas 
R25 mürgine allaneelamisel 
R34 põhjustab söövitust 
S26 silma sattumisel loputada kohe 

rohke veega 
S36 kanda kaitseriietust 
S37 kanda kaitsekindaid 
S39 kanda kaitseprille 
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... KMnO4 + ... C2O4

2- + ... H2SO4 = ... K2SO4 + ... MnSO4 + ... SO4
2- + 

... CO2 + ... H2O 
 

5. =���	���	� 
��**�����	� � ��������� ���
��� ����������	��
 
KMnO4 � ����� NO2

-: 
 
... KMnO4 + ... NO2

- + ... H+ =... Mn2+ + ... NO3
- + ... H2O 
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Экспериментальная работа  заключительного тура олимпиады  
по химии  2007/2008 уч. г. 

 
11 и  12 классы 

 
Синтез гидробензоина 

 
Боргидрид натрия стали использовать 
впервые Х. И. Шлезингер и H. C. Броуни в 
1943 году. Сейчас он является одним из 
наиболее распространенных и дешевых 
восстанавливающих реагентов в 
органическом синтезе. 
В данной работе вы познакомитесь с 
удобным и простым методом 
восстановления карбонильной группы  с 
помощью боргидрида натрия. 
 
Ход работы  

 
Смешайте в 50 мл колбе Эрленмайера 0,5 г бензила с 5 мл 95% этанола. 
Затем прибавьте при помешивании 0,1 г боргидрита натрия (в избытке). 

Смесь умеренно разогревается, и желтая окраска исчезает в течение 2-3 
минут. Перемешивайте реакционную смесь с помощью магнитной мешалки 
под холодильником 10 минут, прибавьте затем 5 мл дистиллированной воды и 
нагрейте смесь до кипения. Прибавьте к реакционной смеси еще 
дистиллированной воды (~10 мл). Полученный раствор оставьте остывать до 
комнатной температуры (на ~ 15 мин) и затем поставьте на 5 мин на ледяную  
ванну.  

Гидробензоин выделяется в виде блестящих тонких пластинок. 
Отфильтруйте полученный продукт на стеклянном фильтре с помощью 
водоструйного насоса, промойте осадок несколькими миллилитрами холодной 
воды и оставьте сушиться на воздухе в пластиковой ванночке.  
 
Планарная хроматография   
  

Чистоту полученного вещества проверьте с помощью планарной 
хроматографии на силикагельной пластинке (TLC-пластинка), используя в 
качестве элюента смесь гексана и этилацетата (3:1) и нанося на TLC-
пластинку отдельными пятнами растворы продукта и исходного вещества. 
Рассчитайте значения факторов Rf продукта, исходного вещества и 
возможных примесей (если их можно определить визуально на TLC-
пластинке). 
 
Взвесьте высушенный продукт и рассчитайте выход продукта.  
 
Заполните лист для ответов и ответьте на теоретические 
вопросы. 

O
O NaBH4

OH
OH

бензил гидробензоин

Реагенты и приспособления  
 
0,5 г бензила    (в пластиковой ванночке) 
5 мл 95% этанола  (в градуированной пробирке с пробкой) 
0,1 г боргидрида натрия (в пластиковой посуде с пробкой) 
лед     (в общей на группу ванне) 
дистиллированная вода (3 промывалки на всю группу) 
гексан    (конпонент TLC элюента, 2 колбы на всю группу) 
этилацетат   (конпонент TLC элюента, 2 колбы на всю группу) 
 
50 мл колба;     ванна для льда;  пинцет; 
холодильник;      шпатель;    карандаш; 
пластмассовая пипетка Пастера   капилляры;   линейка;   
палочка для магнитной мешалки;     
стеклянный фильтр;     силикагельная пластинка; 
пластиковая ванночка для продукта;   сосуд для элюирования с крышкой; 
устройство для вакуумного фильтрования; 
магнитная мешалка с нагревательной пластиной;   
пластиковые стаканчики (2 шт, для приготовления растворов для TLC анализа); 
 
градуированные пробирки с пипеткой Пастера (для приготовления TLC 
элюента, 4 пробирки на всю группу); 
UV-лампа (общая на группу); 
весы (общие на группу). 
 
Техника безопасности  
Этанол  
R11 очень огнеопасный  
S7 хранить в плотно закрытой посуде  
S16 хранить вдалеке от открытого огня 

и искр 
 

Генсан  
R11 очень огнеопасный 
R38 раздражает кожу  
R65 вреден при попадании внутрь  
S16 хранить вдалеке от открытого огня  

и искр 
S29 не сливать в канализацию  
 

Этилацетат  
R11 очень огнеопасный 
R36 раздражает глаза   
S16 хранить вдалеке от открытого огня  

и искр 
S26 при попадании в глаза промыть 

обильно водой  
 

 

Бензил  
R36/37/38 раздражает глаза, 

дыхательные пути и кожу  
S26-36 при попадании в глаза или на 

кожу промыть обильно водой; 
носить защитные перчатки, 
одежду и очки  

 

Гидробензоин  
S24 избегать попадания на кожу  
S25 избегать попадания в глаза  
 

Боргидрит натрия  
R15 при соприкосновении с водой 

выделяется огнеопасный газ  
R25 ядовит при попадании внутрь  
R34 обладает разъедающим 

действием  
S26 при попадании в глаза промыть 

обильно водой 
S36 носить защитную одежду  
S37 носить защитные перчатки  
S39 носить защитные очки  
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