2009/2010 6a keemiaolimpiaadi
LOPPVOORU PRAKTILINE TOO

9. ja 10. klass
Raud(ll) sisalduse maaramine

Sissejuhatus

Permanganatomeetria on titrimeetriliste meetodite grupp, mis p&hineb
KMnO, oksldeerivatel omadustel. KMnO, on tugev oksldeerija ja
reageerib paljude redutseerijatega.

Raud(ll)-ioonide mé&aramine tiitrimisel kaaliumpermanganaadiga
P&himdte

Raud(ll) maaratakse otseselt. Raud(ll) reageerib KMnOy-ga ja toimub
redoksreaktsioon.

Too kaik

Analusitav raud(ll) lahus on antud nummerdatud kolvis. Kolvist kanda
lahus kvantitatiivselt tile 100 cm® m&6tkolbi. Taita mddtkolb destilleertud
veega margini ja loksutada.

10 cm?® valmistatud lahust pipeteerida 100 cm® mahuga koonilisse kolbi,
lisada 7-10 cm® vaavel- ja fosforhappe segu (segu on valmistatud
vordsete ruumalade 1:4 lahjendatud H,SO, ja kontsentreeritud H3PO,
segamisel).

Segu tiitrida  KMnO, lahusega kuni nfrga roosa varvuse
plsimajaamiseni.

Tiitrimist korrata kolme kokkulangeva tulemuseni.

Taitke vastuste leht.

Napunaiteid

1. Selleks, et valtida anumate segiminekut, tahistage markeri abil oma
klaasndud.

2. Pérast bureti taitmist vOtke lehter breti otsast ara!

3. Md&elge hoolega labi, milliseid klaasvahendeid on vaja t66 kaigus
pesta destilleertitud veega ja milliseid on vaja loputada jargmise
lahusega.

4. Kitlit ja kaitseprille tuleb kanda kogu laboris viibimise ajal!

Pipetipumba (kummipirni) kasutamine

C
f
D

1. Avame sulguri A ja vajutame pumbast dhu vélja. Sulguri A sulgemisel
jadb pumpa vaakum.

2. Asetame pipeti avasse D.

3. Asetame pipeti mdo&tekolvis olevasse lahusesse, avame sulguri B.
Horenduse (vaakumi) tottu taitub pipett lahusega. Kui vedeliku nivoo
jduab margist umbes sentimeetri vorra kbrgemale, sulgeme sulguri B.
Alles seejarel vBtame pipeti kolvist vélja.

4. Sulguri C ettevaatliku avamise ja sulgemisega laseme vedeliku
meniski tépselt kriipsu peale. (Véljavoolav lahus lasta jadkide
ndusse.)

5. Asetame pipeti kolbi ndnda, et pipett toetuks kolvi seina vastu vdi
puudutaks lahuse pinda. Avame sulguri C ja laseme vedelikul pipetist
vélja voolata.

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



Praktilise vooru vastuste leht. 9. klass

KOOG:: o Proovi nr: ...,

1. Proovi tiitrimiseks kulunud KMnO4 lahuse kolm ruumala ja keskmine ruumala (ml).

Praktilise vooru vastuste leht. 10. klass

KOOG: ..o Proovi nr: ...,

1. Proovi tiitrimiseks kulunud KMnO4 lahuse kolm ruumala ja keskmine ruumala (ml).

1 2. 3.

1 2. 3.

Keskmine:

Keskmine:

2. Arvutatud raud(I1) kogus (g).

2. Arvutatud raud(I1) kogus (g).

3. Tasakaalustage raud(ll) maaramise reaktsiooniv@rrand.

3. Kirjutage raud(ll) méaramise reaktsioonivdrrand.

...... FeSO4+ ...... KMnO4 +.....H,SO4= ...... Fez(504)3 +....K;SO4 +..... MnSO;4 + ....H,O

4. Miks on vajalik fosforhappe lisamine reaktsioonisegusse?

4. Miks on vajalik fosforhappe lisamine reaktsioonisegusse?

5. Miks viiakse tiitrimine labi tugevalt happelises keskkonnas?

5. Miks viiakse tiitrimine labi tugevalt happelises keskkonnas?
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1,4-di-tert-buttitul-2,5-dimetoksiibenseeni siintees
Ohutustehnika
Kdik kasutatavad kemikaalid on tervisele ohtlikud ained. Selle tdttu valtige nende
sattumist nahale, silma ja lauale. Kogu eksperimendi valtel tuleb teil kanda
kitlit, kaitsekindaid ja -prille. Ohutustehnika nduete rikkumise eest vdidakse tell
vahendada punktide arvu.
Probleemide korral p66rduge koheselt juhendaja poole.

Reagendid ja vahendid

360 mg 1,4-dimetoksiibenseeni kaaluklaasis diMeOBs

1,5 cm® aadikhapet punase korgiga katseklaasis CH;COOH

~1 cm?® tert-butiitilalkoholi (d 0,79) korgiga plastiktopsis t-BuOH

~2 cm?® konts. vaavelhapet mdodtudega katseklaasis H,SO,

jaa Uhistes ndudes kdikide voistlejate jaoks
destilleeritud vesi 10 cm® korgita katseklaasis, lisaks pesupudelites
heksaan TLC eluendi komponent, 2 kolbi kdikide vbistlejate jaoks
etliulatsetaat TLC eluendi komponent, 2 kolbi k6ikide vdistlejate jaoks
50 cm?® timarkolb plastiklehter

magnetsegaja ja segajapulk
jaavanniks plastikkarp

1 ml plastiksustal tert-buttiillalkoholi m&dtmiseks ja lisamiseks

Pasteuri klaaspipett konts. H,SO, lisamiseks, mdd&tudeta katseklaasis
klaasfilter

vaakumfiltrimisseade (ks 4 vBistleja jaoks

Petri tass produkti jaoks

Pasteuri plastikpipett dest. vee lisamiseks

kaanega voolutusndu kapillaarid (2 tk)

silikageeliplaat spaatel, pintsetid, pliiats, joonlaud
plastiktopsid (Eppendorfid) lahteaine (L) ja produkti (P) lahuste valmistamiseks

statiiv, kapp, muhv

Pasteuri pipetid produkti ja lahteaine lahustamiseks (asuvad vooluti kolbide
juures)

UV-lamp 2 tk, Uhine kdikide vdistlejate jaoks

kaalud 2 tk, Uhine kdikide vdistlejate jaoks

Eksperimendi kirjeldus

Lahustage magnetsegajal segades 50 cm?® Umarkolvis 360 mg
1,4-dimetoksiibenseeni 1,5 cm? aadikhappes.

Mddtke ja lisage 1 cm?® plastiksiistiaga 0,6 cm?® tert-butiitilalkoholi. Jalgige, et
sustlasse ei jaaks dhumulle.

Jahutage segu jaavannis, jatkates samal ajal segamist, ja lisage segule tilkhaaval
Pasteuri pipetiga kontsentreeritud vaavelhapet (~1,3—1,5cm?® kuni tekib
kahvatukollakas sade. Vaavelhapet Pasteuri pipetiga lisades peab olema
veendunud, et enne jargmise tilga lisamist oleks eelmine tilk vaavelhapet hoolikalt
reaktsiooniseguga segatud. Kasutatud pipett asetage tagasi tihja katseklaasi.

Eemaldage segu jaavannist, laske soojeneda toatemperatuurini ja segage
seejarel veel 25 minutit.

Jahutage segu jélle jaavannis (0°C), misjarel lisage véga ettevaatlikult aeglaselt
seqgades 3 tilka vett. Algab produkti kristallumine.

Lisage jahutades ja segades ettevaatlikult tilkhaaval veel 7,5cm?® jaavannis
jahutatud destilleeritud vett.

Pérast vee lisamist segage reaktsioonisegu hoolikalt, et kolvi p8hja ei jaéks
kleepunud kollast ainet. Veenduge, et kogu sademe kollakas varvus on kadunud.

Laske produktil 10 minutit segamata kristalluda ja filtrige seejarel tekkinud
kristallid vaakumfiltrimisseadmega. Vajadusel kasutage aine Ulekandmiseks
destilleeritud vett. Peske sadet hoolikalt veega ja laske Petri tassil kuivada.

Kontrollige saadud aine puhtust planaarkromatograafiaga silikageeliplaadil,
kasutades eluendina heksaani ja etlillatsetaadi segu (7:1).

Kandke TLC-plaadile eraldi laikudena produkti (P) ja lahteaine (L) lahused.
Maarake produkti, l&hteaine ja mistahes lisandi (kui neid TLC-plaadil ndha on)
R; vaartused.

Kaaluge kuivanud saadus ja arvutage produkti saagis.

Taitke vastustelehed ja vastake teoreetilistele kiisimustele.



OkcnepuMeHTanbHasa paboTa 3akn4YMTENbLHOro Typa onMmnuagbl
no xumumn 2009/2010 yu. r.

91 10 knaccol

OnpepeneHune coaepxaHus xenesa(ll)
BeedeHue

lMepmaHraHatoMmeTpusa  ob6beauMHSET  TUTPUMETPUYECKME  METOAbI
aHanusa, KoTopble 6a3mpyoTcs Ha okucnmTenbHbIX cBoncTBax KMnQO,.
KMnQ, npeacraensiet co60N CUMbHbIA OKUCMUTENb, KOTOPbLIA pearmpyeT
CO MHOTMMW BOCCTaHOBUTENSIMM.

OnpedeneHue uoHoe xesnesa(ll) mumpoeaHueM nepmaH2aHamom
Kanusi

OCHOBHOM NpUHUMN

XKeneso(ll) onpeaensitoT npsambim MeTogoM. Keneso(ll) pearnpyet ¢
KMnQO, (npoxoguT OKUCINTENbHO-BOCCTAHOBUTENbHAA peakums).

Xopa paboTbl

B3ateim gna  aHanus3a  pacTtBop xene3o(ll) Bbligaetcs B
NpoHymepoBaHHOW konbe. W3 konbbl pacTBOp  KONMMYECTBEHHO
nepeHecT B MepHylo konby ob6bemom 100 cMm®. 3anonHUTb MepHyto
Konby OUCTUNNMPOBAHHOW BOOOW A0 METKM 1 B3GonTaTh.

10 cM® NPUrOTOBNEHHOrO pacTBOpa OTNMNETMPOBATL B KOHWUYECKYIO
konby o6bemom 100 cM®, npubaBuTL 7-10 CM® CMecu CcepHoit U
docdopHOM KUCIOT (CMeCb MPUrOTOBIIEHA CMELUMBAHMEM PaBHbIX
ob6bemoB pasbasneHHon 1:4 H,SO,4 1 KoHUeHTpupoBaHHoW H3PO,).
Cmecb Tutpytot pactsopom KMnO, po noseneHuss cnabor po3oBou
YCTOMNYNBOW OKPACKM.

TuTpytoT 40 NONyYeHUs TPeX COBMNagaloLLmMX pe3ynbTaToB.

3anonH1Te NUCT ANSA OTBETOB.

lModcka3ku

1. [Ans Toro 4ytobbl HE NepenyTaTb Nocyay, NOMeTbTe MapKepPOM CBOU
KONObI.

2. lMocne 3anonHeHus GOpeTkn ybepute ¢ Hee BOPOHKY

3. TwarenbHO NpoaymanTe, Kakyl CTEKISIHHYI0 MOCYAy BaM HYXHO B
xoge paboTbl MbITb AACTUNNMPOBAHHOM BOAOW, M Kakyl -
ononackvMeaTb CreaytoLMM pacTBOPOM.

4. XanaT u 3alnUTHblE OYKM HYXXHO HOCUTb B T€YEHMEe BCEr0 BPEMEHM
HaxoxaeHusi B nabopatopun!

MUcnonb3oBaHMe Hacoca ons NMNeTKu
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1.  Ortkponte 3axum A 1 BblaaBuM BO3aAyx U3 Hacoca. [pu 3akpbitun
3axnma A B Hacoce 0CTaeTcsl BakyyM.

2. Nomectute nunetky B oTBepcTue D.

3. Nomectnte nUNETKy B pacTBOp, HaxoAsaWMhACA B MepHon konbe,
OTKponTe 3axum B n 3anonHute nuneTky pacTtBOPOM C MOMOLLbO
Bakyyma. Korga ypoBeHb XuakocTu OyaeT NMpUMEpPHO Ha CaHTUMETP
BbllLIe YPOBHS METKM, 3aKpoeM 3axum B. Tonbko nocrne 3T1oro BblHbTE
nMnNeTky 13 Konobl.

4. OCTOpOXHO OTKpbIBasi W 3akpbiBasi 3axum C [goBeouMTe MEHUCK
YPOBHS pacTBopa [0 METKM (BbITEKalLEMy pacTBOpy AanTe CTeYb B
oTAenbHY nocyay Ans 0TXo40B)

5. lMomectute nuneTky B Konby Takmm obpasom, 4ToOblI nuneTka
Kacanacb CTEHKM KOnbbl unM noBepxHocTu pacTteopa. OTKpolite
3axum C 1 fJanTe XMOKOCTU BbITEYb U3 MUMNETKN.

BHumaHume! Hacoc gepxute Takum ob6pasom, 4Tobbl XKMAKOCTb B HEFO HE
BTeKkana.



3aknunTenbHbIN Typ onuMmnuaabl no xumumn 2009/2010 yu. r. 3aknuuTenbHbIM Typ onumnuagbl no xumun 2009/2010 yu. r.

JlnucT ansa oTBeTOB 3KCNEepUMeHTanbHOM paboTbl. 9 Knacc JlncT ansa oTBeTOB 3KCNepuMeHTanbHOM paboTbl. 10 kKnacc
KOA: ..o Homep mpoodbI: ...........cccoceveevvevnne. KOA: ..o Homep mpodbI: ...........cccceveevvrnnne.
1. Tpu 3HaueHus odbema pactBopa KMnO,, H3pacxom0oBaHHOIO Ha THTPOBAHUE TIPOOEL, 1. Tpu 3HaueHus od6bema pactBopa KMnO,, H3pacXxom0oBaHHOIO Ha THTPOBAHUE IPOOEL,
u cpeqHee 3HaueHne oobema pacteopa KMnO, (B M) u cpeaHee 3HaueHne oobema pacteopa KMnO, (B M)
1. 2. 3. 1. 2. 3.
Cpennee: Cpennee:
2. Paccunrannoe 3Hadenue maccel xenesa(ll) (B r) 2. Paccunrannoe 3Hadenue macchl xenesa(ll) (B r)
3. PaccraBbpre KO3()(UIUEHTH] B ypaBHCHUHN PEAKIHH, HA KOTOPOW OCHOBBIBACTCS 3. HammmmTte ypaBHEHHE peaKIHy, HA KOTOPOH OCHOBBIBAaeTCS ompeeneHue xemnesa(ll)
onpexnenenune xxenesza(ll)
...... FCSO4+ KMnO4 +.....H2$O4: FCQ(SO4)3 +.....K2SO4 +..... MHSO4 + Hzo

4. 3ayem HEOOXOJMMO K PEaKIIMOHHOM cMecH 100aBiaTh pochopHyro kuciory?
4. 3adyeM HE0OXOJMMO K pPEaKIMOHHOM cMecu 100aBiiTh pochopHyto kuciory?

5. Tlouemy THTpOBaHHE IPOBOASAT B CUIILHO MOJKHCIIEHHOI cpene?
5. Tlodyemy THTpOBaHUE IPOBOAAT B CUIILHO IOJKHCIIEHHOI cpene?




dKcnepuMeHTanbHas paboTta 3aknO4YUTENbLHOro Typa onvmnuaabl
no xumun 2009/2010 yu. r.

13 mapma 2010
11 n 12 Kknaccbl

CuHTe3 1,4-an-TpeT-6yTIN-2,5-gMETOKCUOGEH3EHa

TexHuKa 6e3onacHoOCTU

Bce wucnonb3yemble B CUHTE3€ peakTBbl SIBASKOTCSA OMACHbIMWM Ans 300POBbsi
BelllecTBamu. NoaToMy n3berante nonagaHvUs UX Ha KOXy, B rnasa v Ha CTo.

Bo Bpemsi Bcero akcrnepvMeHTa BaM HeoOXOOMMO HOCUMTb XanaT, 3alUTHble
nep4yaTku M OYKM.

3a HapyLwweHune npasun 6e3onacHoOCTK Bac MOryT owwTtpadoBaTtb, CH13MB 6annbl.

Mpn BO3HUKHOBEHMMN NpobriemM 6e3 npomeaneHnst obpalLanTech K pyKOBOAUTENIHO.

PeareHTbl M npucnoco6rneHus

360 mr 1,4-gpumeTokcnbeHseHa B biokce diMeOB

1,5 cm® yKCyCHOW KUCHOTbI B Npobupke G kpacHoit npobkoit CH;COOH

~1 cm® mpemuyrozo GyTunosoro civpTa (d = 0,79) B NNaCTUKOBOM CTakaHUMKE C

npo6kow t-BuOH

~2 cM® KOHL|. CEpPHOM KUCMOTbI B rpagyvpoBaHHon npobupke H,SO,

nea B obuwen Anst BCeX y4acTHUKOB nocyae

AucTunnupoBaHHasi Boga B npobupke (10 CM3) 6e3 NpobkM U B NpoMbIBarike

rekcaH (komnoHeHT TLC antoeHTa) 2 Konbbl Ha BCEX Y4aCTHUKOB

aTtunaueTtart (koMmnoHeHT TLC antoeHTa) 2 konbbl Ha BCEX y4aCTHUKOB

KpyrnogoHHas konba o6vemom 50 cm® nnactMaccoasi BOpoHka

MarHuTHasi MeLlanka v nanoyka aAns MarHUTHON MeLlanku

LITaTUB, 3aXUM, MydTa

BaHHa Ans nbaa (nnactmaccoBas kopobka)

1 Mn nnacTMaccoBbIV LWNPYL, AN u3MepeHnst n gobaenexHust mpem-6yTunoBoro cnupra

CTeKnsiHHaA nuneTka [actepa ans npubaeneHus koHy. H,SO,

npobupka 6e3 rpagynpoBKK

CTEKIAHHbBIA PUNbTP

YCTPOWCTBO AN BaKyyMHOrO (hUNbTPOBaHWUsI, OAHO Ha 4 yyacTHUKa

yawka NeTpu onsa npogykra

nnacTukoBas nuneTka [lactepa onsa npubaeneHns AUCTUNIIMPOBAHHOW BOAbI

cocyd Ans SrnovpoBaHNS C KPbILLKOW

Kanunnsapbl (2 wT)

cunukarenbHasi NnacTuHKa

lwnaTenb, NUHLET, KapaHaall, TMHenka

NNacTuKoBble CTakaHdyvMkn JnneHgopda [Ans MNPUroTOBIEHUS PacTBOPOB  WMCXOOHOIO

BellecTsa (L) v npoaykta (P)

nuneTkn Mactepa Ans pacTBOPEHUs NPOAYKTa N UCXOAHOrO BeLecTBa (pacnosnoXeHbl
psaoMm ¢ konbamu Ansi aneHTa)

UV-namna 2 wT, obLwme Ans BCeEX y4aCTHUKOB

BEChI 2 wT, obLwme Ansa BCeX y4acTHNKOB

Xop paboTbl

PacTBOpWTE B KPYrOAOHHOI Konbe o6bemom 50 cM®, nepemelumBasi MarHUTHOVA
MeLuarnkoii, 360 mr 1,4-gumeTokcnGeHseHa B 1,5 cM® yKCYCHO KucroTe.

OTmepbTe 1 NpubaBbTe 1 MA NNACTMAcCoBbLIM LUNpULIOM 0,6 cM® mpem-6yTunosoro
cnupTa. CneauTe 3a Tem, YTOObI B LINKWLE He BbINo My3bIpbKOB.

Oxnagute cMmecb Ha NefsHOM BaHHe, NMPOJoIKas nepemelunBaTtb, U npubaBbTe K
cMecu no kannam nunetkon lNactepa KOHUEHTPUPOBAHHYO CepHyt kucnoty (~1,3 —
1,5 cM®) o o6pa3oBaHus GnegHo-kenToro ocaaka. Mpu NpuGaBNeHUN CepHO
KMCNoTbl nuneTkon [lactepa HyXHO yOeguTbCsl, YTO OO0 NpubaBneHus Kaxkgon
crnepywooLen kannuM KucnoTel npeabigywas 6bina Obl TwaTtenbsHO nepeMellaHa C
peakUMOHHOW CMecbio. VIcnonb3oBaHHYylO NUNETKY MOMEcTUTe obpaTHO B MyCTyto
NpooBuMpKy.

CHUMUTE cMeCb C NefsHON BaHHbI, JanTe HarpeTbCcsa A0 KOMHATHOW TemnepaTtypbl 1
nepemeLuBanTe Nocne 3Toro ete 25 MUHYT.

Oxnagnte cmecb cHoBa Ha nepgsHon BaHHe (0°C), 3ateM npubaBbTe QYEHb
OCTOPOXHO MeANeHHO nepemMelwwvBas 3 kannu Boabl. HayHeTcs kpuctannusaums
npoaykra.

MpubaBbTe, oxnaxaas W nepeMellnBasi, OCTOPOXHO NO kannam euwe 7,5 cm®
ONCTUNNNPOBaHHON BOAbI, OXMNaXAEHHOW Ha NeASHON BaHHE.

Mocne npubaBneHust BoAbl TLWATENbHO NepeMellanTe peakLUoHHY0 CMeCh, YTOObI
Ha gHe Konbbl He OCTanocb MPUUMLWKUM XXeNnToro Beljectsa. Ybeautecb, 4TOObI
)KenTasi okpacka BCEro ocajka ucyesna.

Havite npoaykTy B TedeHuve 10 MUH KpucTannmM3oBaTbCcs 6e3 nepemelunBaHus, U
3aTem obpasoBaBLUMECH KpUCTansbl OTOUNLTPYWATE Ha YCTPOMCTBE ANS BaKyyMHOro
dunbTpoBaHus. [pn HeobxogMmocTM ANA MnepeHoca BelwecTBa MWCMOnb3yhTe
ONCTUNNNPOBaHHYO Body. TwaTensHO NPOMONTE OCadoK U AanlTe €My BbICOXHYTb
Ha vawke MNeTpu.

UuctoTy nonyyeHHoro  BelwecTBa NpOBepbTe C  MOMOLUBIO  NNaHapHOW
xpomaTorpacpmm Ha cunukarenoHon nnactmHke (TLC-nnactuHka), mcnonb3ysa B
KayecTBe ar0eHTa CMechb rekcaHa un atunaueTtaTta (7:1)

HaHecnte Ha TLC- nnmacTuHKy oOTAenbHbIMKU MATHaMWU pacTeopbl npoaykta (P) u
ncxogHoro sewectsa (L).

Onpegenute 3HavyeHuss dakTopoB R; npoaykra, wucxogHoro BellecTBa WU
BO3MOXHbIX MPUMECEN (€CNM UX MOXHO ONpeaenuTb BudyansHo Ha TLC-nnactuHke).

BaBecbTe BbICOXIUMIA NPOAYKT U paccuMTaiTe BbIXoA NpoayKTa

3anonHuTe NUCT ANs OTBETOB U OTBETbLTE Ha TeopeTUyeckne
BONpPOCHI.
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