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Instruktsioonid

e Ohutusnduded — Jargige reegleid, mis on toodud “Preparatory
problems” kogumikus, laboris ei ole lubatud stta ega juua. Te
peate kogu laboris viibimise ajal kandma Kkitlit, kaitseprille ja
kaitsekindaid.

e Ohutusreeglite rikkumise korral — esimesel Kkorral
hoiatatakse, teisel korral eemaldatakse laborist ja tulemus
tuhistatakse.

e Eksperimendi aeg — 2,5 tundi teise t60 jaoks.
e Kirjutage oma voistlejakood esimesele lehele.

e Vastused — ainult selleks ettenahtud kohta kirjutatud vastuseid
arvestatakse, kusagile mujale kirjutatut ei hinnata. Olulised
arvutused on tarvis esitada.

e Tulemused - numbrilistes vastustes peab tuvenumbrite arv
vastama kehtivatele reeglitele. Eksimuse eest antakse
karistuspunkte isegi kui kdik muu on korrektne.

e Kusimused, mis puudutavad ohutust, aparatuuri, kemikaale,
tookorraldust, tualetipausi esitage oma juhendajatele.

e Te peate koheselt katkestama oma t66, kui antakse STOPP
signaal. Rohkem kui 5-minutiline viivitus toob kaasa O
punkti jooksvast toost.

e Arge lahkuge laborist enne, kui juhendajad pole seda lubanud.
e Ulesande tekst on vormistatud 6 lehel.

e Teil on vBimalik kusida ametlikku inglisekeelset versiooni, kui
moni asjaolu vajab selgitamist.
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Hudrobensoiini suntees

Naatriumborohudriid vOeti kasutusele H. I. Schlesingeri ja H.
C. Browni poolt 1943. aastal. Brown puhendas selle reagendi
uurimisele kogu oma teadusliku karjaari. Praegu on see (ks
enamkasutatavaid ja  odavamaid redutseerivaid reagente
orgaanilises sunteesis.

Kéaesolevas eksperimendis tuleb redutseerida bensiili, mis on
tudpiline naatriumborohudriidi abil teostatav reaktsioon.

Kemikaalid

bensiil (tapne mass) kaalumisndus etiketiga Bzl
naatriumborohudriid (tdpne mass) Eppendorfis etiketiga NaBH4
etanool gradueeritud katseklaasis etiketiga EtOH
etlullatsetaat katseklaasis etiketiga EtOAC
heksaan katseklaasis etiketiga Hex

Toovahendid ja klaasaparatuur

umarkolb (50 ml)

Liebigi jahuti (dhkjahutina)

klaasfilter

vaakumfiltrimisseade (Uks kahe vadistleja jaoks)
magnetsegaja

magnetsegajapulk

gradueeritud katseklaas (2)

plastikpipett (3)

plastiklehter

jaavann

Petri tass

Eppendorf planaarkromatograafia proovi jaoks, etiketiga TLC
planaarkromatograafiaplaat: silikageel 60; kihipaksus: 0,25 mm,
alumiiniumalusel

klaaskapillaar

spaatel

pintsetid

kaanega klaasndu (voolutusndu)

UV-lamp
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Eksperiment

0 NaBH, OH
—_—
o OH
Bensiil Hidrobensoiin

Suntees

Segage 50 ml kolvis 0,5 g bensiili 5 ml 95% etanoolis. Lisage
seejarel segamisel 0,1 g naatriumborohudriidi (liias) spaatli abil
mone portsjonina. Selle kaigus bensiil lahustub ja segu soojeneb
moddukalt. Asetage kolvile Liebigi jahuti ja segage reaktsioonisegu
veel 10 minutit. Lisage seejarel 5 ml destilleeritud vett, ja
kuumutage segu keemiseni. Lisage reaktsioonisegule veel
destilleeritud vett kuni kullastuspunktini ( ca 10 ml), jatke lahus
jahtuma toatemperatuurini ja pange seejarel jaavanni.

Hudrobensoiin eraldub laikivate 0Ohukeste plaadikestena.
Filtrige saadud produkt vaakumfiltrimisseadmega, peske Kkristalle
mone milliliitri veega ning viige kuivamiseks ja kaalumiseks Petri
tassile.

Analuus

Lahustage produkti proov etuulatsetaadis ja analuusige
planaarkromatograafiliselt, kasutades eluendina heksaani ja
etlllatsetaadi segu (1 : 1; ca 6 ml). Visualiseerige plaat UV lambi
all. Maarake koikide plaadil avastatud komponentide R vaartused.
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Kusimused

1. Arvutage produkti saagis (%0).

Produkti saagis:

Arvutused:

2. Mitu isomeeri esineb hudrobensoiinil? Joonistage koikide
isomeeride struktuurivalemid.

Hudrobensoiini isomeeride arv:

Struktuurivalemid:

3. Mitu isomeeri esineb 4-tert-buttultsukloheksanoolil? Joonistage
nende isomeeride struktuurivalemid.

4-tert-buttul-tsukloheksanooli isomeeride arv:

Struktuurivalemid:
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4. Kirjutage karbontulruhma NaBH4-ga redutseerimise reaktsiooni
mehhanism.

Karbonuulrihma NaBH4-ga redutseerimise reaktsiooni mehhanism:

5. Arvutage, mitu mooli kulub teoreetiliselt NaBH,4 ilhe mooli bensiili
taielikuks redutseerimiseks.

Uhe mooli bensiili taielikuks redutseerimiseks vajalik NaBH4 moolide
arv:

Arvutused:

6. Arvutage koigi avastatud laikude Rf vaartused.
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