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Uldised juhised

Siin on 11 lehekiiljel (sh vastuste lehed) toodud praktilise vooru tilesanded, mida on kokku 2:

1. tilesanne - naatriumhiipokloriti lahuse kontsentratsiooni méddramine;
2. iilesanne - tslikloheksanooni siintees ja eraldamine 2,4-dinitrofeniitilhiidrasooni derivaadina

Laboris tootades jargi ohutusndudeid! Laboris ei tohi siiiia ega juua. Kanna laboris alati kitlit
ja kaitseprille. Kinnaste kandmine ei ole kohustuslik, aga saad neid kiisida laboriassistendilt.
Kirjuta oma kood igale lehekiiljele vastustelehel.

Sul on praktilise t66 jaoks 5 tundi. Alusta kohe, kui on antud késk “START”!

Praktilist t66d pead alustama 1. iilesandest, mis toimub 3. korrusel asuvas analiiiitilise keemia
laboris. Kirjuta vastuste lehele proovi number. Kui arvutused on tehtud, ndita oma tulemusi
laboriassistendile.

Pérast 1. iilesande 10petamist vOta oma vastuste lehed ja mine orgaanilise keemia laborisse
(asub 4. korrusel), kuhu juhatab Sind laboriassistent.

Mondasid plastikust ja klaasist tarvikuid tuleb kasutada rohkem kui iihe korra. Pese neid
kasutamiste vahel hoolikalt.

Koik vastused tuleb kirjutada vastavatesse kastidesse. Kdike, mis on kirjutatud mujale, ei
hinnata. Mustandina vdite kasutada lehtede teisi pooli.

Kirjuta vastavatesse kastidesse vajaduse korral ka asjakohased arvutused. Tdispunktid saab
Oigete vastuste (arvud ja iihikud) eest ainult siis, kui lahenduskéik on néidatud.

Kui on antud kisk “STOPP”, pead Sa Idpetama t66 (sh vastuste lehtede tditmise) koheselt.
Ara lahku oma kohalt enne, kui juhendajad lubavad.

Kemikaale ja tarvikuid juurde kiisima voi asendama ei peaks (v. a kus méargitud). Neid antakse
juurde ilma karistuseta ainult esimesel korral. Iga jirgmist asendust karistatakse 1 punktiga
40st praktilise t60 eest médratud punktist.
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1. ulesanne (18 punkti)

Naatriumhiipokloriti kontsentratsiooni mairamine

2. ilesande (tsiikloheksanooli oksiideerimine) tegemiseks, on vaja teada naatriumhiipokloriti
vesilahuse kontsentratsiooni, mille méaérate selles iilesandes tiitrimise teel.

Reagendid

0,100 M Na,S,0, vesilahus
10% KI vesilahus

5% CH,COOH vesilahus
1% tarklise vesilahus
Destilleeritud vesi

Proov analiitisimiseks (naatriumhiipokloriti vesilahus)

Laborinoud ja varustus

100,0 ml modtekolb

5,00 ml pipett

10,00 ml pipett

100 ml koonilised kolvid

Birett

Pipett térklise lahuse jaoks

Kippi dosaator KI ja CH,COOH lahuste jaoks:
© 1 ml nominaal KI lahuse jaoks
o 10 ml nominaal CH,COOH lahuse jaoks

Too kaik

1. Pipeteeri proov (5,00 ml) 100,0 ml modtekolbi ja lahjenda destilleeritud veega margini.

2. Pipeteeri osa saadud lahusest (10,00 ml) koonilisse kolbi, lisa 10% KI lahust (2 ml) ja 5%
dddikhappe lahust (10 ml).

3. Tiitri saadud segu 0,100 M Na,S,0; lahusega kuni kahvatukollase virvuse tekkeni. Lisa 1% térklise
lahust (1-2 ml) ning jétka tiitrimist kuni sinine vérvus kaob (ei teki tagasi vdhemalt 30 sekundi

jooksul).
Analiiiisi ajal toimuvad jirgmised reaktsioonid:
2H"+OCI' +2I' - I, + CI' + H,0

25,0 +1,—>S,02 +2I
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Tiitrimise tulemused

Proovi nr

Katse nr

V(Na,S,0,,,) kulunud

1

Arvutused:

Points:

(filled by
Jury)
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NaOQOCl kontsentratsioon proovis number

on:

Comments and signature by lab assistant:

Total points for Problem 1:
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2. uilesanne (22 punkti)

Tsiikloheksanooni siintees ja eraldamine 2,4-dinitrofeniiiilhiidrasooni derivaadina

Tstlikloheksanoon on nailoni siinteesi lidhteiihend ja toostuslikult toodetakse seda suurtes kogustes.
Uks okonoomsemaid ja keskkonnasiistlikumaid meetodeid selleks on tsiikloheksanooli
okstlideerimine naatriumhiipokloritiga. Oksilideerimisreaktsioon toimub vees ja todstuses eraldatakse
tsiikloheksanoon veeauruga destillatsioonil. Jirgnevalt siintessite tsiikloheksanooni ja osa sellest
eraldate tema derivaadina.

Reagendid

Naatriumhiipokloriti vesilahus (kontsentratsioon midratud eelneval tiitrimisel)
Aédikhape e etaanhape

Tstikloheksanool

Na,CO,

NaCl

Metiiiil-fert-butiiiileeter (MTBE)

2,4-dinitrofeniitilhiidrasiini reagent (EtOH/H,O/H,SO, lahus)

Etanool

Tolueen

Destilleeritud vesi

Tsiikloheksanoon-2,4-dinitrofeniiiilhiidrasooni standard
Laborinéud ja varustus

Magnetsegaja plaat

Vesivann

Kahe kaelaga timarkolb, 250 ml
Tilk/jaotuslehter, 100 ml

Termomeeter

Mootesilindrid (100 ml, 20 ml, 10 ml)
Keeduklaasid, koonilised kolvid
Deflegmaator (Vigreux kolonn)

Biichneri lehter, Bunseni kolb

Petri tass

Spaatel

Klaaspulk

Lehtrid

Universaalne indikaator

Kuivatuskapp, 60 °C (iihiseks kasutamiseks)
Kaal (iihiseks kasutamiseks)

TLC plaadid, klaaskapillaarid, voolutusndu
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Tsiikloheksanooli oksiideerimine

1. Aseta 250 ml kahe kaelaga timarapohjaline kolb statiivile ja pane vesivanni, mis on magnetsegaja
plaadi kohal. Vala kolbi 5,2 ml tsiikloheksanooli (o = 0,962 g/cm?). Vajalik tsiikloheksanooli kogus on
igale opilasele juba tdpselt vilja moodetud.

Kinnita iihe kolvi kaela kiilge 100 ml tilklehter ja teise kiilge termomeeter. Kuumuta vesivanni 4045
°C-ni.

2. Kalla vilja arvutatud kogus NaOCI lahust 100 ml keeduklaasi. NaOCl-i tuleks votta liias — 1,5
ekvivalenti 1 tsiikloheksanooli ekvivalendi kohta. NaOCI vesilahuse kontsentratsioon peab olema
eelnevalt leitud tiitrimise teel.
Lisa aeglaselt NaOCI lahusele jad-dadikhapet (5 ml, o = 1,049 g/cm’) samal ajal klaaspulgaga
segades. NB! Seda tuleb teha tombekapis! Veendu, et sa ei hinga sisse lenduvaid aurusid! Kanna
saadud lahus iile tilklehtrisse.

3. Lisa aeglaselt (15 minuti jooksul) tilklehtris olev okstlideeriv segu tsiikloheksanoolile, samal ajal
segades. Hoia reaktsioonisegu sisemist temperatuuri 40-50 °C juures. Pdrast segu lisamist jitka
segamist temperatuuril 45-50 °C veel 15 minutit. Tavaliselt on selle teostamiseks vaja vesivann
kuumutada temperatuurini 60-70 °C.

4. Vaheta vesivannis olev kuum vesi vilja kiilma vee vastu ja samal ajal segades lisa
naatriumkarbonaati, kuni pH on 7-8 (vaja on umbes 1-2 g). Selleks, et produkti lahustuvus vees
viheneks, peab segu olema kiillastatud NaCl-ga.

5. Jahuta segu 15-20 °C-ni ja kanna iile jaotuslehtrisse. Ekstraheeri segu kaks korda 6-8 ml
metiiiil-fert-butiitileetriga (MTBE). Kogu kokku saadud orgaanilised ekstraktid ja mddda nende
ruumala.

Tsiikloheksanoon 2,4-difeniiiilhiidrasooni siintees

1. Kalla 70 ml (arvutatud nii, et oleks liias) 2,4-dinitrofeniiiilhiidrasiini reagenti 100 ml keeduklaasi.
Samal ajal segades lisa kindel ruumala (umbes % kogu ruumalast) saadud tsiikloheksanooni MTBE
lahust. Ulejiinud tsiikloheksanoon kanna iile 20 ml pudelisse ja aseta korvale.

2. Filtreeri saadud segu (slurry), pese sadet filtril veega ja pérast seda etanooliga (2x5 ml). Kanna sade
iile Petri tassile ja kuivata kuivatuskapis 60 °C juures (10—15 min). Pérast kuivatamist kaalu sade.
Arvuta toorprodukti (crude product) saagis. Jita paar milligrammi kdrvale TLC analiiiisi tegemiseks.

3. Kristallimine. Kanna saadud toorprodukt 200 ml koonilisse kolbi, ihenda kolb deflegmaatoriga
(véike fraktsioneerimiskolonn) ja kristalli saadus timber etanoolist. 1 g saaduse kohta on vaja umbes
75 ml etanooli. Pdrast timberkristallimist filtreeri kristallitud tahkis, kuivata see, kaalu ja arvuta
iimberkristallimise saagis.
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Ohukese kihi kromatograafia (TLC)

TLC analiiiisil vordle toorprodukti, kristallitud produkti ja ette antud
tsiikloheksanoon-2,4-difentiiilhiidrasooni standardit. Proovid (2-3 mg) lahusta tolueenis. Kasuta
tolueeni eluendina.

Arvuta saadud tsiikloheksanoon-2,4-difentiiilhiidrasooni R,.

Vastuste lehed

1. Kirjuta tslikloheksanooni siinteesi (1) ning tslikloheksanooni reaktsioon | Points
2,4-dinitrofentiiilhiidrasiiniga (2). (filled by
Jury)

2. Arvuta vajamineva NaClO vesilahuse ruumala milliliitrites.
Points

c¢(NaClO):

V(NaClO) (ml):
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3. Tsiikloheksanooni lahuse ruumala pirast metiiiil-ters-butiitileetriga (MTBE) ekstraheerimist

(milliliitrites):

4. 2 4-dinitrofeniitilhiidrasiiniga toimuva reaktsiooni jaoks voetud lahuse ruumala:

5. Arvuta produkti teoreetiline saagis. Kuna tsiikloheksanooni ei eraldatud, peaksid | Points
arvutama tema 2,4-dinitrofentiiilhiidrasooni derivaadi saagise.
6. Hinnake reaktsiooni “tsiikloheksanool” — “tsiikloheksanoon” saagist, ldhtudes | Points

tsiikloheksanoon-2,4-dinitrofeniiiilhiidrasooni toormassist. Arvutusi tehes arvesta, et:
- tsiikloheksanoon-2,4-dinitrofentiiilhiidrasooni teke on kvantitatiivne;
- kasutati vaid viikest osa kogu tsiikloheksanooni MTBE lahusest.

m, (tstikloheksanoon-2,4-dinitrofeniitilhiidrasoon): g
Arvutus:
Reaktsiooni “tsiikloheksanool” — “tsiikloheksanoon” hinnanguline saagis: %

10
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7. Tsiikloheksanoon-2,4-dinitrofentitilhiidrasooni kristallimine

Toorprodukti mass: g
Kiristallitud produkti mass: g
Kristallimise saagis: %

8. Ohukese kihi kromatograafia (TLC)

Proovi nimi R,

Jareldus:

Points

Total points for Problem 2:

11



