


Navn: Code: DNK

Instruktioner (Opgave 1)

e Denne prove bestar af 10 sider il praktisk prove 1 samt svarark.
e Du har 15 minutter til at laese disse sider for du skal begynde pa eksperimentet.
¢ Duhar 2 timer og 15 minutter til at faerdiggere praktisk prove 1.

¢ Du ma ferst begynde nar der bliver sagt START. Du skal stoppe s snart der bliver sagt STOP,
Hvis du ikke stopper indenfor hejst 5 minutter vil du miste alle dine point for den praktiske
prave. Nér der er blevet sagt STOP, skal du blive pé& din plads. En supervisor vil sd komme og
checke dit laboratoriebord. Faelgende ting skal efterlades pé dit laboratoriebord:

® opgaven / svararkene (dette papir)

e Du skal folge de sikkerhedsregler der er angivet i IChO reglerne dvs. normale sikkerhedsregler.
Du skal enten bare sikkerhedsbriller eiler dine egne briller— hvis de er blevet godkendt- nér du er
1 laboratoriet. Du kan vaelge at anvende engangshandsker nar du arbejder med kemikalier.

e Du kun vil kun fa én advarsel fra Eaboratoriesupérvisoren, hvis du bryder sikkerhedsregierne.
Hvis du bryder reglerne en gang til vil du blive smidt ud af den prakiiske preve uden point.

e Tov ikke med at kontakie laboratorieassistanten, hvis du har sikkerhedsspergsmal eller hvis du
har behov for at forlade laboratoriet.

« Du ma kun anvende den plads, der er markeret som dit omrade.
e Brug kun den udleverede kuglepen ikke en blyant til at skrive svarene.
e Til udregningerme skal du anvende den udleverede lommeregner.

e Alle resulter skal skrives 1 de dertil givne steder pé svararkene. Resultater skrevet andre steder
bliver ikke bedemt. Har du brug for kladdepapir sd anvend bagsiderne.

s Brug beholderen meerket “Used Vials™ til de lukkede vials med reaktionsblandinger.
¢  Brug beholderen merket “Liquid Waste” til flydende affald,
# Brug beholderen merket “Broken Glass Disposal” til evt, Ampul rester.

e Kemikalier og andre laboratorievarer vil blive genfyldt eller udskiftet uden at det koster noget,
men kun forste gang. Ved evt. efterfolgende gange bliver du trukket 1 point af’ de mulige 40
point der er 1 den praktiske prove. :

* Den officielle engelske version af preven kan udleveres pa forlangende, men kun til gennemsyn.
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Navn:

Kemikalier og apparatur (Opgave 1)

Code: DNK

Kemilcalier (den fakiiske maerkning pa hver beholder er angivet med fed)

Risikosatninger’ Sikkerhedsszminger”
~2 M HC],* oplgsning 1 vand, 50 ml. 1 en R34, R37 S26, 545
flaske
~0,01 M 1(13,* oplesning i vand, 10 ml. ien
flaske, maerket “1,".
Acetone, (CH3),CO, M = 58,08 g mol”, R11, R36, R66, R67 S9, S16, 526
densitet = 0,791 gmL™', 10,0 mL I en vial
Acetone-dg, (CD1)CO, M=64,12¢g mol ™, R11, R36, R66, R67 S9, 816, 826
densitet = 0,872 g mL'i, 3,0 mL i en ampul

" Se side 3 for definitioner af Risiko- og sikkerhedssetninger.
* . . . o . .

Den precise stofmaengdekoncentration er angivet pé etiketten. Stofmangdekoncentrationen er
angivet foran navnet pa forbindelsen.

Apparatur — Szt #1 (Kit £1)

En flaske med destilieret vand

Femten 20-mL skruelags glas vials med Teflon skruelag
Ti 1-mL polyethylen engangspipetter inddelt med 0,25 mL
trin (se figuren til heire).

T1 3-ml polvethylen engangspipetter inddelt med 0,50 mL
trin (se figuren til heire).

Et stopur

44" JChO - Praktisk preve. Den officielle danske udgave.

1.00 mL —| 3.0mL
C.76 mb s omL
0.50 mL N

-~ 1.0mL
s25mL ~




Navn: Code: DNK
Risiko- og sikkerhedssatninger (Opgave 1)

R11 Highly flammable

R34 Causes burns

R36 frritating to eyes

R37 Irritating to respiratory system

R66 Repeated exposure may cause skin dryness or cracking

R67 Vapors may cause drowsiness and dizziness

S9 Keep container in a well-ventilated place
S16 Keep away from sources of ignition
S26 In case of contact with eyes, rinse immediately with plenty of water and seek medical advice

545 In case of accident or if you feel unwell, seek medical advice immediately

44™ IChO — Praktisk preve. Den officielle danske udgave.
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Opgave 1 18% af det totale
a b ¢ d e f g Task1l | 18%
16 [ 2 [ 1012 16|12 8 70

Kinetik, isotopeffekt og iodinering af acetone
Indenfor bade katalyse og syntese er udledelse af reaktionsmekanismen vigtig, hvis man vil

forstéd reaktionen. Et af de bedste veerktajer til at studere reaktionsmekanismen er kinetik. Her
athenger reaktionshastighederne af reaktanterne pd en méde, der folger direkte af hastigheds-
udtrykket. Et andet godt varkte] er isotopsubstituerede molekyler. Isotopsubstituerede molekyler
udviser sammenlignelig reaktivitet, men der er en smule forskel p& den praecise reaktionshastighed,
pé grund af forskellen i isotopmasse.

I denne opgave skal du bruge bade kinetik og tsotopeffekt til at studere iodinering af acetone
1 en sur vandig oplesning:

0 0
)L iy T /[L |t RU e 2r
~
RsC c
Rz

RoC CR,

R=HorD
Reaktionen har felgende hastighedsudtryk
v = kfacetone]”[I;'1"[HTY
hvor du selv skal bestemme hastighedskonstanten & og de heltallige reaktionsordener m, n og p. Du
skal ogsi sammenligne reaktiviteten af acetone og acetone-ds, hvor seks protiumatomer ('H) er
blevet skiftet ud med deuterium (QH:D), samt bestemme den kinetiske isotopeffekt {k/kp) for

reaktionen. Herefter skal du drage nogie fornuftige konklusioner omkring reaktionsmekanismen.

Lees HELE beskrivelsen af denne opgave for du starter med af arbejde, og husk af tenke dig

grundigt om for du blander.

44" IChO — Praktisk prove. Den officielle danske udgave.
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Procedure
Reaktionshastigheder athaenger af temperaturen. Noter temperaturen i rummet hvor du
arbejder (sperg en af hjzlperne). Du er s uheldig at sta lige ved siden af

airconditionanlagget, men du kan preve af sperge om det ma slukkes eller skrues ned:

|

°C

Sadan bruger du det digitale stopur

(1) Tryk pa [MODE]-knappen indtil der star COUNT UP 1 displavet.
(2) Tryk pd [START/STOP] for at starte tidtagningen.

(3) Du stopper tidtagningen ved at trykke pd [START/STOP] igen,
(4 For at starte forfra trykkes pad [CLEAR].

Fremgangsmade
Overfer voluminer, som du selv skal bestemme, af henholdsvis saltsyre, destitleret vand og
kaliumtriiodidoplasning (markeret ”1™) til reaktionsbehoideren, Acetone tilseeties som det sidste
hvorved reaktionen straks gar 1 gang. Herefter skal du hurtigt starte timeren, lukke beholderen,
omryste den én gang hurtigt, og sa sztte den pa et hvidt underlag. Husk at skrive ned hvor meget af
hver du har brugt 1 tabellen 1 (a). Nar du blander og udferer reaktionen skal du preve at undgé at
varme beholderen op med haenderne. Hold derfor pé glasset over vaeskegreensen. Reaktionen kan
folges visuelt ved at holde gje med hvornér den gul-brune triiodidion-farve forsvinder. Nedskriv
hvor leenge der gdr fer farven er forsvundet. Efter endt reaktion skal du sette reaktionsbeholderen
veek (Ix mod veeggen), og serge for at den bliver ved med at vaere lukket, da iodoacetonedampe er
treels for dine gjne.
Reaktanterne 1 den endelige reaktionsblanding skal veere fortyndet til de givne
‘koncentrationsintervaller (du behover ikke at afprave hele intervallet):
[H']: Mellem 0,2 og 1,0 M
[137]: Mellem 0,0005 og 0,002 M
[acetone]: Mellem 0,5 og 1.5 M 7
Gentag nogle gange, hvor du kun @ndrer koncentrationen af reagenser. Nedskriv
koncentrationerne 1 tabellerne 1 (c).

Hint: Variér kun én koncentration ad gangen.

44" JChO - Praktisk prove. Den officielle danske udgave.




Navn; Code: DNK
Efter at du er feerdig med at studere reaktionen med acetone, skal du ogsd kort teste
reaktionen med acetone-ds. Bemark, at hvor du har masser af normal acetone, har du kun 3,0 mL
acetone-dy at gore gode med (fordi det er ret dyrt). Derfor vil du ogsa fa et strafpoint, hvis DU har
keglet og derfor behever mere. Nar du skal bruge dette reagens skal du rackke hianden i vejret

og bede din laboratoriebarnepige 4bne ampullen for dig. Reaktioner med
deutertumsubstituerede molekyler er generelt langsommere end protiumsubstituerede molekyler.
Det er derfor anbefalelsesveerdigt at bruge blandingsforhold, der giver en hurtig reaktion nér du

arbejder med (CD;),CO.

Nar du er ferdig:
a) Tem vandflasken og placér den 1 "Kit #17-kassen sammen med eventuelt ubrugt udstyr.
b) Brugte pipetter og lukkede reaktionsbeholdere skal i merkede kasser i stinkskabet.
¢) @delagt elasudstyr samt resterne af ampullen skal 1 Broken Glass Disposal

Du mé godt rydde op effer at der er sagt STOP.

44" IChO ~ Praktisk preve. Den officielle danske udgave.
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a, (CH3)»CO. Nedskriv de brugte voluminer og reaktionstid for acetonereaktionen her. Du

bestemmer selv antallet af reakiioner.

Realtion
#

Volumen HCH
oplasning, mL

Volumen
H-0, mL

Volumen I3~
oplesning ("1;™), mL

Volumen
(CH3)2CO, ml,

Tid far I3~ er
vaek, s

1

b. (CD3),CO. Nedskriv de brugte voluminer og reaktionstid for acetone-ds-reaktionen her. Du

bestemmer selv antallet af reaktioner.

Reaktion
#

Volumen HCI
oplesning, mL

Volumen
H,0, mL

Volumen I~
oplesning, mL

Volumen
(CD1)CO, mL

Tid fer Iy er
vk, s

1d

2d

3d

4d

44" IChO — Praktisk prave. Den officielle danske udgave,




Navn: Code: DNK
¢. Brug de folgende tabeller til af udregne koncentrationer og gennemsnitshastigheder for dine
reaktioner. Antag, at volumenet af hver reaktionsblanding, er summen af volumenerne af de ting, du
har puttet derned. Du behever ikke nedvendigvis bruge alle dine reaktioner i udregningen af k

(det sker i del e og f), og du skal derfor hakke af om du har brugt den eller ¢j.

(CH;3),CO:
Reaktion | Start [H'), | Start[157], | Start Gennemsnitlig Har du brugt det
" M M I{CH;3»CO], hastighed for 137s til at udregne Ay?
M forsvinden, Ja  Nej
M-s™
! N
2 —
HE
3 r r
L] L]
! L
3 e
6 TR
7 rg {
8 7: —
A

(CD;3),CO:
Reaktion | Start [H'], | Start [I5], Start Gennemsnitlig Har du brugt det
4 M M [(CD4)CO], hastighed for 57's til at udregne ky?
M forsvinden, Ja Nej
Mg
Id ey e :
| ala
2d —
L L
3d
| L
4d -
L L
8

44™ IChO ~ Praktisk preve. Den officielle danske udgave.
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d. Angiv de heltallige reaktionsordener for acetone, triiodid og hydron.

v=—45w pyceng),compisrmty
m = ne -

e. Udregn hastighedskonstanien, ky, for reaktionen med acetone, (CH3),CO, og husk at skrive enhed

pa.

rICH = ’

f. Udregn hastighedskonstanten, &p, for reaktionen med acetone-ds, (CD3%CO, (husk enhed) og

udregn vardien af &yn/kp (den kinetiske isotopeffekt).

kgm

kulkp =

44™ IChO - Praktisk prove. Den officielle danske udgave.
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g. Nu hvor du har regnet kinetik og isotopeffekt, skal du drage nogle fornuftige konklusioner
omkring reaktionsmekanismen. Nedenfor er vist reaktionsmekanismen for iodinering af acetone.
Kun ¢t trin er det hastighedsbestemmende trin (rate-determining step, R.D.S ), og alle forudgaende
irin kan antages at vaere i en ligevaegt, der ligger langt forskudt mod venstre.

Skemaet udfyldes 1 to etaper:

For hver reekke i tabellen skal du, 1 forste kolonne, afgere om dit eksperimentelt besiemte
hastighedsudtryk (fra d) er 1 overensstemmelse med, at det trin kan veere hastighedsbestemmende.
Hvis du mener at det er tilfzeldet, skal du seette et hak (o) 1 den forste kolonne, og ellers et X.

I den anden kolonne skal du afgere, om din eksperimentell bestemie kinetiske isotopeffekt
(fra f) er i overenstemmelse med at det pageeldende trin kan veere hastighedsbestemmende. Hvis du

mener at det er tlfaeldet, skal du sette et hak (v) i den anden kolonne, og ellers et X.

Hastighedsbestem- Udviser
mende trin? isotopeftekt?
0 : HO+
/H\ +H,Or ——* )k +H0
HO HO .
/U\ +H,0 T /& + HaOF
HO HO+
/K +lgm T /“\/{ + 21

10
44™ IChO — Praktisk preve. Den officielle danske udgave.
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Instruktioner (Opgave 2)

-]

Denne prove bestdr af 13 sider til praktisk prove 2, et periodisk system samt svarark
Du har 15 minutter til at lese disse sider fer du skal begynde pa eksperimentet.

Du har 2 timer og 45 minutter til at ferdiggore praktisk preve 2. Husk i din planlegning, at et
af trinene 1 preven vil tage 30 minutter.

Du mé forst begynde nar der bliver sagt START. Du skal stoppe s snart der bliver sagt STOP.
Hvis du ikke stopper indenfor hejst 5 minutter vil du miste alle dine point for den praktiske
preve. Na der er blevet sagt STOP, skal du blive pa din plads. En supervisor vil sa komme og
checke dif taboratoriebord. Felgende ting skal efterlades pa dit laboratoriebord:

opgaven / svararkene (dette papir)
En TLC-plade i en luk-letpose forsynet med student code
Vialen merket “Product”

Du skal felge de sikkerhedsregler der er angivet 1 IChO reglerne dvs. normale sikkerhedsregler.
Du skal enten bere sikkerhedsbriller eller dine egne briller — hvis de er blevet godkendt— nér du
er 1 laboratoriet. Du skal anvende den udleverede pipettebold, nar du skal afpipettere. Du kan
vaelge at anvende engangshandsker nér du arbejder med kemikalier.

Du kun vil kun fa én advarsel fra [aboratoriesupervisoren, hvis du bryder sikkerhedsreglerne.
Hvis du bryder reglerne en gang til vil du blive smidt ud af den praktiske preve uden peint.

Tov ikke med at kontakte laboratorieassistenten, hvis du har sikkerhedsspergsmél eller hvis du
har behov for at forlade laboratoriet.

Du mé kun anvende den plads, der er markeret som dit omrade.
Brug kun den udleverede kuglepen og ikke en blyant il at skrive svarene.
Til udregningerne skal du anvende den udleverede lommeregner.

Alle resulter skal skrives 1 de dertil givne steder pa svararkene. Resultater skrevet andre steder
bliver ikke bedemt. Har du brug for kladdepapir sd anvend bagsiderne..

Brug beholderen merket “Broken Glass Dispesal” til brugte vials.
Brug beholderen meerket “Liquid Waste” til flydende affald

Kemikalier og andre laboratorievarer vil blive genfyldt eller udskiftet uden at det koster noget,
men kuan ferste gang. Ved evt. eflerfplgende gange bliver du trukket 1 point af de mulige 40
point der er i den praktiske prove,

Den officielle engelske version af preven kan udleveres pé forlangende, men kun til gennemsyn

il

44™ 1ChO — Praktisk prove. Den officielle danske udgave.



"PABBPR SYSUBD 3[[DI0JO US( 0401 SIeId — OUDT

z1
EOE 661 gL'1 AN cLL 851 GgL BEL 9g'L 08’1 881
47 ON Pin i s3 0 g wo Wiy Ng dn n Bd YL Y
109z} 1(1'652) ((01'852) | (01462} {8022 | (8D 1SR) | (L0 L¥D) | (L0722} [(80ev2) | (90992 | (G282 [ B20rnes | o0 1ez | 9e0'zer | (€022
£0k Zol ]! ool 66 28 16 96 S6 ¥6 £6 z6 1§ 06 68
clt ¥BL ZLL Ll ¥il GLL 9L 5.4 ¥o'z 0g't €81 L8 28t 9L 287t
n gA uij A3 OH Ag qi po n3 ws ild PN id Che) e
YOVLL | POELL | PEB'8OL [ 9Z°LGL |0SB'POL |05ZSL 1SE68GL 1GZ/G6L G985 LGL (98 0SL | UBFRL) | P2 YL | 806071 {SLLOVL | Q0B 'REL
7] 01 59 89 19 99 59 #9 £9 Z9 1] 09 5% 85 15
. G
onn snn AT dnp i mn uj By sQ 1Al SH yg Bg qd Fia 70y ey A4 4
(+62) {+6z) {z62) (882) 682) {rg2) {(g82) (Ze2) (Lez) {902) {gog) (zL'zoz) [{zveor) | Grzen) | (1L 192) {eooze) |{zoeze
g1l LE 91l gLl vilL SLi ZLE ELL 0L 501 80% 20} agl S0t Y0l ! £01-68 28 L8
[irara 1871 G684 977t 0L 0671 ba s 8t ag’l Ge'l €71 FA " £rL 681
Uy W od g ad il BH ny 1d 4] SO ay A Bl H ni-e% | eg 8D g
(20222 {166'602) | (86'802) 086’807 | 2207 | C8EV0Z |6S00Z {98961 | 80GBL |21Z'26L |€2061 | 107981 |#8E8lL |8ve 08l |6V 8LL 12E7LEL | S0UBEEL
98 59 ¥8 £8 Z8 3 08 62 82 L 9/ g/ YL £l 24| L1-1§ ag 56
0Lz £E'L 1871 GPL [0} 191 53" L FAES ¥l el get FANSN [N 09l
ax ] 81 qs ug uj PD by pd Uy ] o8 O qN iz A ig aqy S
B2l [p06'9ZL |09°LZL 100L1ZL |OLL8LE (8IEPEL [ L¥2LL 8990 [ZPO0L | 906201 | 40710V [ (S06°8) #6668 | pODGZE | YZZLE | BS0B'88 | Z9LY | 8/9FG8
vs £5 4] LS 05 34 8y Ly ob 14 ¥y £F A Ly oy 6E 8¢ it
051 vil 2Lt (174N f4ant Ge't £el 81 vl Ga'l A" FASS GZ') £e'l at’ |
£y g ag sy an) BO) Uz no IN 09 a4 U 10 A 1L 28 B3 M 4
08'€8 [PO6'6L |96'8BL 9LZ6¥L |L92. ([ECLBY |BEGO 19VGCO | PCEDES | ZLEE'RS |SPRGS | LBEE PG | LGS LS |CIPR0S | 087/ | 6556 Y | 82007 | £860°6E
9¢ g¢ e £t A3 L 0g Y4 8z Lz 9z 5z vZ £z ze ¥4 0z 61
ZL Ll 0L 8 8 l g G ¥ €
08t 660 YO [1) A FAR*
iy 12 S d IS v By BN €
SPE'BE | LZGYSE | 95028 1 BEL60E |S5R0'SZ [S1860E 0G0E ¥Z | 368672
81 pan 9i gl ¥l £1 N : zl 11
1
Qg1 90 99°Q0 0L 0 L0 68’0 9& STUPEL JUBIEAOY 870
N L 0 N b | [OQUWAG Woly —F H ad 1 [4
LBL1°02 | vRG6'8) | PBBS'GL [ L9007F) | LLOZE | L9 0L YEL00'L | 8LZLOG | L¥B'G
0 8 g 2l g g assewwioy — % | | 4— Jswunuwoyy ¥ £
ovt \nw @r mw ._\_\ mu_. N 8z20
8H H b
092007 YEL00L
z L

g1 L
. SINC 9poD) _ TUABN



Navn; : Code: DNK
Kemikalier og udstyr (Opgave 2)

Kemikalier og materialer (den faktiske mzrkning pi hver beholder er angivet med fed skrift)

Risikosatminger Sikkerhedssatninger’
(salenyH,," ~1,0 g" i en vial R36/37/38 S26 S28A S37 S37/39
545
Mn(OOCCH;),4H,0, ~1,9 g° i en vial R36/37/38 R62 R63 | 826 S37/39
Lithium chloride solution, LiCl, 1M . 1 RI1 R36/38 S9 516 826
oplesning 1 ethanol, 12 mL i en flaske
Ethanol, 70 mL i en flaske R11 S7 816
4 Acetone, (CH;3)2CO, 100 mL 1 en flaske R11 R36 R66 R67 S9 S16 826

(salen*)MnCl," ~32 mL afen ~3,5 mg/mL"

oplesning 1 en flaske

KT, ~0,010 M oplesning 1 vand,® 50 mL i en

flaske, market “I,”.

Ascorbic acid, ~0,030 M oplesning af

ascorbinsyre i vand,b 20 mL i en flaske

1% Starch, oplesning af stivelse i vand, 2 mL

i en flaske

TLC plate - én 5 em % 10 cm TLC-plade i en

plastik luk-let pose

" Se side 14 for definitionen pa Risiko- og Sikkerhedssatninger.

* (salen)H;:
! N
Cron o>

® Den praecise vaerdi er angivet pa flasken.

© (salen*)MnCl, (begge R grupper er ens og kan vere enten H, COOH elier SO;H):

44" {1ChO - Praktisk preve. Den officielle danske udgave.
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Udstyr

Til faelles brug: Vagt

@

To stativer med klemmer, som befinder sig 1 stinkskabet macrket med din code
En varmeplade med magnetomroring
En 30¢ mm lineal

En blyant

Seet #2 (kit #2):

To 250 mL koniske kolber (en til syntese, og en til krystallisering}
Et maleglas, 50 mL '
En 20 mm lang zegge-formet omrgrermagnet

En sugefiltertragt

Rundt filterpapir t1l sugefiltertragt og til TLC kammer

En 125 mL sugeflaske til vacuum filtrering

Gummiadaptor til sugeflaske

Et 0,5 L plastik isbad

En glaspind

To 1 mL engangs-pipetter (se tegningen til hajre)

En plastikspatel

En tom 4 mL “luk-let” vial market “Product”™ til reaktionsproduktet

Seet #3 (kit #3):

®

Tre tomme sma skrueldgs vials (il TLC oplesninger)

Ti korte kapillarrer (100 mm) (il at pasette pletter pa TLC-pladen
Et urglas (til TLC-kammeret)

Et 250 mL baegerglas il TLC-kammer

Szt #4 (kit #4):

En 25 mL burette, som er samlet og klar til brug
En lille plastik tragt

Fire 125 mL koniske kolber

En pipettebold i gummi

En 10 mL fuldpipette

En § mL fuldpipette

44™ IChO ~ Praktisk preve. Den officielle danske ndgave.
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Risiko- og Sikkerhedssztninger (Opgave 2)

R11 Highly flammable

R36/37/38 Trritating to eyes, respiratory system and skin
R62 Possibie risk of impaired fertility

R63 Possible risk of harm to the unborn child

R66 Repeated exposure may cause skin dryness or cracking

"R67 Vapors may cause drowsiness and dizziness

S7 Keep container tightly closed

S9 Keep container in a well-ventilated piace

S16 Keep away from sources of ignition

526 In case of contact with eyes, rinse immediately with plenty of water and seek medical advice.
S28A After contact with skin, wash immediately with plenty of water.

S37 Wear suitable gloifes.

S37/39 Wear suitable gloves and eye/face protection.

S45 In case of accident or if you feel unwell, seek medical advice immediately

44" IChO - Praktisk prove. Den officielle danske udgave.
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Opgave 2 22% ud af det totale

Syntese af et salen-mangan kompleks, og bestemmelse af
sammensztningen af produktet

A B-i B-ii C-i C-ii Opgave2 | 22%

10 15 4 4 2 35

Overgangsmetai-kompiekser af grundstofferne 1 3d-biokken afledt af bis(salicyliden)ethyiendiamin
{salen) 1igandér har vist sig at veere effektive katalysatorer af diverse redoxreaktioner indenfor

organisk syntese.

P ==
R OH HO R

(salen)H,, R=H
(salen®)H,, R = H, COOH, eller SO;H

Salenliganden’s evne til at stabilisere hgje oxidationstrin af grundstoffer 1 3d-blokken, er vigtig i
denne type kemi. I seerdeieshed kan forbindelser med mangan i oxidationstrin fra +2 til +5 dannes
ved at variere reaktionsbetingelserne under hvilke mangan-salen komplekset dannes.
I denne opgave skal du fremstille et mangan salen kompleks ved at reagere (salen)H; med
mangan(Il} acetat i ethanoi i luft og under tilstedevaerelsen af lithium chlorid. Under disse
betingelser kan du £ dannet et kompleks med bruttoformlen (salen)MnCly, hvor x =0, 1, 2, eller 3.
Du skal 1) bestemme massen af produktet, 2) karakterisere renheden af dit produkt ved at
bruge tyndtlagschromatografi (T1.C), og 3) bestemme oxidationstallet for metallet i komplekset ved
en iodometrisk redox titrering. Til redoxtitreringen far du en opleosning af en tidligere fremstillet
analog af din forbindelse, hvori mangan har samme oxidationstal som 1 dit produkt. Her kan

substituenten pa benzenringen dog enten vaere H, COOH eller SO3H.

START med at lcese hele beskrivelsen af denne opgave, og planleg dit arbejde grundigt inden du

gar i gang. Du er nodt til at handtere fleve ting samtidigt for at kunne na det.
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Navn:

Code: DNK

Fremgangsmade:

A. Syntese af (salen)MnCl,

4)

5)

6)

7

§)

9)

=N N== N\csr/“
OH HO + Mn(OOCCH), + Oy + LICI ——=

{salen}MnCl,

Gem 2-3 krystaller af din (salen)H, i den lille vial, som du skal bruge til TLC-eksperimentet
senere. Dette pavirker ikke den angivne masse.

Overfor alt det forvejede ~1,0 g af (salen)H,, som du har fiet udleveret, til en 250 mL
konisk kolbe sammen med en omrerermagnet. Tilset 35 mL ethanol.

Placer kelben pd varmepladen, og opvarm indholdet under omrering indtil det faste stof
opleses (Dette sker formentlig ferst nir ethanolen naesten koger). Find herefter en indstilling
pa varmepladen, der ger at oplesningen holder sig et pd, men under kogepunktet. Kog ikke
oplesningen, da kolbens hals i sa fald bliver varm og du breender nallerne. Skulle det
alligevel ske, sa brug en papirserviet til at holde ved kolben.

Fjern kolben fra varmepladen, og tilset en forvejet portion Mn{OAc), -4H,0 péca. 1,9 g.
Der vil nu dannes en merk brun farve. Stil kolben tilbage pa varmepladen med det samme,
og fortset opvarmningen og omreringen i 15 minutter. Kog ikke blandingen ligesom for, s&
du kan holde pé kolbens hals.

Fjern kolben fra varmepladen og tilseet den givne oplesning af 1M LiCl § ethanol (12 mL,
dvs. overskud). Stil igen kolben tilbage p4 varmepladen, og fortset opvarmningen og
omraringen i 10 min. Kog igen kke blandingen, sa du kan holde pa kolbens hals.

Efter denne tid er glet, fjernes kolben fra varmepladen, og placeres i et isbad 1 30 minutter,
saledes at produktet krystalliserer. Hvert 5. minut skrabes forsigtipt pa indersiden af kolben
med glaspinden for at oge hastigheden hvormed krystalliseringen af (salen)MnCl sker.
Krystallerne kan fremkomme omgéende nér du keler, eller i lgbet af de forste 10-15
minutter,

Sugefiltrér de dannede krystaller fra ved at broge den lille sugefiltertragt og sugekolbe. Brug
vakuum-suget, der befinder sig i stinkskabet (suget teendes p& hanen merket "Vacuum™). ‘
Vask nu det faste stof med ganske fa driber acetone mens du beholder suget teendt. Tor
herefier produktet ved at efterlade produktet pé filteret med suget teendt i 10-15 minutter.
Overtfor det faste produkt til en vial maerket "Product”, som du har vejet pd forhand. Bestem
og noter da dets masse, m,, 1 svarboksen nedenunder. Noter ogsé massen af de felgende
reagenser, som du har anvendt 1 syntesen: {salen)H,, ms, og Mn(OOCCH;),-4H,Q, my,.
Placer den merkede vial med dit produkt i en luk-let pose.
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Navn:

Code: DNK

Massen af den tomme vial til produktet:

Massen af din vial med dit terrede produkt:

Massen af produktet, m,:

Massen of (salen)H, (kig pd merkatet pa din vial), ms:

Massen af Mn(OOCCHS;), 4H,0O (kig pa meerkatet pa din vial), m,:
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Navn:

Code:; DNK.

B. Titreranalyse af en givet m&ngde (salen*)MnCix

:—N Cly- Nm: o

1)
2)

4)

Ly

2)

4)

{salen®)MnCI,
+ xHCI

R =H, COOH, or SO:H

BEMALRK: Buretten skal IKKFE skylles, men kun fyldes, inden brﬁg, da du nok far
brug for alt den titrator du har tif radighed.

Sugebolde
Put sugebolden pa en pipette.
Tryk let og fast pé sugebolden
Vil du suge op 1 pipetten, tryk pé pil op.
Vil du lade oplesninge faide ned, tryk pa pil ned

Udtag 10.00 mL af den givne (salen*)MnCl, oplasning i en 125 mL konisk kolbe ved at
anvende en fuldpipette.

Tilseet 5.00 mL af ascorbinsyreoplesningen til denne oplesning ved at anvende en
fuldpipette, og bland det grundigt. Lad reaktionen forlgbe i 3-4 minutter.

Herefter titreres oplesningen omgaende, for at undga oxidation of ascorbinsyre med O; fra
luften. Titrer med den givne Kz oplesning med 5 draber 1% stivelse som indikator. Det bla
eller bla-granne slutpunkt, skal vare mindst 30 sekunder.

Hvis tiden tillader det, gentages titreringen 1-2 gange.

Noter resultaterne af titreranalyserne i tabellen nedenfor:

i startvolumen 1 buretten | Slutvolumen i buretten af’ | Volumenet af K15 oplesning

af KIy oplesning, mb KI; oplosning, mL forbrugt, mL

(S
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Navn: Code: DNK

i. Noter tydeligt hvilket volumen (udvalgt eller et gennemsnit af udvalgte titreringer) K5 oplesning,
som du vil bruge i beregningerne for molarmasse af (salen*MnCl, :

Volumen K3 opiesning anvendt i beregningerne: mL

Koncentrationen af (salen* YMnCl, (kig pa flasken):  mg/mL

Koncentrationen af ascorbinsyre (kig pa flasken}: M
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Navn:

Code: DNK

ii. Ved hjeelp af dine titrerresultater, og tabellen nedenunder, skal du udlede substituenten pa salen

liganden (R = H, COOH, SO3H), veerdien af x og dermed oxidationstallet for mangan. Vis dem 1

skemael nedenfor:

/N
Lo
O/ 0
Xx= 3
Mangans oxidationstal:
X Mix, g/mol

H 1 357
H 2 196
H 3 143
COOH 1 445
COOH 2 240
COOH 3 172
SOsH 1 517
SOsH 2 276
SOsH 3 196
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Navn:

Code: DNK

C. TLC karakterisering af (salen)MnCl,

1)

2)

4)

5)
6)
7)
8)
9)

Oplos et par krystaller af den (salen)MnCl,, som du har fremstillet i et par driber ethanol
ved at bruge en lille vial og en engangspipette.

Oples et par krystaller af (salen)H, i et par draber ethanol i en anden lille vial,

Har du behov for at skeere TLC-pladen til, sa haiden passer til dit TLC-kammer, kan du
bruge en saks (som du far fra din laboratoriebarnepige).

Fold eller beskear et af de store stykker filterpapir, og placer det i bagerglasset sa det fylder i
nasten hele hojden af baegerglasset. Dette er nedvendigt for at sikre at kammeret meaties
med ethanoldampe. Tilset ethanol, sa filteret veedes og s& bunden dekkes med 3-4 mm
ethanol. Luk bacgerglasset ordentligt med et urglas, Lad TLC-kammeret veere tildekket med
et urglas 1 10 minutter inden brug,.

Markér startlinien.

Placer prikker af begge oplesninger pa TLC-pladen med de givne kapiliarrer.

Eluér din TLC-plade i TLC-kammeret.

Marker hvor langt solventet er ndet og de farvede prikker pa TLC-pladen med en blyant.

Tor TLC-pladen i luft, og leeg den tilbage i luk-let posen.

10) Udregn Rvardien for bade (salen)H; og (salen)MnCl,.
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Navn:

i. Tegn TLC-pladen herunder:

Code: DNK

ii. Bestem og noter R, vaerdierne for (salen)H; og (salen)MnCl;

Ry, (salen)Hs:

Ry, (salen)MnCl,:

Nér du er faerdig med alt;

a) Anbring alt veeskeaffald i beholderne market Liquid Waste.

b) Anbring brugte vials i en beholder meerket Broken Glass Disposal.

c) Anbring brugt glasudstyr i de passende bokse market “Kit #27, “Kit #3” and “Kit #4™.

Du mé ikke rydde op efier STOP-kommandoen er givet

Ry
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