Nimi: Koodi: FIN-

Ohjeet (Tehtivi 1)

e Tehtivd | sisdltdd 10 sivua (kysymykset ja vastausalueet).

¢ Sinulla on 15 minuuttia aikaa lukea tydohjeita ennen tydskentelyn aloittamista.

e Tehtitviiin 1 on varattu aikaa 2 tuntia 15 minuuttia.

» Aloita vasta, kun START-komento annetaan. Lopeta tytskentely vilittomasti, kun STOP-
komento annetaan. Viiden minuutin viivyttely tytskentelyn lopettamisessa johtaa kokeellinen
tydn hylkddmiseen. Odota paikallasi STOP-komennon jilkeen. Valvoja tarkistaa tyépisteesi.
Tydopisteelle tulee jattdi: :

Tehtévi/vastausvihkonen (tdmé vihkonen)

¢ Sinun tulee noudattaa IChO:n sddnndissd mainittuja turvallisuuschjeita: Laboratoriossa on
kéytettdvd suojalaseja. Voit kdyttdd snojakisineitd kisitellessisi kemikaaleja.

= Valvoja antaa vain YHDEN VAROITUKSEN, jos rikot turvallisuussiintsji. Toinen rikkomus
johtaa laboratoriosta poistamiseen ja kdytidnnon kokeen hylkidimiseen.

e Ald epirsi kysyd valvojan apua, jos sinulla on kysyttivia turvallisuusasioista tai sinun on
poistuttava laboratoriosta.

s Saat tydskennelld vain sinulle osoitetussa tyopisteess.
s Kiytd vain annettua kuulakérkikyndd (el lyijykynis) vastausten kirjoittamiseen.
o KHytd annettua laskinta,

e Kaikki vastaukset tulee kirjoittaa niille varatuille vastausalueille, Muualle kirjoitettuja
vastauksia ei arvostella. Voit kdyttdd papereiden ki@ntdpuolia suttupaperina.

« Suljetut ndyteputkilot, joissa on reagensseja, voidaan hivittad astiaan “Used Vials”.
e Jitelivokset voidaan hévittid astiaan "Liquid Waste™.
e Ampullin osat voidaan hévittéd astiaan “Broken Glass Disposal”.

# Saat yhden kerran lisii kemikaalia tai uuden tydvilineen ilman pistemenetyksid. Seuraavista
kerroista seuraa yhden pisteen menetys kiytdnndn kokeen kokonaispistemaarista (40 pistetts).

¢ Kokeen virallinen englanninkielinen versio on saatavilla pyydettdessd vain selvennykseksi,
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Nimi: Koodi: FIN.’
Kemikaalit ja vilineet (Tehtdvi 1)

Kemikaalit ja materiaalit (kunkin pakkauksen etiketin teksti on alla lihavoituna)

Vaaralausekkeet Turvalausekkeet”
~2 M HCL" vesitiuos, 50 m! pullossa R34, R37 826, S45
~0,01 M Kls,” vesiliuos, 10 ml pullossa, joka
on merkitty “I”.
Asetoni, (CH3);CO, M = 58,08 ¢ mol™!, R11, R36, R66, R67 59, S16, $26
tiheys = 0,791 g ml"!, 10,0 m!
néyteputkilossa
Acetone-dg, (CD3)CO, M = 64,12 gmol™!, | R11, R36, R66, R67 $9, S16, $26
tiheys = 0,872 ¢ mI"L, 3,0 ml ampullissa

" Sivulta 3 16ydit vaara- ja turvalausekkeiden selitykset.
* Tarkka arvo lukee etiketissé.

Vilineet- Kit #1

e Lasipullo, jossa on tislattua vettd
¢ 15 kpl 20 mln néyteputkiioa, joissa on Teflon-patllysteiset
kierrekorkit

¢ 10 kpl 1 mln polyetyleenipipettidi (mitta-asteikko 0,25 ml,

S~

piirros oikealla).

¢ 10 kpl 3 ml:n polyetyleenipipettid {mitta-asteikko 0,5 ml, oL aom
piirros oikealla). 0.75 mL. )
—f erem ~ 20mL
s Digitaalinen ajastin (stopwatch) L esort - i
— 1omt
~1 025 mL -
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Nimi: Koodi: FIN
Vaara- Ja turvalausekkeet (Tehtivi 1)

R11 Highly flammable

R34 Causes burns

R36 Irritating to eyes

R37 Trritating 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 eves, rinse immediately with plenty of water and seek medical advice

545 In case of accident or if you feel unwell, seek medical advice immediately
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Nimi: Koodi: FIN

Tehtivi 1 | 18% kokonaispisteméaristi

a | b ¢ | d | e | f | g | Tehtivil | 18% |
10 [ 2 |10 1216 128 70

Asetonin jodaamisen reaktiokinetiikka, isotooppiefekti ja

mekanismi

Kemiallisten reaktioiden mekanismien tunteminen on edellytys katalyysin ja synteesireaktioden
ymmirtdmiselle. Yksi tehokkaimmista tavoista tutkia mekanismeja on reaktiokinetiikka, koska se,
miten reaktionopeus muuttuu reaktio-olosuhteiden funktiona, seuraa suoraan reaktion '
mekanismista. Teinen tehokas tapa on tutkia isotoopeilla merkittyjd molekyylejs. Vailkka isotoopit
reagoivat samalla tavalia, reaktionopeuksissa on pienid reagoivien molekyylien massoista johtuvia
eroja.

Thssé tehtidvissi kaytdt sekd reaktiokinetiikkaa ettdl isotooppiefektis tutkiessasi asetonin

Jjodaarnista happamassa Huoksessa.

Reaktio
0

O
S URTIE W
-~
RiC C
Ra

RsC CRy

R=HaorD
noudattaa nopeuslakia:

Rate = klasetoni]"[; 1" [H')

Josta sinun on mééritettivi reaktionopeusvakio k ja reaktion kertaluvut m, n ja p (kokonaislukuja).
Lisiksi sinun on vertailtava asctonin ja asetoni-dg:n reaktiivisuutta. Asetoni-dg:ssa kuusi vetyatomia
('H, protiunt) on korvattu deuteriumilia (*H, D), jolloin reaktion 1sotooppiefekti (kiy/kp) voidaan

médrittdd, Naiden tietojen avulla sinun tulee tehd4 pistelmis reaktion mekanismista,

Lue koko tydohje huolellisesti ja suunnittele tyon suoritus ennen aloittamista.
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Nimi: Koodi: FIN-

Tvon suoritus

Limpétila vaikuttaa reaktionopeuteen, Kirjaa laboratoriotilan Eimpétila (kysy valvojalta):

o |

|

|Ohjeet digitaalisen ajastimen kiiyttoon (stopwatch)

;( 13 Paina [MODE] ndppiintd, kunnes COUNT UP ikoni ilmestyy niyttéon.
5(2) Paina [START/STOP] nippéinti aloittaaksesi ajan mittaaminen.

%(3) Paina [START/STOP] nippiintd uudelleen lopettaaksesi ajan mittaamisen,

((4)  Tyhjenni niyttd painamaltla [CLEAR] néppaintd,

Yieisohje
Mittaa haluamasi tilavuudet suolahappoa, tislattua vettd ja kaliumtrijodidilinosta (etiketin teksti

“I,7) reaktioastiaan. Reagenssien alkukonsentraatioiden pitiisi asettua alla annetuille
konsentraatiovileille, Kdyttdmiesi konsentraatioiden ei tule olla huomattavasti annettujen vilien
ulkopuolella, eikd sinun tarvitse tutkia koko konsentraatiovalis:
[H']: 0,2-1,0 M
[I37]: 0,0605-0,002 M
lasetoni]: 0,5-1,5 M
Kéynnistd reaktio lisddmalld valitsemasi tilavaus asetonia reaktioseokseen, jossa muut

reagenssit ovat. Sulje ndyteputkilon korkki nopeasti, aloita ajanotto ja ravistele néyteputkiloa kerran
tehokkaasti. Aseta néyteputkilo timén jilkeen valkoista taustaa vasten. Kirjaa kiyttimiesi
reagenssien tilavuudet taulukkoon (a). Ald koskettele nayteputkiloa nestepinnan tason alapuolelta
misséin vaiheessa. Reaktion kulkua voidaan seurata havainnoimalla keltaruskean trijodidi-ionin
vérin hividmistd. Kirjaa varin hividgmiseen kuluva aika. Kun reaktio on tapahtunut loppuun asti,
aseta ndyteputkilo sivuun korkki suljettuna, jotta et altistu jodeasetonihdyryille.

Toista tyd niin monta kertaa kuin halsiat eri reagenssikonsentraatioilla. Kirjaa kiyttimjesi
reagenssien konsentraatiol taulukkoihin kohdassa (¢). Vikje: Muuta yhid konsentraatiota kerrallaan

Kun olet saanut asetonin reaktionopeuden tutkittua, jatka tutkimalla asetoni-dg:n
reaktionopeutta, Huomaa, ettd sinulle on annettu vain 3,0 ml asetoni-dg:a (isotooppileimattu asetoni
on huomattavasti tavallista asetonia kalliimpaa). Jos tarvitset liséd asetoni-dg:a, seuraa siiti vhden
pisteen menetys. Ennen kuin aloitat timin reagenssin kiiyttimisen, nosta kiitesi. Laboratorion

valvoja avaa asetoni-dg-ampullin, Deuterium-leimattujen yhdisteiden reaktiot ovat tavallisesti

44, 1IChO ~ Kokeellinen osa. Suomenkielinen versio.



Nimi: Koodi: FIN
hitaampia kuin leimaamattomien yhdisteiden. Kun kéytét (C11);CO:a, kiiytd reaktio-olosuhieita,

jotka johtavat nopeisiin reaktioihin.

Kun lopetat ty&skentelyn:
a) tyhjennd vesipullo ja aseta se kilyttdmittomien vilineiden kanssa laatikkoon “Kit
#17;
b) aseta kiiytetyt pipetit ja suljetut néyteputkilot merkittyihin astioihin vetokaapeissa;
¢} kiytd tyhjan ampullin hévittdmiseen astiaa “Broken Glass Disposal”.,

Voit sitvota tybpisteesi myds vasta STOP-komennon antamisen jaikeen.
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Nimi: Koodi: FIN
a. Kirjaa asetonin (CH;),CO tutkimustulokset alla olevaan taulukkoon. Sinmun ei tarvitse téytidc

koko taulukkoo.

K oe # " HCl-liuoksen Veden I3-liuoksen tilavuus, (CH;3»CO:n I3-ionin
tilavuus, mi tilavuus, ml tilavuus, ml hédvidimiseen
ml kulunut aika, s

b. Kirjaa asetoni-dg:n (CD3),CO tutkimustulokset aila olevaan taulul«:koop. Sinun el tarvitse taytidid
!

koko taulukkoa.

Koe# | HCHiuoksen | Veden | Ii'-liuoksen tilavuus, (CD1)2CO:n [3"-ionin
tilavuus, mi tilavuus, ml tilavuus, mi hédvidmiseen
mi kulunut aika, s
id
2d
3d
4d
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Nimi:

Kood:; FIN

¢. Laske seuraaviin taulukkoihin reagenssien konsentraatiot sekd keskimédraiset reaktionopeudet.

Oleta, ettd reaktioseoksen tilavuus on yhti suuri kuin reagenssien tilavuuksien summa. Sinun ei

tarvitse kiiyttda kaikkia kokeitasi kin laskemiscksi (osat e ja f). Merkitse Iaskuissa kiiyttimisi

kokeet oikeanpuoleisimpaan sarakkeeseen.

7 — Kokeellinen osa. Suomenkielinen versio.

(CHs)zCOI
Koe # | Alkuperdinen | Alkuperdinen | Alkuperiinen Iy™-ionin Koetta kéytetty
H'LM 1], M [(CH3),CO), M katoamisen ki laskemiseen?
keskimairdinen Kylldi  Ei
nopeus,
M
4
: ‘. - O
2 - v; —
7 o
3 — —
| |
4 ! 3
5 [l
. e 1
6 - 5
- L
—‘T_{' I
| B 0
8 o
] B
(CD3)2COI
Koe # | Alkuperidinen | Alkuperdinen | Alkuperdinen [5™-ionin Koetta kiytetty
[H'], M [15], M [{CDs)COLM katoamisen kp:n laskemiseen?
keskimé#rdinen Kylii Ei
nopeus,
Ms!
id - B U
3d 1 : 0
d E -+ W%mm!_- 7 :




WNimi: Koodi: FIN-

d. Péaittele reaktion kertaluvut {(kokonaislukuarvot) asetonin, trijodidi-ionin ja vetyionin suhteen.

rate = — 280 = k1(CH,),COTMIZTIHTIP

dt

e. Laske asetonin {CH;),CO reaktion nopeusvakion Ay arvo ja yksikks,

Ky =

f. Laske asetoni-dg:n (CD3);CO reaktion nopeusvakion kp arvo ja yksikks. Laske lisiksi suhde ky/kp

(reaktion isotooppiefekti).

/’CDZ

k]—{/ k{) =
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Nimi;

Koodi: FIN

g. Reaktiokinetiikan ja isotooppiefektin tutkimustuloksista voidaan tehdd paatelmis reaktion

mekanismista. Alla on esitetty asetonin jodaamisen mahdollinen reaktiomekanismi. Yksi reaktioista

on reaktionopeuden mairadve vaihe (rate-determining siep, R.D.S.). T4td edeltiviat vaiheet

saavultavat tasapainon nopeasti ja suosivat néin ollen reaktionopeuden méasradvan vaiheen

ldhtGaineita,

Merkitse {¢) taulukon keskimméiseen sarakkeeseen, jos kokeellisesti meiciriticimeisi

nopeuslaki (kohta d) sopii yhteen sen kanssa, ettél kyseinen reaktiovaihe on reaktionopeuden

médrédavd vaihe (R.D.S). Merkitse X, jos kyseinen reaktio ei voi nopeuslakisi perusteella olla

reaktionopeuden mairédva vaihe (R.D.S). Merkitse () taulukon oikeanpuolimmaiseen

sarakkeeseen, jos kokeellisesti mddrittimisi isolooppiefekti (kohta f) sopii yhteen sen kanssa, ettd

kyseinen reaktiovaihe on reaktionopeuden méfriava vaihe (R.D.S). Merkitse X, jos kyseinen

reaktio el voi isotooppiefektin perusteella olla reaktionopeuden misraava vaihe (R.D.S).

R.D.S. sopii R.D.S. sopii yhteen
vhteen isotooppiefektin
nopeuslain kanssa?
kanssa?
O HO+
)k + HO s )k + H,O
HO+ HO
)’]\ +H,0 T /J\ + HaO*
HO HO+*
o — d =
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Nimi: Koodi: FIN.

Ohjeet (Tehtavi 2)

¢ Tehtdva 2 sisaltds 13 sivua (kysymykset ja vastausalueet).
¢ Sinulla on 15 minuuttia aikaa lukea tySohjeita ennen tydskentelyn aloittamista.

s Tehtiiviilin 2 on varattu aikaa 2 tuntia 45 minuuttia. Suunnitellessasi tydskentelyisi ota
huomioon, ettd yksi tydvaihe vaatii aikaa 30 minuuttia.

¢ Aloita vasta, kun START-komento annetaan. Lopeta tydskentely valittémaisti, kun STOP-
komento annetaan. Viiden minuutin viivyttely tydskentelyn lopettamisessa johtaa kokeellinen
tydn hylkddmiseen. Odota paikallasi STOP-komennon jatkeen, Valvoja tarkistaa tydpisteesi.
Tyépisteelle tulee jhttdi:

Tehtdvé/vastausvihkonen (tdmi vihkonen)
Yksi TLC-levy minigrippussissa, jossa on opiskelijakoodi
Niéyteputkilo, jossa lukee "Product”
e Sinun tulee noudattaa [ChO:n sdinndissd maihittuja turvallisuusohjeita: Laboratoriossa on
kiytettdvd suojalaseja. Kiytd annettua pumpettia. Voit k&yttdi suojakisineitd kisitellessis

kemikaaleja.

¢ Valvoja antaa vain YHDEN VAROITUKSEN, jos rikot turvallisuussaantsjs. Toinen rikkomus
Jjohtaa laboratoriosta poistamiseen ja kdytinnon kokeen hylkddmiseen.

o Al epiréi kysyd valvojan apua, jos sinulla on kysyttdvia turvallisuusasioista tai sinun on
poistuttava laboratoriosta.

¢ Saat tydskennelld vain sinulle osoitetussa tyOpisteessi.
» Kiyid vain annettua kuuiakirkikyndd (el lylivkynsd) vastausten kirjoittamiseen.
e Kiytd annettua laskinta.

» Kaikki vastaukset tulee kirjoittaa niille varatuille vastausalueille. Muualle kirjoitettuja vastauksia
el arvostella. Voit kéyttdd papereiden kdfintépuolia suttupaperina.

e Kiytetyt niyteputkiiot voidaan hivittid astiaan “Broken Glass Disposal”.
e Kaikki jateliuokset voidaan hévittdi astiaan “Liquid Waste”,

* Saat yhden kerran lsiiii kemikaalia tai uuden tydviilineen ilman pistemenetyksii. Seuraavista
kerroista seuraa yhden pisteen menetys kdytannon kokeen kokonaispistemadristi (40 pistetiz).

» Kokeen virallinen englanninkielinen versio on saatavilla pyydettdessd vain selvennykseksi.
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Nimi;

Koodi: FIN

Kemikaalit ja valineet (Tehtidva 2)

Kemikaalit ja materiaalit (kunkin pakkauksen etiketin teksti on alla ihavoituna)

Vaaralansekkeet' Turvalausekkeet”

(salen)H,," ~1,0 g° néyteputkilossa R36/37/38 | S26 S28A S37 S37/39
S45

Mn(OOCCH;); 4H,0, ~1,9 g° R36/37/38 R62 R63 | S26 837/39
niyteputkilossa
Lithium chloride solution, LiCl, IM R11 R36/38 S9 S16 826
etanoliliuos, 12 ml pullossa
Ethanol, 70 m! pullossa R11 S7 516
Asetoni, (CH3),CQ, 100 mi} pullossa RI1R36 R66 R67 59 816 526

(salen®*)MnCl,,° ~32 ml ~3,5 mg/ml” liuosta

pullossa

K13, ~0,010 M vesilinos,” 50 mi pullossa,

etiketin teksti “I5”.

Ascorbie Acid, ~0,030 M askorbiinihapon

vesitiuos,” 20 ml pullossa

1% Starch, tirkkelvksen vesilivos, 2 mi

pullossa

TLC plate — yksi 5 em x 10 cm silikageelilevy

minigrippussissa

" Sivulta 14 16ydit vaara- ja turvalausekkeiden selitykset.

* (salen)Hy:

N
Cor o

® Tarkka arvo lukee etiketissa.

¢ (salen*)MnCly (R-ryhmit ovat samanlaisia ja voivat olla joko H, COOH tai SO;H):
AT
'
R o "o R
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Nimi: Koodi: FIN
Vilineet

Yhteisessi kiytossii: Vaaka

Kaksi kourin varustettua statiivia vetokaapissa merkittyini koodillasi
e Limmittivi sekoitin
e 300 mm:n viivoitin
e [yijvkyni
Kit #2:
¢ Kaksi 250 ml:n erlenmeyerkolvia (toinen synteesid ja toinen kiteytystd varten)
¢ Mittalasi, 50 mi
e 20 mm pitkd munanmuotoinen magneettisauva
¢ Hirschin suppile
e Pyoreitd suodatinpapereita Hirschin suppiloa ja TLC-kammiota varten
¢ 125 mlin imupullo imusuodatusta varten
e  Kumiadapteri imupulloon
o (.5 Iin muoviastia jiihauteeksi
s Lasisauva
e Kaksi I mlin muovipipettis (piirros oikealla)
s  Muovispaattel
e Tyhji 4 ml:n niyteputkilo reaktiotuotetta varten, etiketissd teksti

“Product”

e Kolme tyhji4 pienti ndyteputkiloa (TLC-liuoksille)
¢ Kymmenen kapiliaaria (180 mm) TLC-niytteiden laittamiseen
¢ Kellolasi (I'LC-kammiolle)

o 250 mi:n dekantterilasi TLC-kammioksi

e Kiyttvalmis 25 ml:n byretti telincessi
e Pieni muovisuppilo

e Nelid 125 mlin erlenmeyerkolvia

s Pumpetti

e 10 mi:n tdyspipetti

e 5 mi:n tiyspipetti

14
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Nimi: Koodl: FIN-

Vaara- ja turvalausekkeet (Tehtivi 2)

R11 Highly flammable

R36/37/38 Irritating to eyes, respiratory system and skin
R62 Possible 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 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.
S28A After contact with skin, wash immediately with plenty of water.

S37 Wear suitable gloves.

537/39 Wear suitable gloves and eve/face protection.

S45 In case of accident or if you feel unwell, seek medical advice immediately
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Nimi: Koodi: FIN

Tehtidvi 2 | 22% kokonaispistemédrista

Mangaanin salen-kompleksin syntetisointi ja tuotteen kaavan
médrittiminen

A B-i B-ii C-i C-ii Tehtivi 2 22%

10 15 4 4 Z 35

3d-iohkon alkuaineiden kompleksit bis(Salisyiidiini)etyleenidiamiiniligandin (salen) kanssa ovat

osoittautuneet erilaisten orgaanisten hapetuspelkistysreaktioiden tehokkaiksi katalyyteiksi.
—y -
R OH  HO R

(salen})H,, R=H
(salen®)H,, R = H, COOH, or SO:H

Salen-ligandin kyky stabiloida 3d-lohkon alkuaineiden korkeampia hapetusasteita on osoiftautunut
tarkedksi kemiassa. Erifyisesti mangaanista saadaan erilaisissa reaktio-olosuhteissa salen-
komplekseja, joissa mangaani esiintyy hapetusasteilla +2:sta +5:een. Tissa tehtiviissi valmistat
mangaanin salen-kompleksin antamalla (salen)i,:n reagoida mangaani(Il)asetaatin kanssa
ctanolissa ilman ja litiumkioridin ldsn#&ollessa. Niissi olosuhteissa tuote on muotoa

(salen)MnCl,, jossa x =0, 1, 2 tai 3.

Tehtdvindsi on: i) madrittad tuotteen massa, ii) selvittdd tuotteen puhtaus
ohutlevykromatografiatla (TLC) ja iil) madrittdd metallin hapetusaste kompleksissa jodometriselid
titrauksella. Hapetuspelkistystitrausta varten sinulle on annettu (salen*)MnCl:std valmistetty liuos.
Liuoksessa olevan yhdisteen stoikiometria ja mangaanin hapetusaste ovat samat kuin

valmistamassasi tuotteessa ja bentseenirenkaan R—substi‘cuemit ovat joko H, COOH tai SO:H.

Lue koko tydohje huolellisesti ja suunnittele tyén suoritus ennen aloittamista. Joitakin vaiheita
on suoritettava samanaikaisesti, jotta saat kaiken tehtyi ajoissa.

16
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Nimi:

Kood:: FIN

TvOn sucritus:

A. (salen)MnCly:n syntetisointi

1)
2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)

~=N N N\mn’!\l
OH HO + Mn{OQQCCH;), + O, + LiCl — e

{salen)MnCl,

Laita 2-3 (salen)Hy-kidettd pieneen ndyteputkiloon myshempid TLC-koetta varten.

Siirrd etukéteen punnittu (~1,0 g) (salen)Hy-erd 250 ml erlenmeyerkolviin. Laita kolviin
lisdlesi magneettisauva ja 35 ml absoluuttista etanolia.

Aseta kolvi limmittidvélle sekoittimelle. Lammitd jatkuvalla sekoituksella, kunnes kiinted
aine liukenee (yleensd liukeneminen on tdydellinen, kun etanoli on kiehumaisillaan).
Pienennd sitten lammitystehoa niin, eitd seoksen lampétila pysyy lshelld kiehumispistettd
mutta sen alapuolella. Ali keiti seosta, jottei kolvin kaula kuumene. Jos kolvin kaula
kuitenkin kuumenee, etkd voi pidelld siita paljain kdsin, kiiytd taitettua paperipyyhetta.
Nosta kolvi levylid ja lisad siihen etukéteen punnittu (~1,9 g) Mn{OAc)2+41,0. Seos
virjdytyy tummanruskeaksi. Laita kolvi heti takaisin levylle, Jatka lammitystd ja sekoitusta
15 min. Al keitd seosta, jottei kolvin kaula kuumene.

Nosta kolvi levyltd ja lisdd siihen annettu 1 M LiCl-etanolilivos (12 ml). Laita kolvi takaisin
levylle. Jatka limmitystd ja sekoitusta 10 min. Al4 keitd seosta, jottei kolvin kaula kuumene,
Téamdén jélkeen aseta kolvi jddhauteeseen 30 mintksi kiteytystd varten. Raaputa kolvin
seindmid varovasii nestepinnan alapuolelta lasisauvalla 5 min:n vilein nopeuttaaksesi
(salen)MnCly:n kiteytymistd. Ensimmadiset kiteet saattavat ilmestys heti linoksen jadhdyttyd
tal vilmeistdsn 10-15 minmn kuluttua.

Imusuodata muodostuneet kiteet kdyttamalld vetokaapin tyhjisletkua (venttiili on merkitty
“Vacuum”), pientd Hirschin suppiloa ja imupulloa. Pese kiteet muovipipetiia kiyttien
muutamalla pisaralla asetonia irrottamatta imupulloa tyhjiletkusta. Kuivata tuote jatkamalla
imusuodatusta vield 10-15 min.

Siirrd kiteet punnitsemaasi néyteputkiloon, jossa lukee “Product”. M#dritd ja kirjaa tuotteen
massa, my, alla olevaan vastausalueeseen. Kirjaa my@s seuraavien synteesissd kdytettyjen
reagenssien massat: (salen)H,, ms, ja Mn{OOCCH3)2-4H:0, miyy.

Aseta niiyteputkilo tuotteineen minigrippussiin.
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Nimi:  Koodi: FIN.

Tyhidn tuoteputkilon massa:

Tuoteputkilon ja kuivatun tuotteen massa:

Tuotteen massa, m,:

(salen)H:n massa (kopioi ndyteputkilon etiketistd), ms:

Mn(OOCCH;3), 4H;0:n massa (kopioi niyteputkilon etiketistd), niy,.:

44, 1ChO — Kokeellinen osa. Suomenkielinen versio.
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Nimi:

Koodi: FIN:

B. Annetun (salen*)MnCl,-niytteen titraus

S\ HO VR OH
=N Ci,.N= O.__o =N_ N= O _0
/Mn\ + w2 HOHQC e e P - Mn + x/2 HOH?C
R o o R R o o R '
HO OH o o

1)
2)
3)
4)

1y
2)
3)

4)_

salen”)MnCl
{ ) x + xHCI

R=H, COOH, or SO;H

Pumpetin kiytto
Laita pipetti pumpettiin
Purista pumpettia
Purista yldnuolelia merkittya venttiilid ime#ksesi liuosta pipettiin

Purista alanuolelia merkittyd venttiilid valuttaaksesi livosta pipetists

Huom: Pipetit ja byretti ovat kiyttdvalmiita eikd niitd tarvitse huuhdella annosteltavaila

Iuoksella.

Pipetoi tayspipetilld 10,00 ml annettua (salen*)MnCly-liuosta 125 ml:n erlenmeyerkolviin.
Liséd 5,00 ml askorbiinihappolivosta ja sekoita hyvin. Anna linoksen seisti 3-4 minuuttia.
Vilttyiksesi askorbiinihapon hapettumiselta O;:n vaikutuksesta dld viivyttele vaan titraa
livos valittdmisti Kls-livoksella kdyttimilld indikaattorina 5 pisaraa 1% tarkkelyslinosta.
Sinisen tai sinivihredn pidtepistevirin pitds sailyd vahintdin 30 s.

Jos aika sallii, suorita 1-2 toistotitrausta parantaaksesi masrityksesi tarkkuutta.

Kirjaa titrausten tulokset alla olevaan tautukkoon:

# Byretin alkulukema, ml | Byretin loppulukema, ml Kis-liucksen kulutus, mi

I

2
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Nimi: Koodi: FIN.
1. Imoita se Klz-fiuoksen kulutus (keskiarvo tai muu valitsemasi), jota aiot kiytias

(salen®*)MnCl:n moolimassan laskemisessa:

Laskuissa kaytetty Kls-liuoksen tilavuus: ml
(salen*)MnCly:n konsentraatio {pullon etiketists): mg/ml
Askorbiinihapon konsentraatio (pullon etiketistd): M

44, IChQ — Kokeellinen osa. Suomenkielinen versio.
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Nimi: Koodi: FIN

ii. Madritd x:n arvo, mangaanin hapetusaste ja salen-ligandin substituentin laatu (R = H, COOH,

SO3H) titraustuloksiasi ja alla olevaa taulukkoa kidyttden. Merkitse ne alla oievaan kaavicon:

\c,wav:z

x =
Mangaanin hapetusaste:
R X (Teoreettinen
moolimassa)/x, g/mol
H 1 357
H 2 196
H 3 143
COOH 1 443
COOH 2 240
COOH 3 172
SO;H 1 517
SOsH 2 276
SOsH 3 196

44, 1ChO — Kokeellinen osa. Suemenkielinen versio.
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Nimi:

Koodi: FIN

C. (salen)MnCliin karakterisointi TLC: 11

1y

2)

4)

5)
6)
7
8)
9)

Liuota muutama valmistamasi (salen)MnCl-kide muutamaan pisaraan abscluuttista etanolia
kiyttden pientd niyteputkiloa sekd muovipipettid etanolilie.

Livota muutama (salen)H;-kide muutamaan pisaraan absoluuttista etanolia toisessa pienessi
ndyteputkilossa.

Tarvittaessa leikkaa saksilla (saatavana pyydettiessd laboratoriovalvojalta) TLC-levy
sopivan korkuiseksi TLC-kammiota varten.

Tatvuta ja sovita 1so pydred suodatinpaperi dekantterilasiin niin, ettd se kattaa
dekantterilasin melkein koko korkeudelta. T&m4 tehdién siksi, ettd etanolihdyry kylldstiisi
koko kammion. Paperin kostuttamiseksi kaada etanolia dekantterilasiin niin, ettd pohja
peittyy 3-4 mm kerroksella. Peité dekantterilasi kellolasilia,

Merkitse ldhttkohta TLC-levylle.

Laita TLC-levylle kapillaareilla pisieet molemmista liuoksista.

Aja TLC kellolasilla peitetyssd dekantterilasissa 10-15 min.

Merkitse lyijykyn#lid Huosrintama ja vérilliset pisteet TLC-levyll4.

Kuivata TLC-levy ilmassa ja aseta se minigrippussiin.

10) Laske sekd (salen)Hz:n ettd (salen)MnCly:n Rprarvot.

22
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Nimi: . Koodi: FIN-

i. Kopiot TLC-levy alia olevaan vastausalueeseen:

ii. Ma#riti ja kirjaa (salen)Hy:n ja (salen)MnClyin Ry-arvot.

Ry, (salenjHy:

Ry, (salem)MnCly:

Kun olet lopettanut tydskentelyn:
a) Aseta nestemdiiset jéiteet astiaan "Liquid Waste”,
b) Aseta kaytetyt ndyteputkilot astiaan "Broken Glass Disposal”.

c) Aseta kivtetyt lasitavarat takaisin asianomaisiin laatikkoihin “Kit #27, “Kit #37 ja “Kit #4™.
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