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Ime: Koda studenta: SVN

Navodila (Naloga 1)

Ta del testa ima 10 strani za prakti¢no nalogo 1 in liste za odgovore.
Na voljo ima§ 15 minut, da preberes§ fo besedilo, preden zagnes z eksperimentom.
Za praktiéno nalogo 1 ima$ na voljo skupaj 2 uri 15 minut.

Zaéni, ko dobig znak START, Takoj, ko dobig znak STOP, mora$ prenehati z delom. Ce
zamudi$ 5 minut, bo tvoj praktiéni del testa ocenjen z nic to¢k, Potem, ko dobis komando STOP,
pocakaj na svejem prostoru v laboratoriju. Nadzomik bo pregledal tvoj pult. Na pultu pusti
naslednjo stvar:

Naloge in liste za odgovore (tale knjiZica)

0Od tebe se pricakuje, da sledis navedilom za varno delo, ki so opisana v pravilih IChO. V
laboratoriju mora$ nositi za$¢itna oala. Pri rokovanju s kemikalijami lahko uporablja$ za¥¢itne
rokavice.

Od nadzornika bo§ v primeru kr§itve pravil varnega dela prejel samo ENO OPOZORILO. Ob
nasiednjem opozorilu bo¥ moral zapustiti laboratorij, dobil pa bos tudi ni¢ tock za celotni
praktiéni del testa..

Ce ima3 vpradanje ali &e mora$ zapustit laboratbrij, takoj vprasaj nadzornika,
Dela§ lahko samo na odmerjenem prostoru.

Za zapis odgovorov uporabljaj kemiéni svinénik, in ne navadnega svinénika.
Uporabljaj priloZeni kalkulator,

Vse rezultate napidi v za to predviden proctor na listu za odgovore, Karkoli bo§ napisal drugje,
ne bo ocenjeno. Ce potrebujed papir za kakSne vmesne izracune, uporabi zadnje strain listov z
nalogami.

Za odlaganje zaprtih vial z reakeijskimi tekodinami uporabi posodo, oznaeno z “Used Vials”.
Za odpadne tekoc¢ine uporabi posodo, oznaceno z “Liquid Waste”.
Za odlaganje ko&Ckov ampule uporabi posodo “Broken Glass Dispesal”.

Kemikalije in steklovino lahko na zahtevo ponovno dobig, vendar samo prvi¢ brez kazenskih
tock. Vsaki¢ naslednji¢ bos dobil eno kazenske toc¢ko od 40 tock na prakti¢nem testu..

Uradno anglegko verzijo teksta lahko na zahtevo dobi§ v vpogled za razjasnitev,
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Koda Studenta: SVN

Kemikalije in steklovina (Naloga 1)

Kemikalije (dejanske oznake na stekleni¢kah se v krepkem tisku)

Risk Phrase” Safety Phrase’
~2 M HC],* vodna raztopina, 50 mL v R34, R37 L S26, 845
steklenicki
~0.01 M KI5, vodna raztopina, 10 mL v
stekleni¢ki z oznako “1,”.
Aceton, (CH3),CO, M = 58.08 gmol™, Ril, R36, R66, R67 S9, S16, 826
gostota = 0.791 g mL™', 10.0 mL v posodici
(viala)
Acetone-dg, (CD1)CO, M=64.12 ¢ mol™, R11, R36, R66, R67 59, 516, 526
gostota=0.872 gmL"”, 3.0 mL v ampuli

+ . v * r .
Poglej stran 3 za seznam varnostaih pravil oziroma R in S stavkov.
* v . ™ . [ . .. . .
Todna molarnost je oznadena na nalepki, pri éemer je koncentracija navedena pred imenom snovi.

Onprema - Kit #1

@

Ena steklenitka z destilirano vodo.

Petnajst 20-mL steklenih prosodic (vial) s teflonskimi
pokroveki z navojem.

Deset 1-mL polietilenskih pipet z graduacijo po 0.25 mL
(glej sliko na desni).

Deset 3-mL polietilenskih pipet z graduaciio po 0.50 mL
(glej sliko na desni).

Digitalna Stoparica
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Ime: Koda 3tudenta: SVN

Risk and Safety Phrases (Task 1)

R11 Highly flammable

R34 Causes burns

R36 Irritating to eyes

R37 Irritating to respiratory system

R66 Repeated exposure may cause skin dryness or cracking

R67 Vapors may cause drowsiness and dizziness

5% Keep container in a well-ventilated place
S16 Keep away {rom sources of ignition
S26 In case of contact with eyes, rinse immediately with plenty of water and seek medical advice

S45 In case of accident or if you feel unwell, seek medical advice immediately
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Naloga 1 18% Skupne ocene

a b ¢ d e f g Naloga 1 | 18%

16 2 0] 12 16 i2 8 70

Kinetika, izotopski efekt, in mehanizem jodiranja acetona
Raziskave mehanizmov reakeij so podlaga za nova odkritja v katalizi in sintezi. Enc od

najmocnejiih orodij za raziskovanje mehanizma kemijskih reakeij je $tudij kinetike, to pa zato, ker
50 naCini, kako se hitrost reakcije spreminja v odvisnosti od reakeijskih pogojev, direktno odvisni
od mehanizma reakcije. Drugo moéno orodje pa je $tudij izotopsko substituiranih moiekui.
Reaktivnost izotopov je podobna, obstajajo pa majhne razlike v hitrosti reakcij v odvisnosti od
mase jedra. -

V tej nalogi bo§ uporabil tako kinetski kot izotopski efekt, da bog dobil informacijo o

jodiranju acetona v kisli vodni raztopini:
o

Q
e — A erea
o
RsC c
2

R;C CR;

R=HorD
Hitrostni zakon za to reakcijo je
Hitrost = kfaceton]”[13]"[H )
Konstanto reakcijske hitrosti, £, in celodteviléne delne rede reakcije m, n, in p bo§ moral doloditi pri
tej nalogi. Razen tega bo$ primerjal reaktivnost acetona z reaktivnostjo acetona-ds, v katerem je est
atomov protija ("H) zamenjanih z devterijem (°H, D), in sicer zato, da bo dologil izotopski efekt

reakcije (kn/kp) . Iz teh podatkov bos sklepal na mehanizem reakcije.

Skrbno preberi celotni opis te naloge in nacrtuj svoje poskuse preden zacne§ s prakticnim delom.
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Ime: Koda Studenta: SVN~

Postopek

Hitrost reakcije je odvisna od temperature. Zapisi temperaturo v faboratoriju (vprasaj

nadzornika):

°C

Navodila za uporabb digitalne Stoparice

(1) Pritisni tipko [MODE], dokler ne zagleda& na zaslonu ikone COUNT UP.
(2) Za pricetek $topanja pritisni tipko [START/STOP].

3 Za prekinitev $topanja ponovno pritisni tipko [START/STOP].

(4 Ko Zeli poéistiti zaslon, pritisni tipko [CLEAR].

Splosni postopek

Odmeri prostornine klorovodikove kisline, destilirane vode, in raztopine kalijevega trijodida (ta
je oznadena z napisom “I,”), ki si jih izbral, v reakcijsko posodo, Zadetne koncentracije reagentov v
reakcijski zmesi naj bodo v okviru obmoéij, ki so navedena v nadaljevanju (seveda ti ni treba
preiskati navedenih obmod¢ij v celoti; tvoje izbrane vrednosti pa naj tudi ne bodo znatno izven meja
obmocij):
fH): med02in1.0M
[I57]: med 0.0005 in 0.002 M
faceton]: med 0.5in 1.5 M |

Da bi sproZil reakcijo, dodaj izbrano prostornino acetona k raztopini, ki vsebuje ostale reagente,
hitro pokrij in navij zamasek na vialo, sproZi §toparico, samo enkrat moéno stresi vialo, in jo poloZi
na belo podlago. Navedi prostomine reagentov, ki si jih uporabil, v tabelo v tocki (a). Med potekom
reakcije se ne dotikaj viale pod gladino tekoline v njej. Napredovanje reakcije lahko spremijas
vizualno, in sicer opazuj in zabeleZi izginotje rumeno rjave barve trijodidnega iona. Zapisi Cas, ki je
potreben, da barva izgine. Ko je reakcija kon¢ana, poloZi vialo na stran in 10 pusti zaprto, zato da ne
pride§ v stik s hlapi jodoacetona. |

Ponovi poskus z razliénimi koncentracijami tolikokrat, kot Zelis. Koncentracije zapisi v

tabelo v togki (¢) spodai. Nasvet: spreminjaj koncentracijo samo enega reagent naenkrat.
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Ime: Koda §tudenta: SVN

Potem ko si preucil hitrost reakcije z ozirom na aceton, bo§ podobno naredil $e za reakcijo z
acetonom-ds. Upostevaj, da je bilo acetona dovol}, medtem ko bo§ dobil samo 3.0 mL acetona-ds ,
zato ker je izotopsko oznalen material veliko drazji. Vsako ponovno dolitje reagenta bo zato
kaznovano z eno kazensko tocko. Ko Zeli§ uporabiti ta reagent, dvigni roko, nakar bo
nadzornik odprl tvojo ampulo z reagentom. Reakcije, kjer nastopi z devierijem substituirani
reagent, so v sploSnem poCasnejSe od tistih s protijem. Zato bo§ pri delu s (CD3);CO uporabil

reakcijske pogoje, ki pospesijo to reakcijo.

Ko kon¢a$ z delom:
a) Izprazni steklenicko z vodo, in jo poloZi skupaj z ostalo neuporabljeno opremo nazaj v
gkatlo z oznako “Kit #17;
b) Izrabljene pipete in zaprte viale, ki si jth uporabil,odloZi v za to oznacene posode v
digestoriju;
¢) Vse dele prazne ampule odloZi v posodo z oznako Broken Glass Disposal .

Svoj pult lahko odisti§ tudi Se po komandi STOP.
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Koeda $tudenta: SVN

a. ZabeleZi v spodnjo tabelo svoje rezultate za aceton, (CH3)CO. Ni #i potrebno zapolniti cele

tabele,

Poskus

Prostornina
raztopine HCl,
ml.

Prostornina
H,0,
ml.

Prostornina
raztopine Iz,
mb.

Prostornina
{(CH3RCO,
mbL

Cas za
izginotje 15,
s

b. ZabeleZi v spodnjo tabelo svoje rezultate za aceton-ds, (CD3)2.CO. Ni ti potrebno zapolnifi cele

tabele.

Poskus

#

Prostornina
raztopine HCI,
ml.

Prostornina
H,0,
mlL

Prostornina
raztopine Iy,
mlL

Prostormina
(CD3),CO,
ml.

Cas za
izginotje I3,
S

1d

2d

3d

4d
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Koda Studenta: SVN

¢. Naslednji tabeli uporabi za izradun koncentracij in povprecnih reakcijskih hitrosti za reakeije, ki

si jih izvedel. Predpostavi, da je prostornina vsake reakcijske zmesi enaka vsoti prostornin vseh

raztopin, iz katerih je sestavljena. Pri izra¢unu konstante k (naloga e in f) ti ni treba uporabiti

vseh poskusov, vendar pa mora$ oznaditi, katere poskuse si uporabil za izrafun; to naredi§

tako, da oznacif ustrezen ckvirfek v zadnjem stolpcu tabele.

{CH;),CO:
Poskus Zatetna Zaketna ZacCetna Povpreéna hitrost Je bil poskus
4 [H'. M [1;7], M [(CH3),COl, M izginotja I, uporabljen pri
Mg! izraCunu ky?
Da Ne
1 ;
U
2 ’ . ey
Higgn
3 ,
0 O
! 0 O
> 11
¢ 00
7 -
g
8 —
Aiggn
(CD;})zCOZ
Poskus Zacetna Zadetna Zacetna Povpreéna hitrost Je bil poskus
4 H, M LM [(CD3»COl, M izginotja Iy, uporabljen pri
M s 1zraéunu kp?
Da Ne
1d - o
[
2d M 1
L] ]
> 00
4d ™ ]
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Ime: ' Koda 3tudenta: SVN

d. Navedi celosteviiéne delne rede reakcije glede na aceton, frijodid, in vodikove ione,

hitrost = ~ £ = k[(ctg ), cOP T P IHY

I
fvid

e. lzratunaj konstanto reakcijske hitrosti &y za reakcijo v primeru acetona, (CHs»CO; napisi enote.

!
|

f. IzraCunaj konstanto reakcijske hitrosti kp za reakcijo v primeru aceton-ds, (CD1),CO, in izratunaj

vrednost razmerja ky/kp (izotopski efekt reakeije).

fkp =
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¢. Iz doblienih podatkov kineti¢nega in izotopskega efekta lahko pride§ do dolodenth zakijukov v
zvezi z reakcijskim mehanizmom. Spodaj je prikazan moZen mehanizem jodiranja acetona. Ena od
reakcij je tista, ki doloca celokupno hitrost reakeije, in je ozko grio (R.D.S., rate determining step);
vse predhodne stopnje potedejo hitro do ravnoteZja, ki je pomaknjeno moéno v smer reaktantov.

V okviréek v prvem stolpcu desno od reakceije vpisi kljukico (&), &e je tvoj eksperimentalno
dolocen hitrostni zakon (naloga d) v skladu s tem, da je ta reakcije tista, ki dolo¢a celokupno
hitrost, oziroma X, &e tvoj hitrostni zakon ni v skladu s tem. V okviréek v drugem stolpcu na desni
od vsake reakcije pa vpisi kljuldco (¢), Ce je tvo] eksperimentalno dolodeni izotopski efekr (naloga
) v skladu s tem, da je ta reakcija tista, ki dolo€a celokupno hitrost, oziroma X, Ce tvo] izotopski

efekt ni v skladu s tem.

R.D.S. vskladus| R.D.S.vskladuz

hitrostnim izotopskim
zakonom? efektom?
0 HO+
/H\ + HOr —> /H\ + H,0
HO+ H
/“\ + HEO 3 /‘K + HgO"‘
HO HO+
/‘K + 15~ g /u\/l +21

_ 10
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Navodila (Naloga 2)

Ta izpit ima skupno 13 strani za Nalogo 2, liste za odgovore in periodni sistem,
Preden pri¢ne$ s poskusi, ima$ 15 minut za branje teh navodil.

Za izvedbo prakti¢ne Naloge 2 imas na razpolago 2 uri in 45 minut. Ko naértujed svoje delo,
bodi prosim pozoren na dejstvo, da je za enega od korakov potrebnih 30 minut.

Pri¢ni z delom 3ele, ko bo dan ukaz START. Z delom morag nemudoma kondati takoj po ukazu
STOP. Ce z zakljudkom odlaga$ 5 minut, bo tvoj prakticni izpit razveljavljen. Potem ko je bil ~
dan ukaz STOP, podakaj na svojem delovnem mestu v laboratoriju. Nadzornik bo pregledal
tvoje delovno mesto. Na svojem deloviem pultu mora¥ pustiti naslednje stvari:

KnjiZico / navodila s problemi in odgovori (tole knjizico)

Eno TLC plos€ico v zaprti zip plasticni vreCki s kodo $tudenta

Posodico (vialo) oznateno z napisom “Product”
Pridakuje se, da bo§ sledil varnostnim pravilom, kot so napisana v IChO pravilih. Dokier si v
laboratoriju, moras nositi za§¢itna ofala ali svoja lastna dioptrijska zasitna ocala, ¢e so bila
odobrena. Uporabliaj Zogico za pipetiranje, ki ie prilozena opremi na tvojem delovnem mestu.

Ko dela$ s kemikalijami, lahko uporabljag rokavice.

Ce prekr3i§ varnostna pravila, bog dobil samo ENO OPOZORILO laboratorijskega nadzornika.
Ob naslednji kr3itvi be§ moral zapustiti laboratori), rezultat za celotni praktiéni izpit bo ni¢ tok.

V primeru kakrinihkoli vpradanj glede varnostnih zadev ali &e bi moral zapustiti sobo, lahko
nemudoma vprafas svojega asistenta.

Dovoljeno ti je delati le na prostoru, ki je dolocen zate.

Za pisanje odgovorov uporabljaj le priloZeno pero, ne pa navadni svinCaik.

Uporabljaj prilozen: Zepni radunalnik (kalkulator).

Vsi rezuitati morajo biti napisani na predvidenih prostorih na polah za odgovore. Kar bo
napisano kje drugje, ne bo ocenjeno. Ce potrebujed dodatni papir, uporabi zadnje strani teh
listov.

Za odlaganje uporabljenih vial uporabi posodo, oznaceno v “Broken Glass Disposal”.

Za odlaganje odpadnih tekocin uporabi posede, oznadeno z “Liguid Waste”.

Kemikalije in laboratorijsko posodje bodo dopelnjeni ali zamenjani brez kazenskih tock samo
pri prvi nesredi / razlitju. Nasiednji¢ se ti odbije T tocka od tvojih 40 tock za praktiéni izpit.

Uradno anglesko verzijo tega izpita lahko dobis samo za dodatno razjasnitev na posebno
zahtevo,

11
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Ime:

Koda studenta: SVN

Kemikalije in Oprema (Naloga 2)

Kemilcalije in materiali (dejanske oznake na vsaki posedi so podane v krepkem tisku)

Risk Stavki®

Safety Stavki”

(salen)H,," ~1.0 g° v posodici (Viaiij R36/37/38 S26 S28A 837 837/39
545

Mn(OOCCH;), 4H,0, ~1.9 ¢° v viali | | R36/37/38 R62 R63 | §26 S37/39

Lithiwm Chloride solution (Litijev kiorid, R11 R36/38 S9 S16 S26

raztopina), LiCl, 1M raztopina v etanolu, 12

mL v stekienici

Ethanol (Etanol), 70 mL v steklenici R11 S7 516

Aceton, (CH3)>CO, 100 mL v steklenici R11 R36 R66 R67 S9 816 826

(salen®*)MnCl,,” ~32 mL raztopine s

koncentracijo ~3.5 mg/mL® v steklenici

Kls, ~0.010 M raztopina v vodi,” 50 mL v

steklenici z oznako “I;”.

Ascorbic Acid (Askorbinska kislina), ~0.030

M raztopina v vodi,b 20 mL v steklenici

1% Starch (1% Skrobovica), raztopina v

vodi, 2 mL v steklenici

TLC plate (TLC plo§¢ica)—ena 5 cm x 10

cm ploséica s silikagelom v zip plastiéni vrecki

* Glej stran 15 za definicijo Risk (Tveganje) in Safety (Varnostnih) stavkov.

7N
U W
Chrow ol
b x . . - . r .
Totna vrednost mase je napisana na nalepki posodice.

® (salen*)MnCly (obe R skupini sta enaki in sta lahko H ali COOH ali SOsH):

?(salen)H;:

13



Ime:

Koda 3tudenta: SVN

Oprema
Skupna uporaba: Tehtnica

Dve stojali s prizemami v digestoriju, oznaceni s tvojo kodoe §tudenta
Ena greina plodca z magnetnim me$anjem
Eno ravailo 300 mm

En navadni svinénik

Dve 256 mL erlenmajerici (ena za sintezo, ena za kristalizacijo)
En merilni valj, 50 mL

Eno 20 mm dolgo magnetno mefalo jajéaste oblike

En percelanasti filtrirni lj

Krogi filter papirja za filtrirni 1ij in za TLC posodo

Ena 125 mL filtrirna nuéa za filtracijo pod vakuumom
Gumijasti nastavek za filtrirno nuco

Ena 0.5 L plastiéna posoda za ledeno kopel

Ena steklena pali¢ka

Dve | mL plastieni pipeti (glej risho na desni) b

Ena plasti¢na spatula

Ena prazna 4 mL viala s pokrovékom, oznadena “Product” za produkt reakcije

Tri prazne majhne posodice (viale) z navojnimi pokroveki (za TLC raztopine)
Deset kratkih kapilar (100 mm) za nana$anje raztopin pri TLC

Eno urno stekio (za pokrivanje TLC posode)

Ena 250 mL ¢ada kot TLC posoda

Ena sestavljena 25 mL bireta, pripravljena za uporabo
En majhen plastiéni lij

Stiri 125 mL erlenma}erice.

Ena gumijasta pipetirna Zogica

Ena 16 mL volumetri¢na pipeta

Ena 5 ml. volumetriéna pipeta
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Risk and Safety Phrases (Task 2)

R11 Highly flammable

R36/37/38 lIrritating 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 gioves.
S37/39 Wear suifable gloves and eye/face protection.

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

15



Ime: Koda §tudenta: SVN

‘Naloga 2 22% Skupne ocene

Sinteza salen-manganovega kompleksa in doloditev formule
produkta

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

10 15 4 4 2 35

Kompleksi prehodnih kovin iz 3d-skupine elementov z ligandom bis(saliciliden)etilendiamin (salen)

so se izkazali kot utinkoviti katalizatorji pri raznth redoks reakcijah v organski sintezi.
. N
R OH  HO- R

(salen)H,, R=H
(salen*)H,, R = H, COOH ali SO;H

Za ta kemizem je pomembna zmoznost liganda salena, da stabilizira vi§ja oksidacijska stanja oz.
Stevila elementov iz 3d-skupine. Zlasti je moZen nastanek spojin mangana z oksidacijskim Stevilom
od +2 do +5 v odvisnosti od reakcijskih pogojev med pripravo kompleksa mangana s salenom. Pr1
tej nalogi mora$ pripraviti kompleks mangana s salenom z reakeijo med spojino (salen)H; in Mn(ll)
acetatom v etanolu na zraku, v prisotnosti litijevega klorida. Pri teh pogojih je mozno, da dobis
kompleks s formulo (salen)MnCly, kjerjex =0, 1,2 ahi 3.

Moral bo$: i) dolo€iti maso produkta, i1) karakterizirati ¢istoto pripravljene snovi s
tankoplastno kromatografijo (TLC) in iif) dologiti oksidacijsko 3tevilo kovine v kompleksu z
jodometri¢no redoks titracijo. Za redoks titracijo bo§ dobil raztopino predhodno pripravijene
spojine, podobne tvoji, (salen*)MnCly, kjer ima mangan isto oksidacijsko §tevilo kot v produktu, R-

substituent na benzenovem obrocu pa je lahko H, COOH ali SO3;H.

Preberi prosim celoten opis te naloge in narvedi nalrt svojega dela, preden pricnes, Nekatere

postopke je potrebno izvajati vzporedno, da bo§ nalogo lalhtko dokonclal v predvidenem Casu.
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K.oda Studenta: SVN

Postopek:

A. Sinteza spojine (salen)MnCl,

1)
2)

3)

4)

3)

6)

7)

8)-

9)

NN | N\crr’}\’
O HO + Mn{OOCCH3), + Oy + LICT  ——

{salen)MnCl,

V malo vialo prenesi 2-3 kristi¢ke spojine (salen)H; Kasneje jih bos uporabil za TLC.

V 250 mL erlenmajerico prenesi Ze stehtani {(~1.0 g ) priloZeni vzorcek spojine (salen)Hs in
dodaj magnetno mesalo. Prilij 35 mL absolutmega etanola.

Postavi erlenmajerico na grelno ploS¢o/mesalnik. Med neprestanim mesanjem grej vsebino
posode, dokler se trdna snov ne raztopi (obicajno je raztapljanje koncano, ko je etanol tik
pred vrenjem). Nato zniZaj nastavitev temperature, tako da je mesanica ves &as blizu
vreli§¢a, vendar pod njim. MeSanica ne sme vreti, zato da bo vrat erlenmajerice ostal
hladnejsi. Ce je erlenmajerica prevroéa, da bi jo lahko prijel z roko, uporabi prepognjeno
papirnato brisacko.

Umakni erlenmajerico z grelne plo¥ce in dodaj vanjo Ze stehtani (~1.9 g) vzor¢ek
Mn{OAc),*4H,O. Prislo bo do nastanka temno rjavega obarvanja. Nemudoma postavi
ériemnajerico nazaj na grelno plo$€o; nadaljuj s segrevanjem in meSanjem Se 15 min.
MeSanica ne sme vreti, zato da bo vrat erlenmajerice ostal hladnejsi.

Umakni erlenmajerico z grelne plo3ée in dodaj vanjo priloZeno raztopino 1M LiCl v etanolu
{12 mL, preseZek). Postavi erlenmajerico nazaj na grelno plosco; nadaljyj z gretjem in
medanjem ¢ 10 min. MeSanica ne sme vreti, zato da bo vrat erlenmajerice ostal hladnejsi.
Po tem Casu umakni erlenmajerico z grelne plo$€e in jo za 30 min postavi v ledeno kopel za
kristalizacijo. Vsakih 5 min neZno popraskaj s stekleno pali¢ko po notranji steni

erfenmajerice pod gladino tekodine, da pospesis kristalizacijo spojine (salen)MnCly. Prvi

kristali se lahko pojavijo takoj po ohladitvi ali pa Sele po kakih 10-15 minutah.

Za filtracijo produkta pod vakuumom uporabi vakuumske Hnijo v digestoriju (ventil je
oznacen kot “Vacuum”™). Vakuumsko odfiltriraj kristaliniéno trdno snov preko
porcelanastega filtrirnega lija in papirja, uporabi {iltrirno nuéo z gumijastim nastavkom.
Spert kristale z nekaj kapljicami acetona (uporabi plasti¢no pipeto), ne da bi prekinil
vakuumsko filtracijo. Pusti, da vakuum vlece zrak skozi filter $¢ 10-15 min, da se kristali
posusiio na zraku.

Prenesi trdni produkt v prazno vialo z oznako “Product”, ki si jo prej stehtal, nato doloéi in
si zapi8i njegovo maso, m,, v spodnjo tabelo. Prepidi tudi mase naslednjih reagentov, ki si jih
uporabil pri sintezi: (salen)H,, mg; in Mn(OOCCH3)2-4H,0, miy,.

Oznaleno vialo s produktom spravi v zip plasti¢no vrecko in jo zapri.
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Ime: Koda Studenta: SVN

Masa prazne viale za produkt:

Masa viale s posuSenim produktom:

Masa produkta, m,:

Masa spojine (salen)H, z nalepke na viali {prepidi z nalepke), mg:

Masa Mn(OOCCHz3),-4H,0 z nalepke na viali {prepidi z nalepke), my,:
2
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Ime: Koda 3tudenta: SVN

B. Volumetri¢na analiza prilozenega vzorca spojine (salen*)MnCl,

N HO N OH
_N\CIX.N-—- O. 9] _N\ /N_ O 'S
/Mn\ +%/2 HOM,C _ —n Mn + %2 HOH,C™
R o "0 R R o° o R
HO OH o o}

salen®)MnCl
{ ) % + xHCI

R =H, COOH ali SO;H

Kako se uporablja pipetirna Zogica
1} Natakni Zogico na pipeto
2) Mocno stisni gumijasto Zogico
3) Da povlete$ nekaj raztopine v pipeto, stisni gumb z oznako pusdice navzgor
4y Da spusti§ nekay raztopine iz pipete v Zeljeno posodo, stisni gumb z oznako pusdice navzdol

Pozor: Pipete in bireta so Ze pripravljeni za uporabo in jih ni potrebno spirati.

1} V 125 mL erlenmajerico z volumetriéno pipeto odpipetiraj 10.00 mL priloZene raztopine
(salen*)MnCly.

2) K tej raztopini dodaj 5.00 mL raztopine askorbinske kisline in dobro premesaj. Pusti
raztopino stati 3-4 minute.

3} Da bi prepredil oksidacijo askorbinske kisline z zra¢nim O, po tem ¢asu pemudoma titriraj
raztopino z raztopino K1, kot indikator uporabi 5 kapljic 1% Skrobovice. Modra ali
modrozelena barva v kon¢ni to¢ki mora biti obstojna vsaj 30 sekund.

4y Ceti tas dovoljuje, izvedi ge 1-2 ponovitvi titracije, da izbolja$ natanénost svoje dologitve.

Rezultate svoje titracije ali titracij vpisi v spodnjo tabelo:

# Zadetni odcCitek na Konéni odéitek na bireti: Raziika - porabljena
bireti: prostornina razt. prostornina razt. Kls v prostornina razt. Kl v mL

Kl vmL mL
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Koda Studenta: SVN
i. Vpi8i prostornino (povpretno ali izbrano vrednost) porabljene raztopine KI3 v mL, ki jo

bod uporabil za izradun molske mase spoiine (salen*YMnCl, :

Prostornina raztopine Klis, ki bo uporabliena v izratunu: mL {
Koncentracija spojine {salen*)MnCl, (z nalepke na steklenici): mg/mL
Koncentractja askorbinske kisline (z nalepke na steklenici): M

20
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ii. [z svojih rezultatov titracije ter s pomocjo spodnje tabele ugotovi vrednost x, oksidacijsko Stevilo

.....

prostoréke na spodnjt sliki:

_ SN
D
< o 7\

Oksidacijsko Stevilo mangana:

R X {Teoretiéna molska
masa)/x, g/mol

H 1 357

H 2. 166

H 3 143
COOH 1 445
COOH ' 2 240
COOH 3 172
SO:H I 517
SO;H 2 276
SO;H 3 196
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Koda studenta: SVN

C. TLC karakterizacija spojine (salen)MnCl

1y

2)

3)

4)

5)
6)
7
8)
9)

V mali viali v nekaj kapljicah absolutnega etanola raztopi nekaj kristalov produkta
(salen)MnCly, ki 1 ga pripravil. Za etanol uporabi plastiéno pipeto.

V drugi mali viali v nekaj kapljicah absolutnega etancla raztopi nekaj kristalov spojine
(salen)H,.

Ce je potrebno, s Skarjami (dobis jih pri laboratorijskem asistentu) odre#i TLC plo&ico, tako
da bo primerne visine in bo lahko §la v posodo za TLC.

Prepogni ali obrezi veliki krog filter papirja ter ga postavi v ¢aSo, tako da sega skoraj do
vrha ¢ade. To je potrebno, da se bo TLC posoda lahko nasitila s parami etanola. V ¢ado
dodaj toliko etanola, da zmo¢is filter papir, ter nato $e 3-4 mm debelo plast topila na dnu
posode. Pokrij ¢aSo z urnim stekiom.

Na plod¢ici oznadi zaletek.

S pomo¢jo priloZenth steklenih kapilar nanesi obe pripravljeni raztopini na TLC plo§éico.
Za 10-15 minut daj plo8Cico v ¢aso, pokrito z urnim steklom, da se razvije kromatogram.
Z navadnim svin¢nikom oznadi {ronto topila ter obarvane lise na TLC plostici,

Na zraku posudi TLC plo&€ico ter jo daj nazaj v zip plasti¢no vre¢ko in jo zapri.

10) Izradunaj Ry za spojini (salen)H; in (salen)MnCl,.
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i,V okvirdku skiciraj svojo TLC plosico:

ii. Dolo¢i in zapiSi Ry vrednosti za spojini (salen)H, in (salen)MnCly

Ry, (salen)Hs:

Ry, {salen)MnCly:

Ko s1 koncal z delom:
a) Tekoce odpadke daj v posodo z oznako Liquid Waste.
b) Uporabljene viale daj v posodo z oznako Broken Glass Disposal.
c) Uporabljeno laberatorijsko posodje pospravi v ustrezne Skatle z oznakami “Kit #27, “Kit #37

in “Kit #4”,
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