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Namn: Kod: SWE

Instruktioner (Uppgift 1)

Uppgitt 1 bestar av 10 sidor samt svarshifte.
15 minuter dr avsatta for att Jasa igenom provmaterialet {6re det praktiska provet bérjar.,
Du har 2 timmar och 15 minuter till uppgift 1.

Du féar inte bérja med det praktiska provet f6rrdn START-kommando ges. Du méste avsluta
ndr STOPP-kommande ges. En &vertrddelse pd 5 minuter leder till att hela det praktiska
provet underkéinns. Vinta vid din labbplats nir STOPP-kemmandot givits. En
labbassistent kommer att inspektera din labbplats. Féljande saker ska ligga p# din labbplats:

¢« Provhifte med svarshifte (detta hiifie}

Du forvintas folja sikerhetsforeskrifterna som finns angivna i IChO-stadgarna. Du méste
alltid biira skyddsglasogon (eller dina egna om de #r godkiinda) nir du 4r pé laboratoriet. Du
kan beh6va skyddshandskar nir du hanterar vissa kemikalier. '

Du kan endast f& EN VARNING om du bryter mot sikerhetsforeskrifierna. Om du far
ytterligare en varning kommer du att fi ldmna laboratoriet och blir underkéind pa hela det
praktiska provet.

Tveka inte att fréga labbassistenterna om du har frigor rérande sdkerheten eller om du
behéver gé pa toaletten.

Du far endast vara pa din egen labbplats.
Skriv med blackpenna i svarshiftet (inte blyertspenna). Anvind minirdknaren du har fait.

Skriv dina svar pa angiven plats i svarshiftet. Det som skrivs utanfor kommer inte att rittas.
Anvénd baksidorna om du behover kladdpapper.

Anvénd behallaren mirkt “Used Vials ” for dina tillslutna vialer som innehatler 1osningar.
Anvind behéllaren méarkt “Liquid Waste” fér kvarvarande 18sningar.
Anvind behallaren mérkt ”Broken Glass Disposal” till glasrester.

Nya kemikalier och ny labbutrustning kommer att tillhandahallas utan poingavdrag, vid forsta
tillfallet. Varje ny incident ger ett avdrag pa 1 po#ng frin de totala 40 poiingen.

Vid forfrigan finns den officiella engelska version tiliginglig for att klargora eventuella
otydligheter. '

44" [ChO — Praktiskt prov. Officiell svensk version.



Namn:

Kod: SWE'

Kemikalier och utrustning (Uppgift 1)

Kemikalier (mirkningen som anges pa varje flaska/kiirl anges i fetstil, se nedan)

Riskfras” Sikerhetsfras’
~2 M HCL vattenlosning, 50 ml i en flaska | R34, R37 S26, 845
~0,01 M K15, vattenldsning, 10 miien
flaska mirkt “I;”
Aceton, (CH3),CO, M = 58,08 g mol ™, R11, R36, R66, R67 89, S16, 526
densitet = 0,791 g mi”, 10,0 miien vial
Acetone-dg, (CD1),CO, M = 64,12 gmol™, | R11, R36, R66, RG7 $9, S16, 826

densitet = 0,872 g ml'!, 3,0 ml t en ampull

ES : S " iy " s
Se sida 3 for definition av “Risk- och sdkerhetsfraser”.

* 3 @ . 1 M v M H
Den exakta molariteten anges pa etiketten, dér koncentrationen anges fore kemikalienamnet.

Utrustning - Kit #1

L

En glasflaska fylid med destillerat vatten.

Femton stycken 20 mi vialer med skruvkorkar i teflon.

Tio stycken 1 ml polyetenpipetter som dr graderade 1 0,25 ml

intervall.

Tio stycken 3 ml polyetenpipetter som dr graderade i 0,50 mi

intervall (se schematisk bild till héger).

Ett digitait stoppur.

44™ IChO — Praktiskt prov. Officiell svensk version.
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Namn: Kod: SWE
Risk- och sikerhetsfraser (Uppgift 1)

R11 Highly flammable

R34 Causes burns

R36 [rritating to eyes

R37 Iiritating to respiratory system

R66 Repeated exposure may cause skin dryness or cracking

R67 Vapors may cause drowsiness and dizziness

59 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

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

44™ IChO — Praktiskt prov. Officieil svensk version,



Namn: Kod: SWE

Uppgift 1 18% av totalpoidngen

a b c d e f g Uppgift 1 | 18%

0] 2 10T 12116 17 T % 70

Kinetik, isotopeffekt och mekanism for acetons reaktion med
jod

Vetenskapliga upptéickter som ror kemiska mekanismer har lett till nya framsteg inom katalys- och
syntesforskningen. Att studera kemisk kinetik 4r det kraftfuilaste sdttet att faststiilla kemiska
reaktionsmekanismer eftersom reaktionshastigheten ir direkt kopplad till mekanismen. En annan
viktig metod att studera reaktionsmekanismer 4r att anvinda isotop-substituerade molekyler.
Isotoper paverkar inte mekanismen utan paverkar bara reaktionshastigheten. Detta beror pa den

forandrade molmassan. I denna uppgift kommer du att studera kinetik och isotopeffekter for att £

information om acetons reaktion med jod i sur vattenlésning,

O

0
/n\ oy e )k | P RTE2r
RsC ¢
Rz

RsC CR,

R=HorD
Reaktionen som sker beskrivs av hastighetsuttrycket
Reaktionshastighet = kf{aceton} {17 [H' )

dar k &r hastighetskonstanten, m, n samt p dr reaktionsordningar, vilka du ska bestimma. Du
komuner dven att jdmfdra reaktivitelen hos aceton i jimforelse med aceton-dy. 1 aceton-dy har de sex
protiumatomerna (' H) ersatts med deuterium (*H, D} f6r ait kunna bestdmma isotopeffekten (ky/kp)
for reaktionen. Utifrdn dessa data kommer du att kunna dra logiska slutsatser om
reaklionsmekanismen.

Lis igenom hela uppgiften och planera ditt arbete noga innan du bérjar!

44™ IChO — Praktiskt prov. Officiell svensk version.



Namn: Kod: SWE
Utforande

Reaktionshastigheten iir temperaturberoende. Ange rumstemperaturen i laboratoriet diir du
arbetar (fraga assistenten).

°C

Instruktion for att anviinda det digitala stoppuret

(1) Tryck pa [MODE] knappen tills COUNT UP visas pa displayen.
2) Att starta tidtagningen: Tryck pa [START/STOP] knappen.

(3) Atl stoppa tidtagningen: Tryck pa [START/STOP] knappen.

(4)  Attnollstilla tiden: Tryck pd JCLEAR] knappen.

Allmint utférande

Maét noga de volymer av saltsyra, destillerat vatten och kaliumirijodid-16sning (mirkt “I,™) som du
viljer att Gverfora till reaktionskirlen.

De initiala koncentrationerna i reaktionsblandningen ska vara inom de koncentrationsintervall som
anges nedan (du behdver dock inte hilla dig exakt inom intervallen men det fir inte vara signifikant
utanféir),

TH']: Mellan 0,2 och 1,0 M

{137 ]: Melian 0,6005 och 0,002 M

faceton]: Mellan 0,5 och 1,5 M

For att starta reaktionen tillsitter du den valda volymen aceton till en blandning av de andra
reaktanterna. Sétt snabbt pa locket till vialen, starta stoppuret och skaka reaktionsblandningen
kraftigt en géng. Stall sedan vialen mot en vit bakgrund. Ange i tabellen (a) de volymer du anviinder

av reaktanterna.

Nér du f6rbereder och gor ett reaktionsférssk se till att inte halla om eller vidrora vialens vitskedel.
Reaktionens fortskridande bedéms visuellt genom att du observerar forsvinnandet av den gul-bruna
fargen hos trijodidjonen. Notera och anteckna tiden for firgens forsvinnande hos

reaktionsblandningen.

44" IChO —~ Praktiskt prov. Officiell svensk version.




Namn: Kod: SWE

Stéll undan vialen nér reaktion ar fullstndig och 14t den vara forseglad si att du inte exponeras av
jodacetonéngor.

Upprepa forsdket med olika reaktantkoncentrationer. Ange valda koncentrationer i tabellen (¢)

nedan. Ledirdd: Andra endast koncentration hos ett dmne i taget vid varje forsik.

Direkt efter du har undersékt reaktionen med aceton ska du studera reaktionshastigheten hos aceton-
dg. Notera att du fick relativt gott om "vanlig” aceton men att du nu endast far 3,0 ml aceton-dy,
beroende pé det hooga priset. Podngavdrag (en podng) kommer att ges om du behdver mer aceton-dy.
Siig till nr du behver aceton-ds. Assistenten kommer di och 6ppnar ampullen at dig.
Reaktionen hos deutertum-substituerade foreningar dr 1 aliménhet langsammare 4n protium-
substituerade foreningar. Du méste dérfor vilja reaktionsbetingelser som frimjar en snabbare

reaktion nér du arbetar med (CD3),CO.
Nér du dr klar med forsdken gor du féljande:
a) Tom vattenflaskan och placera den 1 14dan markt “Kit #1°.
b) L#gg anvinda pipetter och anvinda forsiutna vialer i anvisad behallare under dragsképet.

¢) Anvind glasskrossen mérkt “Broken Glass Disposal” nir du slinger glasampuilen.

Efter STOPP- kommandot konmer du att f4 stidda din laborationsplats.

44" IChO ~ Praktiskt prov. Officiell svensk version.



Namn: Kod: SWE

a. Ange dina resultat for aceton, (CH3),CO, i tabellen nedan. Du behéver dock inte gora alla forsok

som anges i labellen.

Forsok | Volym HCI- Volym Volym I3™-18sning, Volym E Tid for
4 16sning, ml -0, ml ml (CH3),CO, ml {érsvinnandet
av 137, sek

1

b. Ange dina resultat {6r aceton-ds, (CD3)%,CO, i tabellen nedan. Du behéver dock inte géra alla

Jorsok som anges i tabellen.

Forsok | Volym HCI- Volym Volym I37-16sning, Volym Tid for
4 16sning, ml H;O, mi ml (CD1)CO, ml forsvinnandet
av Ii, sek
1d
2d
3d
4d

44™ IChO —~ Praktiskt prov. Officiell svensk version.



Namn:

Kod: SWE

¢. Anvind foljande tabeller for aft ange koncentrationer och berdknade medelreaktionshastigheter

{or reaktionerna du studerat. Anta att totalvolymen hos reaktionsblandningen &r samma som

summan av de individuella volymerna. Du behéver inte.anviinda alla forséksdata vid berikning

av k (del (¢) och (f)) men du méste ange vilket/vilka férsok du anviinder genom att markera

ja/nej alternativet i den hogra kolumnen,

(CH3)2C01
Forsok Initial Initial Initial Medelreaktionshastigheten Férsok som
4 konc. kone. kone. f6r f6rsvinnandet av 13, anvints fér
7, M [, M | [(CH3):COLM M s berdkning av ky?
: Ja Nej
! 00
2 . H
L0
’ ] O
: 0 [
5 ﬂ -
_— .
6
.
7 (] i
’ 0
(CD3)3COZ
Forsck Initial Initial Initial Medelreaktionshastigheten Forstk som
4 konc. konc. konc. for forsvinnandet av 1y, anvénts {6r
[H,M | [, M | [(CD3)HCOLM M s’ berdkning av kp? |
Ja ' Negj
fa 0O
2d 90 |
3d ] T
N
4d D I"““

44" JChO — Praktiskt prov. Officiell svensk version.




Namn: - Kod: SWE
d. Ange reaktionsordningen for aceton, trijodidjoner och vitejoner.

Reaktionshastighet = — £ = K[(CHy),COT™[I; " [H*]?

= p o= pe

e. Beréikna hastighetskonstanien kyy {6r reaktionen med aceton, (CH3):CO, och ange enhet.

ky =

f. Berdkna hastighetskonstanten kp for reaktionen med aceton-dg, (CD3)»CO, och berikna kvoten

ky/kp (reaktionens isotopeffekt).

44" 1ChO - Praktiskt prov. Officiell svensk version.



Namn:

Kod: SWE

g. Utifrén kinetiken och isotopefTekten kan man dra vissa slutsatser om reaktionens mekanism.

Nedan visas ett forslag pa reaktionsmekanism for jods reaktion med aceton. Reaktionen som

beskriver det hastighetsbestimmande steget (H.B.S.) foregas av reaktioner som &r snabba jamvikter

och starkt forskjutna at viinster mot reaktanterna.

Markera med en bock (¢) i den forsta tomma kolumnen for alla reaktionssteg som kan vara det

hastighetsbestimmande steget (H.B.S), som stimmer med det experimentellt besicimda

hastighetsuttrycket (del (d)). Markera med ett kryss {(X) i kolumnen fér alla reaktionssieg om det

toreslagna hastighetsbestdmmande steget inte stimmer med det experimentell bestdmda

hastighetsuttrycket.

Markera med en bock (/) i den andra tomma kolumnen for alla reaktionssteg som kan vara det

hastighetsbestimmande steget som stimmer med den experimentellt bestamda isotopeffekten (del

(f)). Markera med ett kryss (X) 1 kolumnen {61 alla reaktionsteg om det foreslagna

hastighetsbestdmmande steget inte stimmer med din experimentellt bestcimda isotopeffeki.

H.B.S. som
beskriver
hastighets-
utl'ryckef‘?

H.B.S. som
beskriver

1sotopeffekten?

HO*

+ HgOr )J\ +H0

HO
/U\ + HZO e /K S H30+
HO+
/& o )]\/l F2r

th

447 IChO — Praktiskt prov. Officiell svensk version.
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Namn: Kod: SWE

Instruktioner (Uppgift 2)

¢ Detta provmaterial innehélier 13 sidor inklusive svarsblankett,
¢ 15 minuter r avsatta for att ldsa igenom provhifiet innan det praktiska provet borjar.

e Du har 2 timmar och 45 minuter pa dig {6r att utféra Uppegift 2. Nir du planerar denna
uppgift tink da pa att ett av stegen 1 laborationen tar 30 minuter.

o Du far endast birja med det praktiska provet nir START-kommando ges. Du miste avsluta
nar STOPP-kommando ges. En 6vertridelse pd 5 minuter leder till att hela det praktiska
provet underkénns. Vinta vid din labbplats nir STOPP-kommandot givits. En labbassistent
kommer att inspektera din labbplats. Foljande saker ska ligga pa din labbplats:

e Provhifte med svarshifte (detta hiifte)
¢ 1 TLC platta 1 zip-pase mérkt med din studentkod
e vial uppmirkt med “Product”

o Du forvintas folja sikerhetsforeskrifterna som finns angivna i IChO-stadgarna. Du maste
alltid bira skyddsglaségon (eller dina egna om de ar godkinda) ndr du #r pa laboratoriet.
Anvind alltid pipettfyllaren (peleusbollen). Du kan behéva skyddshandskar nar du hanterar
vissa kemikalier.

e Du kan £ EN VARNING om du bryter mot sikerhetsforeskrifterna. Om du far yiterligare en
varning kommer du att f& limna laboratoriet och blir underkéind pa hela det praktiska provet.

¢ Tveka inte att friga labbassistenterna om du har fragor rérande sikerheten eller om du
behtver ga pa toaletten.

¢ Du far endast vara pa din egen labbplats,
¢ Skriv med blickpenna i svarshiiftet (inte blyertspenna). Anvénd minriridknaren du har fitt.

» Skiiv dina svar pa angiven plats i svarshiftet. Det som skrivs utanfor kommer inte att rittas.
Anvénd baksidorna om du behdver kladdpapper.

¢ Anvind behallaren mérkt “Broken Glass Disposal” for dina anvinda vialer.
o Anvind behdllaren mérkt “Liquid Waste” {6r att hilla ut dina dverblivna 16sningar.

e Nya kemikalier och ny labbutrustning kommer att tillhandahéllas utan poingavdrag, vid forsta
tillfallet. Varje ny incident ger ett avdrag pa 1 poéng fran de totala 40 poingen.

e Vid forfrigan finns den officiella engelska version tillganglig for att klargdra eventuella
otydligheter. |

11
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Namn:

Kod: SWE

Kemikalier och utrustning (Uppgift 2)

Kemikalier och material (Det som stir pa etiketfer iir markerat med fetstil)

Riskfras’

Sakerhetsfras”

(salen)H,," ~1,0 ¢" i en vial

R36/37/38

S26 S28A S37 S37/39
S45

Mn(OOCCH;), 4H,0, ~1,9 ¢° i en vial R36/37/38 R62 R63 | S26 S37/39
Lithium chloride solution, LiCl, 1 M lésning | R11 R36/38 S9 S16 826
i etanol, 12 mi(em’) i en flaska

Ethanol, 70 m! i en flaska R11 S7 816
Aceton, (CH;),CO, 100 ml i en flaska R11 R36 R66 R67 S9 816 526

(salen*)MnCl,° ~32 mi ~3,5 mg/mi" [6sning i

en flaska

Kis, ~0,010 M vattenlésning,b 50mlien

flaska, markt “I,”.

Ascorbic Acid, ~0,030 M vatteniésning,” 20

ml i en flaska

1% Starch, vattenldsning, 2 ml i en flaska

TLC plate — 5 cm % 10 em 1 en plastpise med

zipforsiutning

* Se sidan 14 for definition av risk- och sikerhetsfraser,

“(salen)Ha:

AN

" Det exakta virdet star pd etiketten.

* (salen*)MnCl, (bdda R-grupperna ér lika och kan vara antingen H, eller COOH eller SO;H):

44" IChO — Praktiskt prov. Officiell svensk version.
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Namn: Kod: SWE

Utrustning
Allmint: Vag

¢ Tva stativ med hallare som finns i dragskép markerat med din kod
+ Invirmeplatta med magnetomrirare
e Fn 300 mm linjal

e En blyertspenna

+ Tva 250 ml E-kelvar (en for syntes, en for kristallisation)
o Iin mitkelv, 50 m!

 En20 mm lang dgg-formad magnet

¢ En Hirschtratt

¢ Runda filterpapper till Hirschtratt samt til! TLC-kammaren
¢ [En 125 ml sugkolv fér vacuumfiitrering

e gummimanschett till sugkolv

¢ En 0,51 plastlada till isbad

¢ ¢n glasstav

o Tva 1 ml plastpipetter {(se bild till héger)

¢ En plast-spatel

e Entom 4 ml vial med snipplock mirkt “Product” till reaktionsprodukten

¢ Tre tomma sma vialer med skruvkork (for TLC-16sning)
= Tio korta kapilllirroy (100 mm) for applicering av prov pa TLC-platta
¢ Lt urglas (for TLC-kammaren)

¢ En 250 ml bigare som anvinds som TLC-kammare

& Ln uppmonterad 25 ml byrett firdig att anvindas
¢ [n lifen plasttratt

e ['yra 125 ml E-kolvar

e Ln peleusholl

e I'n 10 ml miitpipett

¢ En 5 ml miitpipett

44™ [ChO — Praktiskt prov. Officiell svensk version.




Namn: Kod: SWE

Risk- och sikerhetsfraser (Uppgift 2)

R11 Highly flammable

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

R63 Possible risk of harm to the unborn child

R06 Repeated exposure may cause skin dryness or cracking

R67 Vapors may cause drowsiness and dizziness

S7 Keep container tightly closed
S9 Keep container ity a well-ventilated place

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

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

44" JChO — Praktiskt prov. Officiell svensk version.
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Namn: Kod: SWE

Uppgift 2 22% av totalpoidngen

Syntes av ett salen-mangankomplex och bestiimning av
produktens molekylformel

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

10 15 4 4 2 35

Komplex baserade pa dvergingsmetaller fran grunddmnen i period 3¢ och
bis(salicylidenejethylenediamine (salen) som ligand, har visat sig vara effektiva katalysatorer for

olika redoxreaktioner inom organisk syntes.

=N ===
R OH HO R

(salem)H;, R=H
(salen*)H,, R = H, COOH, or SO:H

Salen kan stabilisera hdgre oxidationstal hos 3d-gruppens grunddmnen. Beroende av
reaktionsforhallanden kan manganforeningar med oxidationtal fran +2 till +5 bildas nir mangan-
salen-komplex framstills. I denna uppgift ska du framstilla ett mangan-salen-komplex genom att
reagera (salen)H; med Mn(I)acetat 1 etanol, och i luft, med nirvaro av littumklorid. Vid dessa

forhallanden finns det mdjlighet atf framstilla ett komplex med formeln (salen)MnCly, dirx =0, 1,
2, eller 3.

Du kommer att behtva gora foljande: 1) bestdmma produktens massa, i) bestimma renheten
hos produkien med TLC, och iii) bestdmma metalljonens oxidationstal med jodometrisk titrering.
Till redoxtitreringen, kommer du att f en redan framstalld l6sning av din férening, (salen*)MnCl,,
ddr mangan har samma oxidationstal som produkten och dér R-substituenten pa bensenringen kan

vara antingen H, COOH, eller SO;H.

Lis hiela instrukfionen innan du borjar. Se till att planera ditt arbete. En del moment kan utforas

parallellt,
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Namn: Kod: SWE
Utforande:

A. Syntes av (salen)}MnCl;

N
N N N\can’N
OH HO + MN(OOCCH3), + Op + LICH

{salen)MnCi,

1) Taut 2-3 kristaller av (salen)H; och ldgg i en liten vial fér senare anvéndning vid TLC-
analysen.

2) Overfor det forvagda ~1,0 g provet av (saten)H: till en 250 ml E-kolv tillsammans med en
omrérarmagnet. Tillsdtt 35 mi etanol.

3) Stéll E-kolven p4d magnetomréraren med virmeplatta. Upphetta innehéltlet under omrérning
tills allt fast &mne 16sts upp, (normalt brukar allt vara 1dst ndr etanolen bérjar koka). Sank dé
temperaturen sé att blandningen halls precis under kokning. P4 detta sétt blir inte E-kolven
f6r varm. Om E-kolven @nd4 blir for varm 1 halsen da du ska ta i den, anvind en vikt
pappershandduk.

4} Flytta E-kolven fran vérmeplattan och tillséitt ~1,9 g av Mn(QAc),-4H,0. En mérkbrun firg
framtrider. Still tillbaka E-kolven direkt pd vérmeplattan; fortsitt virma blandningen under
omrdrning i ytterligare 15 min. Lat inte blandningen stormkoka sd att E-kolven blir for
varm.

5) Flytta E-kolven frén vérmeplattan och tillsatt 1 M LiCl { etanol (12 mi, ett dverskott). Still
tillbaka E-kolven pa virmeplattan; fortsatt véirma blandningen under omrérmning i ytterligare
10 min. Lat inte blandningen stormkoka {6r att undvika att E-kolven blir fér varm.

6} Efter detta flyttas E-kolven frén viirmeplattan och placeras i ett isbad for kristallisation i 30
min. Var 5:e minut kan du férsiktigt skrapa pa flaskviiggens insida under vitskeytan med en
glasstav {0 att paskynda kristailisationen av (salen)MnCl,. De f6rsta kristallerna kan
eventuellt ses direkt nér blandningen kylts, eller efter ca 10-15 minuter.

7) Anvind vacuumutrustning som finns i dragskapet (kran uppmiirkt med ”Vacuum™) och
sugfiltrera blandningen for att isolera dina erhélina kristaller. Anvind Hirschtratt och
sugkolv £or detta dndamél. Tvitta kristallerna med nagra droppar aceton (anvind
plastpipetten) under fortsatt sugfiltrering och 1at allt sedan std yiterligare (med sugfiltrering)
10-15 minuter for att lufttorka.

8) Flytta dver den fasta produkten till den forvigda vialen mérkt “Product”, viig den och
anteckna massan, m,, i svarsrutan nedan. Anteckna ocksd massan hos f6ljande reaktanter du
anvint vid syntesen: (salen)Hs, mg, och Mn(OOCCH:),-4H,0, myg,.

9) Ligg den uppmérkta vialen i plastpésen med zipforslutning.
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Den tomma vialens massa;

Massan av vialen med den torkade produkten:

Massan av produkten, ni,:

Massan av (salen)H, (kopiera fran etikett pa vialen) my:

Massan av Mn(OOCCH3), 4H,0 (kopiera fran etikett pd vialen), mas,:

e

th
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Namn:

Kod: SWE

B. Velymetrisk titreranalys av det erhallna provet av (salen*)MnCl,

HO /N

SN OH
=N _Cl,.N== O o =N_ N= o0
Mn +x/2 HOH,C - —_ M +x/2 HOH,C
R O 0 R R 0" o R
HO OH o} o]

)
2)

3)
4)

b

2)

3)

4)

salen*}MinCli
{ ) * + XHCI

R =H, COOH, or SOsH

Anvindning av peleusboll
Placera peleusbollen pd métpipetten.
Krama forsiktigt pd gummibolien.
Klam pa sug-upp knappen sé suger du upp viitska i pipetten.
Klédm pé slédpp-ut knappen sé slédpper du ut vitska frn pipetten.

Notera: Pipetter och byretter dr firdiga att anvindas.

Anvénd miétpipett och fér Sver 10,00 ml av den erhallna 18sningen av (salen*)MnCly till en
125 ml E-kolv.

Tillsitt 5,00 ml askorbinsyralésning till lésningen och blanda vil. Lat 16sningen st i 3-4
minuter.

For att undvika att askorbinsyran oxideras av O,, dré inte, sitt omedelbart iging att titrera
16sningen med K1;-16sning, tilisétt 5 droppar 1 % stirkelseldsning som indikator, Den blg
eller bla-grona omslagspunkien ska kvarstd 1 dtminstone 30 sekunder.

Om tiden tilidter upprepas titreringen 1-2 ganger for en noggrannare bestimning.

Anteckna dina resultat frin titreringen i tabellen nedan:

# Avidst inttial volym Avlist slutvolym Foérbrukad volym
Kl;-18sning, ml, i Kl13-16sning, ml, 1 KI3-18sning, ml
byretten byretten
1
2
3

th
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i. Ange forbrukad volym (utvald eller medelvirde) KIz-18sning i ml som du anviinder vid

dina berdkningar av molmassan £or (salen®YMnCly;

Volym Kls-16sning for anvindning vid berdkningar: ml

Koncentration av (salen*)MnCl, (frin markning pa flaska):  mg/mi
Koncentration av askorbinsyra (frén mérkning pa flaska): M

44™ IChO — Praktiskt prov. Officiell svensk version.
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it. Fran dina titreringsvérden och frin nedanstiende data, bestam virdet P& x, oxidationstalet for
mangan och identifiera substituenterna pd salen-liganden (R = H, COOH, SO:H). Ange dem i

gvarsrutan nedan:

kch/? |

A
Manganets oxidationstal:
R X (Teoretisk molmassa)/x,
g/mol
H 1 357
H 2 196
H 3 143
COOH 1 445
COOH 2 240
COOH 3 172
SO;H 1 517
SOsH 2 276
SOsH ‘ 3 196
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C. TLC-analys av (salen)MnCl,

1y

5)
6)
7
8)
9)

LOs upp négra kristaller av det (salen)MnCly som du tillverkat i ndgra droppar etano] i en
liten vial. Anvind en plastpipett for att dverfora etanolen.

Los upp nagra kristaller av (salen)H; i ndgra droppar etanol i en liten vial,

Taut TLC-plattan fran plastpésen. Om du behéver justera TLC-plattan sa den passar i TLC-
kammaren {bagaren) kan du be lab-assistenten om en sax.

Vik eller klipp till en fagom bit av det stora filterpappret s4 att den blir nistan lika hég som
bégaren och placera filterpappret utmed biigarens kant. Detta behévs for att kunna métta
kammaren med etanolangor. Tillsitt etano] till bigaren och fukta filtret och fyll bigaren med
ett 3-4 mm tjockt lager av l6sningsmedel. Légg pa urglaset som ett lock.

Markera startlinjen.

Applicera flackar ("spots”) av dina tvé 18sningar pA TLC-plattan med hjilp av kapillarrér.
Kor TLC 1 bdgaren tdckt med urglas i ca 10-15 minuter.

Markera 18sningsmedelsfronten och de firgade flickarna pa plattan med blyertspennan,

Lat TLC-plattan Iufttorka och ligg sedan tillbaka den i plastpisen med zipforslutning.

10) Bestidm R, vardet for bade (salen)H, och (salen)MnCl,.

22
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i. Rita av din TLC-platta 1 svarsrutan nedan.

ii. Bestiim och anteckna Ry virden for (salen)H; och (salen)MnCly

Ry, (salen)Hy:

Ry, (salen)MnCly:

Nér du ar klar:
a) Hall fiytande rester i behéllaren méirkt Liquid Waste.
b) Ligg anvinda vialer i behallaren mirkt Broken Glass Disposal.
¢) Légg tillbaka anvind utrustning i de avsedda ladorna mérkta “Kit 427, “Kit #3 och “Kit

#47,
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