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Visparéjie noradijumi

Praktiskaja karta uzdevumi ir uz 11 lapam (ieskaitot atbilzu lapas). Praktiski javeic divi uzdevumi:
e 1l.uzdevums - Natrija hipohlorita koncentracijas noteikSana;
e 2.uzdevums - Cikloheksanona sintéze un izdaliSana 2,4-dinitrofenilhidrazona atvasinajuma
veida.

Ievérojiet drosibas noteikumus! Laboratorija aizliegts €st un dzert. Esot laboratorija, vienmeér
valkajiet laboratorijas halatu un aizsarbrilles. Cimdi nav obligati, bet tos variet paprasit laborantam.

Uzrakstiet savu kodu uz katras atbilzu lapas.

Jums ir 5 stundas, lai veiktu divus uzdevumus. Saciet tikai tad, kad dzirdiet START komandu.
Darbs jasak ar pirmo uzdevumu — NaOCI koncentracijas noteikSanu. Sis darbs javeic analitiskas
kimijas laboratorija 3.stava. Atbilzu lapa noradiet parauga numuru. Peéc aprékinu veikSanas

rezultatus uzradiet laborantam.

Otrais uzdevums javeic Organiskas kimijas laboratorija, 4.stava,. P&c pirma uzdevuma pabeigSanas
panemiet darba uzdevumu un atbilZzu lapas un ejiet uz laboranta noradito telpu.

Praktiska darba laika, dazus stikla un plastikata traukus vajadzes lietot atkartoti. Izmazgajiet tos
ripigi.

Visam atbildem jabit ierakstitam noradttajas ailes. Viss, kas biis uzrakstits citur, netiks vertets.

Kad nepiecieSams, noradiet savus aprékinus noraditajas ailés. Pilni punkti tiks doti par pareizajam
atbildeém (skaitliem un meérvienibam) tikai tad, ja biis paraditi aprekini.

Jums jabeidz stradat, izdzirdot STOP komandu.

Nepametiet savu vietu, kamér to nav atlavis darit laboratorijas vaditajs vai laborants.

Reagentus un labroaratorijas traukus nav paredz&ts papildinat vai aizvietot. Ja gadijuma ir
nepiecieSams cits laboratorijas trauks vai reagents, par pirmo gadijumu Jums nebiis soda punkti.

Katras nakamas vielas vai trauka aizvietoSana tiks sodita ar 1 punktu no 40 praktiska darba
punktiem.
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1.UZDEVUMS (18 PUNKTI)

Natrija hipohlorita koncentracijas noteikSana
Otra uzdevuma — cikloheksanola oksidésanas, veikSanai jums biis nepiecieSams zinat

narija hipohlorita tidens Skiduma koncentraciju. Nosakiet to dotaja parauga, titr&jot.

Reagenti
e 0.100 M Na2S203 udens skidums
o 10% KI tdens skidums
e 5% CH3COOH udens Skidums
e 1% cietes tidens Skidums
e Destiléts tidens

e Analiz&jamais paraugs (natrija hipohlorita idens skidums)

e 100.0 mL mérkolba

e 5.00 mL pipete

e 10.00 mL pipete

e 100 mL koniskas kolbas

e Birete

e Pipete cietes Skidumam

e Kipa (Kipp) dozatori KI un CH3COOH s§kidumiem:
= | mL nominals KI §kidumam

* 10 mL nominals CH3COOH skidumam

Analizes gaita
1) Analizgjamo paraugu (5.00 mL) parnes 100.0 mL mérkolba un atSkaida ar destilétu Gdeni lidz
Zimei.
2) legito analiz€jamas vielas skidumu (10.00 mL) parnes koniskaja kolba, pievieno 10% KI
skidumu (2 mL) un 5% etikskabes skidumu (10 mL).
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3) legito maisijumu titré ar 0.100 M Na>S;03 skidumu lidz vaji dzeltenai krasai. Pievieno 1%
cietes skidumu (1-2 mL) un turpina titrét Iidz Skidums atkrasojas. Zila krasa nedrikst

atgriezties vismaz 30 sekundes.

Veicot analizi notiek sekojoSas reakcijas:
2H"+ OCI +2I' > I2+ CI' + H20

2S503% + |» > S406% + 2I

TITRESANAS REZULTATI Paraugs Nr.

Nr. | NaxS203 skiduma tilpums

1

2

3

Apréekini: Punkti:
(aizpilda
vertetaji)
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Apréekini (turpinajums, ja nepiecieSams):

NaOCl skiduma koncentracija parauga Nr

ir:

Laboranta paraksts un noradijumi:

Punktu skaits par 1. praktisko uzdevumu:
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2.UZDEVUMS (22 PUNKTI)

CIKLOHEKSANONA SINTEZE UN IZDALISANA
2,4-DINITROFENILHIDRAZONA ATVASINAJUMA VEIDA

levads. Cikloheksanons ir izejviela neilona sint€zei, ripnieciba to razo lielos daudzumos. Viena
no ekonomiskakajam un dabai draudzigakajam metodém ir cikloheksanola oksidéS$ana ar natrija
hipohloritu. Reakcija norit idens $kiduma, riipnieciba cikloheksanonu no reakcijas maisijuma
izdala, destilgjot ar Gidens tvaiku. Saja darba jis dalu no iegita cikloheksanona izdalisiet ta
atvasinajuma veida.

Reagenti:

Natrija hipohlorita tidens skidums (koncentracija janosaka titr&jot)
Etikskabe

Cikloheksanols

Na,CO3

NaCl

Metil-tres-butiléteris (MTBE)

2,4-Dinitrofenilhidrazina reagents (EtOH/H20/ H2SO4 skiduma)
Etanols

Toluols

Destiléts tidens

Cikloheksanona 2,4-dinitrofenilhidrazons ka standartviela

Ierices un trauki:
Magneétiskais maisitajs ar sildiSanu un temperatiiras reguléSanu

Udens vanna

2-kaklu 250 ml apalkolba
Pilinama / dalama piltuve, 100 ml
Termometrs

Merecilindri, 100 ml, 20 ml, 10 ml

Varglazes, koniskas kolbas

Deflegmators

Bihnera piltuve, Bunzena kolba

Petri traucins

Spatula

Stikla spiekitis

Piltuves

Universalais indikators

Zav&jamais skapis, 60 °C (kopgjai lietosanai)
Svari (kopgjai lietoSanai)

Hromatografijas plaksnites, kapilari, traucins eluentam.



Student code: 1 8

Cikloheksanola oksidéSana

250 ml 2-kaklu apalkolbu ievieto tidens vanna uz magnétiska maisitaja. Kolba ielej 5,2 ml
(d=0.962 g/cm?) cikloheksanola. (Vajadzigais tilpums cikloheksanola katram daltbniekam
tiek izsniegts).

Virs viena kolbas kakla nostiprina 100 ml pilinamo piltuvi, otra ievieto termometru. Udens
vannu uzsilda lidz 40-45 °C.

100 ml varglaze ielej aprékinato tilpumu NaOCIl tidens Skiduma. NaOCl janem parakuma —
1.5 ekv uz 1 ekv cikloheksanola. NaOCI koncentraciju aprékina péc titréSanas datiem.
NaOCI $kidumam, maisot ar stikla spiekiti, Iénam pievieno 5 ml (d=1.049 g/cm?) ledus
etikskabes.(Tikai velkmes skapi! Neieelpot izdalijusos gazi!) Maisijumu parlej pilinamaja
piltuve.

Oksidgjoso maisijumu apméram 15 min laika no pilinamas piltuves, maisot, pievieno
cikloheksanolam, sekojot lai temperatiira biitu robezas 40-50 °C. P&c pievienoSanas turpina
maisit pie 45 — 50 °C 15 min. Parasti idens vanna jauzsilda lidz 60-70 °C.

. Udens vanna silto ideni nomaina ar aukstu un, turpinot maisit, pievieno natrija karbonatu lidz
pH 7-8 (orientgjosi 1-2 g). Lai samazinatu produkta skidibu tideni, maisTjumu piesatina ar
NaCl.

. MaisTjumu atdzesg Iidz 15-20 °C, parlej dalamaja piltuvé.un divas reizes ekstrahé ar 6-8 ml
metil—tres-butilétera (MTBE). Etera ekstraktus apvieno, izméra tilpumu.

Cikloheksanona 2,4-dinitrofenilhidrazona sintéze

100 ml varglazg ielej 70 ml (aprékinats lai biitu parakums) 2,4-dinitrofenilhidrazina reagenta.
Pie ta, maisot, pievieno noteiktu tilpumu, aptuveni 1/5 dalu no kopgja tilpuma, iegiita
cikloheksanona skiduma. Par€jo skidumu parlej 20 ml pudelite un atstaj.

. Biezo masu filtré, nogulsnes uz filtra mazga ar ideni, péc tam ar 2x5 ml etanola. Nogulsnes
parnes Petri traucina, izzave zavejama skapi pie 60 °C (10-15 min), nosver. Aprékina
tehniska produkta iznakumu. Dazus mg atstaj hromatografiskai analizei.

. Parkristalizeésana. Iegito tehnisko produktu parnes 200 ml koniskaja kolba un parkristalizé
no etanola. Sakot sildisanu, kolbai uzliek deflegmatoru. Uz 1g produkta vajag aptuveni 75 ml
etanola. P&c parkristaliz€Sanas iegiito kristalisko vielu filtr€, Zave, nosver, aprékina
kristalizacijas iznakumu.

Planslana hromatografija

Veicot hromatografisko analizi, salidzina tehnisko produktu, parkristalizéto produktu un
cikloheksanona 2,4-dinitrofenilhidrazona standartvielu.

Paraugus (2-3 mg) $kidina toluola.

Ka eluentu izmanto toluolu.
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ATBILZU LAPA

1. Uzrakstiet reakciju vienadojumus cikloheksanona sintézei un ta reakcijai ar Pl{nk_ti
2,4-dinitrofenilhidrazinu (aizpilda
vertetaji)

2. Aprékiniet reakcijai nepiecieSamo NaOCI tdens skiduma tilpumu: Punkti

Natrija hipohlorita koncentracija:

Vajadzigais tilpums (ml):
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3. Cikloheksanona skiduma tilpums pé&c ekstrakcijas ar metil-tres-butiléteri (MTBE)

(ml):

4. Reakcijai ar 2,4-dinitrofenilhidrazinu nemtais tilpums (ml):

Punkti
5. Sintézes teoretiska iznakuma aprekins. Ta ka cikloheksanons netiek izdalits,
aprékina ta atvasinajuma - 2,4-dinitrofenilhidrazona iznakumu.
6. Nosakiet iznakumu oksidéSanas reakcijai “cikloheksanols — cikloheksanons”, Punkti

pamatojoties uz iegiito tehniska cikloheksanona 2,4-dinitrofenilhidrazona masu:
Izdarot aprékinus, nemiet vera, ka:
a) cikloheksanona 2,4-dinitrofenilhidrazona iznakums ir kvantitativs
b) tika nemta tikai viena dala no cikloheksanona MTBE §kiduma.

Tehniska cikloheksanona 2,4-dinitrofenilhidrazona masa: g

Aprekini:

Oksidésanas reakcijas “cikloheksanols — cikloheksanons” iznakums: %

10
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7. Cikloheksanona 2,4-dinitrofenilhidrazona parkristalizéSana:

Tehniska produkta masa: g
Parkristaliz&ta produkta masa: g
Kristalizacijas iznakums: %

8. Planslana hromatografija:

Paraugs

R+

Secinajumi:

Punkti

Punktu summa par 2. uzdevumu:

11




