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Üldjuhised 
 

 Ohutusnõuded: jälgige ohutusnõudeid, mis on toodud Preparatory problems 

raamatus 

 Söömine ja joomine ei ole laboris lubatud. 

 Kandke alati kitlit ja kaitseprille kui olete laboris. Küsige oma labori assistendilt 

endale sobiva suurusega kindaid. 

 Ohutusnõuete rikkumisel antakse teile ainult üks hoiatus; teisel rikkumisel teid 

diskvalifitseeritakse. 

 Ülesannete ja vastuste vihikus on 27 lehekülge (sh. tiitelleht ja perioodilisuse tabel) 

sisaldades 3 ülesannet.  

 Aeg: 5 tundi; teil on lugemiseks enne tööle asumist aega 30 min. 30 min enne lõppu 

antakse vastav märguanne. 

 Teie kood: kirjutage see igale lehele! 

 Vastused: Kirjutage vastused ainult selleks ettenähtud kastidesse selles vihikus ja 

ruutudesse mälupulgal olevas failis. Mujale kirjutatud vastuseid ei hinnata. Vajalikud 

arvutused peavad olema näidatud.  

 Kasutage ainult teile antud pastakat, pliiatsit ja kalkulaatorit.  

 Võtke lugem büretilt  nii täpselt kui võimalik. 

 Vajate juurde kemikaale või klaasnõusid? Küsige oma labori assistendilt. Iga 

eseme asendamine toob ühe karistuspunkti 40-st praktikumi punktist. See ei kehti 

destilleeritud vee, jää ja salvrätikute kohta. Manomeetri, ülesande 3 aparatuuri ja 

mälupulga asendamine ei ole võimalik.  

 Ohutust, aparatuuri, kemikaale, vajadust külastada tualetti, joogivett puudutavate 

küsimuste korral küsige oma labori assistendilt.  

 Vedelad kemikaalijäägid: pange need ainult selleks ette nähtud 1 l  pudelisse kirjaga 

“WASTE”. 

 Ametlik inglisekeelne versioon on saadaval ainult küsimuste tekkimisel. Küsige 

seda oma labori assistendilt. 

 Pärast signaali Stopp pange oma vastuste vihik ümbrikusse (ärge sulgege), jätke see 

oma lauale. 

 Ärge lahkuge laborist kuni olete saanud sellekohase loa oma labori assistendilt. 

 Te peate lõpetama töö koheselt pärast signaali Stopp. 1 min viivituse korral 

tühistatakse teie vastav ülesanne ja te saate selle eest 0 punkti. 

 Praktikumi jooksul eeldatakse mõnede klaas ja plastiknõude korduvat 

kasutamist. Puhastage neid vahepeal hoolikalt.  

 Me ei soovita Ülesande 1 paralleelset sooritamist Ülesandega 2 või Ülesandega 3. 
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List of Chemicals 

Name State 
Concentr

ation 
Quantity Placed in Labeled 

Task 1  
3-Methyl-

thiophene 

Solution 

in CCl4 
4g/8 mL 4 g 

Plastic vial,  

30 ml 

3-methylthiophene 

in CCl4 

1-Bromo-2,5-

pyrrolidinedione 

(NBS) 

Solid - 7.3g 
Plastic vial,  

30 ml 

NBS 

7,3 g 

Carbon 

tetrachloride 
Liquid - 24 mL 

Plastic vial, 

125 mL 
CCl4 

Unknown catalyst in CCl4   Plastic vial, 4 mL Catalyst 

Potassium 

carbonate 
Solid - 0.02 g Plastic vial, 4 mL K2CO3 

Task 2  
Test solution 

containing VO2+ 

and Cr3+ 

Aqueous 

solution 

To be 

deter-

mined 

100 mL 
Plastic bottle, 

100 mL 
Test solution 

Sulfuric acid 
Aqueous 

solution 
1 M 

~ 500 

mL 

Glass bottle, 

1000 mL 
1M H2SO4 

Potassium 

permanganate 

Aqueous 

solution 
0.03 M 15 mL 

Plastic bottle, 

30 mL 
0.03 M KMnO4 

Oxalic acid 
Aqueous 

solution 
0.03 M 30 mL 

Plastic bottle, 

50 mL 
0.03 M Н2С2О4 

Phenylanthranilic 

acid 

Aqueous 

solution 
0.1 % 5 mL 

Dropper, 

6 mL 
Indicator 

Ammonium 

iron(II) sulfate 

Aqueous 

solution 

Read 

from the 

label 

100 mL 
Glass bottle, 

100 mL 
Mohr's salt 

Silver nitrate 
Aqueous 

solution 
0.3 % 5 mL 

Dropper, 

8 mL 
0.3 % AgNO3 

Ammonium 

persulfate 

Aqueous 

solution 
10 % 70 mL 

Plastic bottle, 

100 mL 
10 % (NH4)2S2O8 

Task 3  
Diclofenac 

containing 

medicine 

Aqueous 

solution 

To be 

deter-

mined 

5 mL Plastic vial, 30 mL Control 

Potassium 

permanganate 

Aqueous 

solution 
610-3 M ~ 30 mL 

Reagent bottle, 100 

mL 

KMnO4 

6×10-3 M 

Sulfuric acid (in 

the same bottle as 

for Task 2) 

Aqueous 

solution 
1 M 

~ 500 

mL 

Reagent bottle with 

glass stopper, 1L 
1M H2SO4 

Diclofenac 

sodium salt 

Aqueous 

solution 

~ 600 

mg/L 
~ 20 mL Reagent bottle, 100 

mL 

DCF  

600 mg/L 
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List of labware and equipment 

Item Quantity Located 

On the tables for common use 

Refractometer Refracto 30GS 1-2 / 1 lab Under the hood 

Napkins for refractometer cleaning  Under the hood 

Wash bottle “Cleaning solvent” for the 

refractometer 

 Under the hood 

Aluminum foil for wrapping 1-2 rolls / 1 lab On lab assistants’ table 
Balances  1-3/ 1 lab On separate tables 

Gloves (S, M, L)  On lab assistants’ table 
Large bottle labeled “H2O dist.”   Near the sink 

Napkins for general purposes 1 Pack / 1 row Near the sink 

 

Item Quantity 
As labeled on Fig. 1, 

2, 5 

On each working place, to be used in more than one task 

Hot-plate magnetic stirrer 1  
Waste bottle labeled “Waste” 1  
Cotton gloves  1 pair  

Wash bottle, 500 mL, labeled “H2O distilled” 1  
Pipette pump, 10 mL, green 1  

Pipette pump, 2 mL, blue 1  

Graduated cylinder, 25.0 mL for H2SO4 only 1  

Safety goggles 1  

Napkins for general purposes 1 pack   

Task 1  
 

Laboratory stand 
 

2 
1 

Round-bottom three-necked flask,  

100 mL 
1 2 

Reflux condenser, connected to water 

supply  
1 3 

Glass ground joint stopper 
6 (one labeled with 

your student code) 
4 

Dropping funnel, 50 mL 1 5 

Oval magnetic stir-bar (big) 1 6 

Pear-shaped round-bottom flask for 

distillation, 50 mL 
1 7 

Claisen distillation adapter 1 8 

Thermometer with fixed ground joint tube 1 9 
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Buchner type fritted glass filter 1 10 

Rubber spacer for vacuum filtration  1 11 

Liebig (downward) condenser 1 12 

Distilling receiver cow 1 13 

Receiver flask, 10 mL 
4 (one labeled with 

your student code) 
14 

Receiver flask, 50 mL 1 15 

Adjustable lab jack lift support  1 16 

Oval magnetic stir-bar (small) 1 17 

Plastic beaker, 50 mL, labeled “For the 

receiver with the product” 
1  

Teflon sleeves for ground tapered joints 12  

Large funnel, 65 mm, with short stem 1  
Joint clips 5 18 

Grey clamp 1 19 

Red clamp 1 20 

Permanent marker 1  

Glass beaker, 25 mL 1  

Plastic container labeled “Used glassware” 1  

Plastic container labeled “Ice bath” 1  

Digital manometer 1  

Cotton wool 3  

Spatula 1  

Glass rod 1  

Ruler 1  

Pencil 1  

Task 2  
 

Laboratory stand 
1  

Clamp for burette 1  

Plastic beaker, 100 mL, labeled “Waste” 1  

Glass beaker, 150 mL 1  

Volumetric flask with a stopper, 100 mL 1  

Small funnel, 45 mm 1  

Medium-size funnel, 55 mm 1  

Watch glass 1  

Burette, 25.00 mL, clamped in the stand  1  

Volumetric pipette, 10.00 mL 1  

Graduated pipette, 5.00 mL 1  

Erlenmeyer flask, 150 mL 2  

Graduated cylinder, 100.0 mL 1  

 Pasteur pipette 2   

 White paper sheet  1  
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Task 3  
Photometer, 525 nm 1 1 

Thermostat with adaptor 1 2 

Spectrophotometer cell with 3.5 cm optical 

path length 
2 3 

Magnetic stirrer 1 4 

Magnetic stir-bar (medium-size) 1  

Netbook with adaptor and mouse 1  

Volumetric flask with a stopper, 100 mL 1  

Graduated pipette, 2 mL 2  
Memory stick 8 Gb labeled with your 

student code 
1  

Black magnet  1  

 

Hazard codes, provided by Globally Harmonized System of Classification and 

Labelling of Chemicals 
 

Substance Name GHS Hazard Statement 

C5H6S 3-methylthiophene H225, H302, H332 

C4H4BrNO2 1-Bromo-2,5-pyrrolidinedione H302, H314 

CCl4 Carbon tetrachloride 
H301, H331, H311, H317, H351, 

H372, H402, H412 

HClO4 Perchloric acid H271, H302, H314 

C8H12N4 2,2'-Azobis(2-methylpropionitrile) H242, H302, H332 H412 

C14H10O4 Dibenzoyl peroxide H241, H317, H319,  H400 

K2CO3 Potassium carbonate H315, H319 

Test solution Test solution containing VO2+ and Cr3+ H302, H312, H314, H332 

H2SO4 Sulfuric acid H314, H290 

KMnO4 Potassium permanganate H272, H302, H400, H410 

H2C2O4 Oxalic acid H314, H318 

C13H11NO2 
Solution of N-phenylanthranilic acid in 

sodium carbonate 
H302, H315, H319, H335 

(NH4)2Fe(SO4)2 Mohr's salt H315, H319, H335 

AgNO3 Silver nitrate H272, H302, H314, H410 

(NH4)2S2O8 Ammonium persulfate H272, H302, H315, H317, H319, 

H334, H335 

C14H10Cl2NNaO2 Diclofenac sodium salt H301 

H2SO4 Sulfuric acid H290, H302, H314, H332, H351 

KMnO4 Potassium permanganate H272, H302, H400, H410 

 

 

 

https://en.wikipedia.org/wiki/Globally_Harmonized_System_of_Classification_and_Labelling_of_Chemicals
https://en.wikipedia.org/wiki/Globally_Harmonized_System_of_Classification_and_Labelling_of_Chemicals
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Hazard statements description 
 
Code Hazard Statement 

Physical Hazards 

H225 Highly flammable liquid and vapour 

H241 Heating may cause fire or explosion 

H242 Heating may cause a fire 

H271 May cause fire or explosion; strong oxidizer 

H272 May intensify fire; oxidizer 

H290 May be corrosive to metals 

Health hazards 

H301 Toxic if swallowed 

H302 Harmful if swallowed 

H311 Toxic in contact with skin 

H312 Harmful in contact with skin 

H314 Causes severe skin burns and eye damage 

H315 Causes skin irritation 

H317 May cause an allergic skin reaction 

H318 Causes serious eye damage 

H319 Causes serious eye irritation 

H331 Toxic if inhaled 

H332 Harmful if inhaled 

H334 May cause allergy or astma simpthoms or breating difficulties if inhalted 

H335 May cause respiratory irritation 

H351 Suspected of causing cancer 

H372 Causes demage to organs through prolonged or repeated exposure 

Environmental hazards 

H400 Very toxic to aquatic life 

H402 Harmful to aquatic life 

H410 Very toxic to aquatic life with long lasting effects 

H412 Harmful to aquatic life with long lasting effects 
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Ülesanne 1. Katalüsaatoriga broomimise selektiivsuse optimeerimine (15 

punkti). 
 

Küsimus Q1 Q2 Q3 Q4 Q5 Q6 Kokku  

Punkte 2 39 4 2 1 2 50 

 

Keemiliste reaktsioonide selektiivsus on üks keerulisemaid probleeme tänapäevases teaduses. Paljudel 

juhtudel on reaktsioonitingimused ja kasutatavad katalüsaatorid võtmeks kõrge selektiivuse 

saavutamisel orgaanilistes reaktsioonides. Selles ülesandes uurite ühte sellist juhtumit. 3-metüültiofeeni 

on võimalik teoreetiliselt muuta neljaks monobroomitud derivaadiks T1-T4, mida on ka tegelikkuses 

sünteesitud ja detailselt kirjeldatud. T1-T4 struktuurid ja murdumisnäitaja väärtused on toodud tabelis 1. 

 

Tabel 1. Monobroomitud tiofeenide struktuurid ja murdumisnäitajad. 

Tähis A B T3 T4 

Struktuur 

S

Br

 
S

Br

 
S

Br  
S

Br

 

nD
20 1.5961 1.5706 1.5786 1.5795 

 

3-metüültiofeenist saab selektiivselt sünteesida kõiki monobroomitud ühendeid T1-T4. T1 ja T2 saab 

kätte otsese broomimisega kasutades erinevaid katalüsaatoreid, T3 ja T4 on aga mitmesammuliste “ühe 

poti” sünteeside produktid (vaata skeemi 1).  

S

N

O

O

Br N N CNNC

N
N

NBS = AIBN =

TMEDA =

T2 T1

NBS, CCl4

AIBN cat.

NBS, CCl4

HClO4 cat.

1. 3.5 eq. Br2,

NaOAc,

H2O, 100 °C

2. Zn dust
T4 T3

1. BuLi, TMEDA,

Et2O, rt

2. CBr4, -70 °C

 

Skeem 1. Monobroomitud tiofeenide selektiivne süntees.  
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Q1. Viige skeemis 1 olevad struktuurid T1, T2 vastavusse tabelis 1 toodud struktuuridega. Kirjutage 

kasti kas A või B.  

 T1  T2 

 

Selles ülesandes te:  

- sünteesite monobroomitud tiofeeni derivaadi kasutades ühte katalüsaatorit allolevast nimekirjast; 

- mõõdate produkti murdumisnäitaja (nD); 

- võrdlete saadud tulemusi kirjanduse andmetega ja määrate produkti struktuuri ja antud 

katalüsaatori. 

Võimalike katalüsaatorite nimekiri:  

- HClO4 CCl4-s 

- AIBN CCl4-s 

 

TÖÖ KÄIK 

Tähelepanu! 

- Ülesandes kasutusel olevad katseseadmed on toodud joonistel 1 ja 2. 

- Iga ühenduse tegemisel kasutage Teflon käist (Teflon sleeve). Koheselt pange kõik kasutatud 

klaasnõud selleks ette nähtud kasti. Hoidke see kast alati suletuna. 

- Kuumade asjade käitlemiseks kasutage kuumakindaid! 

 

Samm 1. Kinnitage kolme kaelaga ümarkolb statiivi külge kuumutusega magnetsegaja peale (joonis 

1). Lisage tilklehter ja püstjahuti vastavatesse kaeladesse ning sisestage suur ovaalne magnetsegajapulk 

kolbi läbi avatud kaela. Paluge labori assistendilt avada jahutusvee kraan (ärge tehke seda ise!). Lisage 

kvantitatiivselt NBS ümarkolbi, kasutades spaatlit ja suurt plastikust lehtrit. Lisage ~15 ml CCl4 25 ml 

klaasist keeduklaasi. Valage ~2/3 keeduklaasis olevast solvendist ümarkolbi. Sega katalüsaatorit ja lisa 

see kvantitatiivselt läbi sama plastikust lehtri ümarkolbi. Lisa ülejäänud solvent keeduklaasist 

ümarkolbi. Sulge avatud kael korgiga. Asetage ümarkolb jäävanni, mis on täidetud ~2/3 ruumalast jää ja 

veega. Alusta segu segamist. 
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Joonis 1. Katseseade, mis on vajalik sünteesisammude 1-4 tegemiseks. Numbrite vasted asuvad 

lehekülgedel 4-5.  

 

Samm 2. Kandke 3-metüültiofeeni lahus kvantitatiivselt tilklehtrisse, mille kraan on kinni, 

kasutades suurt plastiklehtrit. Lisage vatitükk tilklehtri ja püstjahuti lahtisesse otsa. Kasutage 

intensiivset segamist ja seejärel lisage 3-metüültiofeeni lahus tilkhaaval ~3 minuti jooksul. Vahetage 

tilklehter klaasist korgi vastu. Kasutage Teflon käist. Eemaldage jäävann. Kuivatage magnetsegaja plaat 

ja kolvi põhi paberiga.  

 Samm 3. Katke kolb fooliumiga. Lülitage kuumutus sisse (asend 3). Ajage segu keema ning keetke 

seda 10 minutit. Samal ajal kui segu keeb valmistage ette jäävann (~2/3 ruumalast).  

Samm 4. Lülitage kuumutus välja ja ettevaatlikult (kuum!) eemaldage magnetsegaja. Hoidke kolbi, 

millel on küljes jahuti ja korgid, jäävannil 3-5 minutit. Loksutage aeg-ajalt õrnalt kolbi, et kiirendada 

jahutamist. Seejärel eraldage püstjahuti ja lisage 0,02 g K2CO3 kasutades suurt lehtrit lahtisel kaelal. 

Sulgege kael klaasist korgiga ning loksutage kolbi mitu korda. Keerake vesi kinni ning keerake voolikud 

püstjahuti küljest lahti. Laske veejääkidel jahutist välja joosta ja pange see koheselt kasutatud 

klaasnõude kasti. Eemaldage kolb koos jäävanniga statiivi küljest. 

Samm 5. Kaaluge 10 ml-ne produkti vastuvõtukolb koos klaasist korgiga. Mõlemad on sinu koodiga 

märgistatud. Kirjutage mass üles vastuste lehele. Pange väike magnetsegajapulk 50 ml pirni-kujulisse 

destilleerimiskolbi. Ühendage voolikud Liebigi jahutiga ja paigutage see punase käpaga statiivile. 

Keerake iseseisvalt vesi lahti ja jälgige, et ei oleks vee lekkeid.  
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Samm 6. Pange kokku destillatsiooniseade, mis on näidatu joonisel 2. Pange Teflon käised igasse 

ühendusse ja klambrid vajalikesse kohtadesse (joonis 2). Esiteks kinnitage kaks 10 ml ja üks 50 ml 

vastuvõtukolb destillatsiooni vastuvõtuämblikuga. Seejärel ühendage vaakumi voolik ämblikuga ja 

jätkake kokkupanemisega. Paigaldage katseseade kuumutusega magnetsegaja kohale, et õige kõrgus 

paika saaks. Kasutage reguleeritavat tõstukit.  

 

Joonis 2. Katseseade, mis on vajalik sünteesi sammude 5-10 tegemiseks. Numbrite vasted asuvad 

lehekülgedel 4-5. 

 

Samm 7. Eemaldage magnetsegaja katseseadme alt. Sisestage klaasfilter Claiseni destillatsiooni 

vahetükki, kasutades kummist tihendit. Pange veejoapump tööle ja käivitage digitaalne manomeeter. 

Eemaldage kolme kaelaga ümarkolb jäävannist ja kuivatage paberiga. Ettevaatlikult kanna 

reaktsioonisegu kolmekaelalisest kolvist klaasfiltrile. (Tähelepanu! Kui te teete seda liiga kiiresti  

võib osa segust minna vahetüki kõverusse) Kui olete lõpetanud, siis keerake veejoapump kinni ja 

asendage filter klaasist korgiga, kasutades Teflon käist. 

Samm 8. Katke kolb ja vahetükk tihedalt fooliumiga, kuni termomeetri ühenduseni. Pange 

magnetsegaja uuesti katseseadme alla, alustage segamist ja kuumutamist (asend 6). Ärge pange tööle 

veejoapumpa! Koguge destilleeritud solvent 50 ml vastuvõtjasse. Kui solvendi destillatsioon on läbi, 

siis lülitage kuumutamine ja segamine välja ning ettevaatlikult (kuum!) eemaldage magnetsegaja. 

Vahetage vastuvõtukolb, milles on destilleeritud solvent, uue 10 ml vastuvõtukolvi vastu. Sulgege 50 ml 

kolb klaasist korgiga ja viige see labori assistendile.  
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Samm 9. Eemaldage foolium ja pange jäävann pirni-kujulise ümarkolvi alla 2-3 minutiks, et 

jahutada see allapoole toatemperatuuri. Eemaldage jäävann ja kuivatage kolb paberiga. Pange 

magnetsegaja uuesti ümarkolvi alla. (Tähelepanu! Pliit võib veel kuum olla!). Alustage segamist. 

Katke kolb tihedalt fooliumiga. Keerake veejoapump lahti. Kui vaakum on stabiliseerunud (jälgige 

digitaalse manomeetri näitu), lülitage kuumutus sisse (asend 6). Jälgige esialgset produkti 

destilleerimise staadiumit ja kogu esimesed 3-5 tilka kinnitatud vastuvõtukolbi, millel pole sinu koodi. 

Seejärel keerake ämblikku ning koguge produkt vastuvõtukolbi, millel on sinu kood. Kirjutage üles 

vastuste lehele produkti keemistemperatuur ja rõhu näit digitaalsel manomeetril.  

Samm 10. Kui produkt on kogutud, siis lülitage kuumutamine välja, eemaldage foolium ja 

ettevaatlikult (kuum!) eemaldage magnetsegaja. Jahutage katseseade toatemperatuurile kasutades 

jäävanni. Palu labori assistendil vaakumsüsteem lahti ühendada. Ühenda lahti vastuvõtukolb, milles 

on produkt ning koheselt sulge see klaasist korgiga, millel on sinu kood. Ära ürita eemaldada Teflon 

käist, kui see jääb vastuvõtja sisse. Pane see kolb 50 ml plastikkeeduklaasi, millel on silt “For the receiver 

with the product”. Koheselt pane uus vastuvõtukolb eemaldatud kolvi asemele ja kinnita klambriga. Jäta 

katseseade nii nagu on.  

Samm 11. Mõõda murdumisnäitaja (enne kaalumist) kasutades allolevat juhendit. Märgi üles 

refraktomeetrilt loetud temperatuur.  

Kaalu vastuvõtjakolb koos produkti suletult märgistatud korgiga. Arvuta produkti mass ja saagis 

(võtke Teflon käise massiks 149 mg). 3-metüültiofeeni ja produkti molaarmassid on vastavalt 98 ja 177 

g mol-1. 

Q2. Kirjutage üles kõik tulemused allolevasse tabelisse. 

# Parameeter  Väärtus Ühik 

1 Vastuvõtukolvi mass koos klaasist korgiga, 

mõlemad märgistatud sinu koodiga 

 g 

2 Produkti mass  

 

g 

3 Produkti saagis  

 

% 

4 Produkti murdumisnäitaja   - 

5 Refraktomeetrilt loetud temperatuur   °C 

6 Produkti keemistemperatuur  °C 

7 Keemistemperatuuril olnud rõhk  mmHg 
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Vii produkt labori assistendile ja võta allkiri.  

 

Produkt toodud:  ____________________________ 

 

 

Õpilase allkiri ___________________   Labori assistendi allkiri ___________________________ 

 

 

 

REFRACTO 30GS – KASUTUSJUHEND 

 

 

 

Joonis 3. Refracto 30GS kasutamine 

 

1.  Vajutage ja hoidke all nuppu „ESC“, et lülitad Refracto 30GS sisse. Seade on kasutamiseks 

valmis. Seade lülitub automaatselt välja kui seda ei kasutata 10 min. 

2.  Puhastage mõõterakk ja klaaspulk paberiga, mis on tehtud märjaks kasutades pesupudelis sildiga 

“cleaning solvent” olevat solventi. Kuivatage mõlemad kasutades teist paberit.   

3.  Veenduge, et proov on jõudnud toatemperatuurile ja on homogeenne. 

4.  Kasutades klaaspulka viige 2-3 tilka proovi mõõterakku (2).  

5.  Mõõtmiste alustamiseks vajutage ja hoidke all nuppu ok (3) kuni seade teeb piiksu.  

6.  Registreerige murdumisnäitaja ja temperatuur seadme ekraanilt (4) ja kirjutage need vastuste 

lehele. 

7.  Puhastage mõõterakk ja klaaspulk.  
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Q3. Võrreldes saadud tulemusi kirjanduse andmetega joonistage produkti struktuur ja kirjutage 

kasutatud katalüsaator.  

 

Saadud produkt Antud katalüsaator 

  

 

Q4. Joonistage 3-metüültiofeenil põhinevate reaktiivsete vaheolekute struktuurid, mis tagavad 

selektiivsuse T1 ja T2 moodustumisel.  

 

T1 T2 

 

 

 

 

 

Q5. Kirjutage üles produkt (T1 või T2), mis tekib 3-metüültiofeeni otsesel broomimisel NBS-ga 

kasutades antud tingimusi / katalüsaatorit.  

 

ZnBr2  

Dibensoüül peroksiid   

LiBr AcOH-is  

Nähtav valgus või UV kiirgus  

 

Q6. Joonistage T3 ja T4 sünteesiteedel olevate ühendite struktuurid, mis tekivad esimese sammuna 

mõlemal sünteesiteel (skeem 1).   

 

T3 T4 
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ÜLESANNE 2. Kroomi – vanaadiumi sulami analüüs (12 punkti) 

 
Küsimus Q1 Q2 Q3a Q3b Q4a Q4b Q5a Q5b Q6 Kokku 

Punkte 32 32 1 1 3 2 4 10 5 90 

 
 

Antiferromagneetilised materjalid omavad kõrget potentsiaali väga suure andmetihedusega 

andmekandjate väljatöötamisel. Maailma väikseim magnetiline mälubitt sisaldab vaid 12 aatomit olles 

selle valdkonna üks peamiseid näiteid. Vanaadiumi – kroomi sulamid omavad antiferromagrneetilisi 

omadusi temperatuuridel alla nulli. On ilmne, et kõrgtehnoloogilistes seadmetes kasutatavate sulamite 

koostist tuleb täpselt kontrollida.  

 

Selles ülesandes te analüüsite vanaadiumi – kroomi sulami lahust imiteerivat vesilahust. Ülesanne 

koosneb kahest osast: 

I. Vanadüüli (VO2+) oksüdeerimine vanadaadiks (VO3
-) kasutades kaalium permanganaati, millele 

järgneb vanaadiumi määramine (pange tähele, et kroom(III) ei oksüdeeru nendel tingimustel). 

II. Ammooniumpersulfaadiga oksüdeerimine, millele järgneb vanaadiumi ja kroomi summaarse 

sisalduse titrimeetriline määramine Mohri soolaga (ammooniumraud(II)sulfaat). 

 

Töökäik 

Tähelepanu!  

- Vanaadiumi ja kroomi hul k tuleks arvutada milligrammides  (mg) 100 ml uuritava 

lahuse kohta . 

- Alustage ülesande lahendamist osast A kuna teil kulub aega, et oksüdeerida uuritavat 

lahust, mida teil läheb vaja osas C.  

- 10,00 ml mahtpipett on kahe joonega. Te peaksite pipeteerima ruuma la nende kahe 

joone vahel. 

 

Osa A. Lahuse ettevalmistamine, et määrata vanaadiumi ja kroomi summaarset sisaldust  

1. Viige 10,00 ml analüüsitavat lahust 150 ml-sse keeduklaasi ja lisage 20 ml 1 M väävelhapet 

kasutades 25 ml-st mõõtsilindrit.  

2. Lisage 6-8 tilka 0,3% hõbenitraadi (katalüsaator) lahust ja kuumutage segu 70–80 °С (asend 3) 

juurde, kuni tekib kondensaat keeduklaasi seintel. 
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3. Lisage 20 ml 10% ammooniumpersulfaadi lahust kuumutatud segule kasutades 100 ml 

mõõtsilindrit.  

4. Jätkake kuumutamist ning jälgige kollase värvuse teket, mis näitab dikromaadi tekkimist.  

Tähelepanu! Te võite määrata vanaadiumi sisaldust (Osa B, 1-6)  kuni segu kuumeneb. 

 

5. Kuumutage segu 10-15 min (asend 3) pärast kollase värvuse tekkimist, et lagundada 

ammooniumpersulfaadi liig (lagunemine on lõppenud kui te enam ei näe lahuses väikeseid 

mulle).  

6. Jahutage lahus toatemperatuurile. 

7. Kandke lahus kvantitatiivselt 150 ml-sest keeduklaasist 100 ml-sse mõõtkolbi. Täitke kolb 

märgini, sulgege korgiga ja segage hoolikalt.  

 

Osa B. Vanaadiumi titrimeetriline määramine 

1. Viige 5,00 ml uuritavat lahust Erlenmeyeri kolbi kasutades gradueeritud pipetti.  

Tähelepanu! 5,00 ml gradueeritud pipett on isetühjenev.  

 

2. Lisage 0,03 M kaaliumpermanganaadi lahust tilkhaaval, loksutades kolbi pärast iga tilga 

lisamist, kuni lahus muutub heleroosaks. Veenduge, et heleroosavärvus on püsiv. Eemaldage 

kaaliumpermanganaadi liig lisades tilkhaaval 0,03 M oblikhappe lahust segades peale igat tilka, 

kuni lahus muutub heleroosast helesiniseks. Laske lahusel seista umbes 1 min, veendumaks, et 

roosa värvus on täielikult kadunud.  

3. Viige 10 ml 1 M H2SO4 lahust Erlenmeyeri kolbi kasutades 25 ml mõõtsilindrit.  

4. Lisage 2–3 (mitte rohkem!) tilka indikaatorit Erlenmeyeri kolbi ja segage intensiivselt. Jätke 

kolb 2-3 min seisma ja jälgige violetse värvuse tekkimist. 

5. Täitke bürett Mohri soola lahusega. Kasutage 100 ml keeduklaasi kirjaga “Waste”, et lasta 

üleliigne Mohri soola lahus büretist välja. Märkige üles esialgne lugem.  

6. Tiitrige Erlenmeyeri kolvis olev lahus Mohri soola lahusega kuni värvus muutub läbi pruunikas-

halli vahevärvuse puhtaks heleroheliseks. 

7. Märkige üles lõpplugem. Korrake vastavalt vajadusele. 
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Q1. Täitke tabel 2. 

Tabel 2. Vanaadiumi määramine 

Tiitrimise nr 1 2 3    

Algne lugem (ml)       

Lõpplugem (ml)       

Kulunud ruumala (ml)       

Arvutamiseks kasutatav ruumala V1   _____ml 

 

 

Osa C. Vanaadiumi ja kroomi summaarse sisalduse määramine uuritavas lahuses 

1. Peske 10,00 ml mahtpipetti destilleeritud veega, loputage 100 ml-sse mõõtkolbi valmistatud 

lahusega (saadud osas A).  

2. Pipeteerige 10,00 ml lahust Erlenmeyeri kolbi, lisage 10 ml 1 M H2SO4 lahust kasutades 25 ml 

mõõtsilindrit. 

3. Lisage 3-4 tilka indikaatorit. Segage lahust intensiivselt ja laske sellel 3-4 min seista. Jälgige 

punase värvi teket.  

4. Täitke bürett Mohri soola lahusega. Kasutage 100 ml keeduklaasi kirjaga “Waste”, et lasta 

üleliigne Mohri soola lahus büretist välja. Märkige üles esialgne lugem. 

5. Tiitriga lahust, kuni värvus muutub hele kollakasroheliseks.  

6. Märkige üles lõpplugem. Korrake vastavalt vajadusele. 

Q2. Täitke tabel 3. 

 

Tabel 3. Vanaadiumi ja kroomi summaarse sisalduse määramine 

Tiitrimise nr 1 2 3    

Algne lugem (ml)       

Lõpplugem (ml)       

Kulunud ruumala (ml)       

Arvutamiseks kasutatav ruumala V2   _____ml 
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Osa D. Küsimused ja andmetöötlus 

 

Q3. Kirjutage ja tasakaalustage toimuvate reaktsioonide võrrandid: 

a) Analüüsitava lahuse oksüdeerimine kaaliumpermanganaadiga  

b) Vanadaadi tiitrimine Mohri soolaga 

a)  

b)                                                              =     VOSO4 

 

Q4. Kirjutage ja tasakaalustage toimuvate reaktsioonide võrrandid: 

c) Analüüsitava lahuse oksüdeerimine ammooniumpersulfaadiga  

d) Oksüdeeritud lahuse tiitrimine Mohri soolaga 

a)  

 

b)  

 

 

Q5. Arvutage a) V(IV) ja b) Cr(III) sisaldus uuritavas lahuses. Arvutage metallide sisaldus 

milligrammides (mg) 100 ml uuritava lahuse kohta. 

1. Vanaadium: 

 

 

 

2. Kroom: 
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Q6. Selles töös kasutatud tööjuhendit ei saa kasutada, et määrata vanaadiumit ja kroomi terases, kui 

teras lahustatakse kasutades kontsentreeritud HCl-i. Kirjutage kahe reaktsiooni võrrandid, mis 

selgitavad selle põhjuseid.  
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ÜLESANNE 3. Diklofenaki (DFC) kineetiline määramine (13 punkti) 
 

Küsimus Q1 DCF kõverad DCF Kontroll Reaktsiooni järk Kokku 

Punkte 10 40 20 10 80 

 

Tingituna mitmetest eelistest (lihtsus, kuluefektiivsus, kättesaadavus kvaliteedikontrolli laborites ja 

kõrge selektiivsus) on spektrofotomeetrilise detektoriga kineetilisi meetodeid viimase kümnendi jooksul 

ravimite määramiseks palju arendatud. Selles ülesandes te: 

 Viite läbi diklofenaki (DCF) kineetilise määramise ravimis jälgides oksüdeerimise järgseid 

muutuseid.  

 DCF suhtes reaktsiooni järgu määramine.  

 

Q1. DCF oksüdeerimisel KMnO4-ga toimuvad spektrimuutused on toodud joonisel 4 (1 kuni 10 

tähistavad reaktsiooni kulgemist). Täitke alltoodud tabel näidates ära, millised lainepikkuseid saab 

kasutada DCF fotomeetriliseks kineetiliseks määramiseks. Näidake iga juhu jaoks ära neeldumise 

muutumise suund (märkige neeldumise kasv tähisega  ja kahanemine tähisega ). 

 

Joonis 4. DCF oksüdeerumine KMnO4-ga 

 

# Lainepikkus (nm) Jah või Ei ja muutumise suund 

1 420  

2 480  

3 520  

4 580  

5 610  

 



          47th International Chemistry Olympiad. Baku, Azerbaijan, July 20-29, 2015. EST-1 

21 

Praktikum. Ametlik eesti keelne version. 

 

Töö käik 

 

Osa A. Seadme kokku panemine 

Pange katseseade kokku nagu näidatud joonisel 5. Ühendage fotomeeter (1) (525 nm fikseeritud 

lainepikkus) ja termostaat (2) arvutiga USB pesa kaudu. Kasutades toitekaablit, mis on märgisega 

„Thermo“, lülitage termostaat vooluvõrku. Asetage optiline küvett (3) magnetsegajale (4), asetage 

küvett fotomeetrisse külje pealt (ülalt alla pole seda teha võimalik) ning asetage termostaat küveti peale 

ülevalt alla liigutusega (Joonis 5b). 

 

Joonis 5. Seadme skeem 

 

Vihjed! 

- Lülitage arvuti enne käivitamist vooluvõrku.  

- Lülitage kõik seadmed (fotomeeter ja termostaat) vooluvõrku enne arvuti käivitamist. Lülitage 

hiir sisse. 

- Kui programmi käivitamisel avaneb vaid üks aken kahe asemel taaskäivitage programm.  
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- Ärge eemaldage ÜHTEGI seadet mõõtmiste ajal USB ühendusest. Kui see siiski juhtub näete 

ekraanil veateadet. Taaskäivitage programm. 

- Kui teie arvuti “uinub” vajutage nuppu Setup neeldumise muutumise graafiku aknas kui 

tahate jätkate mõõtmisi. 

- Kui näete ekraanil kaootilisi temperatuurimuutuseid alustage mõõtmisega uuesti.  

 

Osa B. Kalibreerimisgraafiku koostamine 

Kõik mõõtmised, mis on vajalikud kalibreerimisigraafiku koostamiseks viiakse läbi temperatuuril 30 °C 

konstantse KMnO4 ja H2SO4 algkontsentratsiooni juures. DCF kontsentratsiooni muudetakse kasutades 

4 erinevat DCF standardlahuse kogust (0,2; 0,4; 0,6 ja 0.8 ml). 

 

1) Kasutades mõõtsilindrit viige 5 ml 1 M H2SO4 lahust ja 0,2 ml DCF standardlahust kasutades 2 

ml pipette 100 ml mõõtkolbi, täitke märgini destilleeritud veega ja segage hoolikalt. 

2) Viige mõõtkolvi sisu üle küvetti, lisage keskmise suurusega magnetsegaja ja lülitage 

magnetsegaja sisse. Reguleerige segamiskiiruse reguleerija joonisel 5a näidatud asendisse, et 

tagada piisavalt kiire segamine. 

3) Käivitage arvutis programm «Chemistry-Practicum». Programm tunneb arvutiga ühendatud 

seadmed automaatselt ära. Te näete ekraanil  kahte graafikut (Neeldumise graafikut D vs. t (s) ja 

temperatuuri graafikut T (°C) vs. t (s)). 

4) Määrake alltoodud parameetrid kasutades menüü riba vastavate graafikute jaoks (Joonis 6): 

- Vajutage nuppu  nupu   («Fixes X-axis maximum on screen ») kõrval neeldumise 

graafiku aknas. Terve graafik mahub alati ekraanile ära. 

- Vajutage nuppu  («Sets the Y range») neeldumise graafikul ja pange neeldumise 

vahemikuks (ordinaatteljel) -0,1 kuni 1,1. 

- Trükkige “2” (väärtuse “1” asemel) mõõtmiste intervalli kastikeses neeldumise graafiku aknas. 

- Valige «Precisely» aknas «Precisely/Roughly» temperatuuri graafiku aknas, seejärel vajutage 

«T = X» ja seadke hüpikaknas temperatuur 30 C juurde. 

- Kalibreerige fotomeeter vajutades nuppu «Setup» neeldumise graafiku mõõtmise aknas. 
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Joonis 6. “Chemistry-Practicum” tarkvara 

 

Tähelepanu! Parameetrite määramine (etapp 4) on vajalik ainult enne esimest mõõtmist. 

5) Vajutage nuppu  («Start measure for chosen sensors») et lülitada sisse termostaat ja jälgida 

küvetis oleva lahuse soojenemist lambi toimel. Jälgige temperatuuri graafiku joone kohal. 

Oodake, kuni termostaadi lamp lülitub välja, mis näitab, et soovitud temperatuur on saavutatud. 

Lõpetage mõõtmised vajutades nuppu  (mõõtmiste ajal on aktiine ja muutub punaseks). 

6) Klikkige neeldumise graafiku aknas suvalisel koha, et see aktiveerida. Kasutades 2 ml pipetti 

võtke 2 ml KMnO4 lahust. Vajutage nuppu  («Start measure for chosen sensors») 

Measurements akna menüü ribal ning kiiresti lisage (vajutades pipeti pumba klahvi) 

permanganaadi lahus küvetti. 

 

Tähelepanu! Tehke kindlaks, et temperatuur küvetis on 30 C enne KMnO4 lahuse lisamist! 

 

7) Jälgige kineetilise kõvera tekkimist ekraanil. Pärast KMnO4 lahuse lisamist jätkake mõõtmisi 50 

s jooksul. Lõpetage mõõtmised vajutades nuppu «Stop measurements»  . 
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8) Salvestage andmed vajutades nuppu   («Export all the data collected in an external file») 

neeldumise graafiku akna menüüribal, valige Töölaud ja trükkige faili nimeks “DCF2” (muutke 

faili nimi “DCF4” või “DCF6” või “DCF8” järgmistes eksperimentides). 

 

Tähelepanu! 

- Kasutage ainult toodud formaadis failinimesid! 

- Salvestage alati andmed Töölauale enne kui alustate järgmist mõõtmist, muidu kaovad teie 

mõõtmise andmed vajutades uuesti nuppu  .  

- Veenduge, et neeldumise graafiku aken on aktiivne kui ekspordite andmeid. Vastasel juhul 

impordite te mittesisukaid andmeid. Kui ühtegi akent pole aktiveeritud saate te veateate.  

 

9) Tühjendage küvett jääkide nõusse “Waste”, peske küvetti hoolega destilleeritud veega. Kinnitage 

must magnet küveti välisküljele, et vältida magnetsegaja kukkumist jääkide nõusse. Pühkige 

hoolikalt paberiga küveti välisküljed. Samuti puhastage paberiga termostaadi lamp. 

 

10)  Korrake etappe 1), 2), 5)-9) teiste DCF standardlahuse kogustega. 

 

Osa C. 

1. DCF sisaldava ravimi (“Control”) uurimine  

1) Peske mõõtkolb ning valmistage ülalkirjeldatud segu kasutades 0,4 ml ravimit (“Control”) DCF 

standardlahuse asemel. 

2) Korrake samme 1), 2), 5)-9) kirjeldatud osas B. Andmete salvestamise kasutage faili nime 

“DCFmed”. 

3) Korrake mõõtmiseid ravimiga “Control” nii kuidas vajalikuks peate. 

 

2. Andmete analüüs 

1) Avage oma mälupulgal olev Exceli fail. Ükshaaval avage oma andmefailid Notepad-s tehes 

nendel topelt klõps Töölaual. Valige Edit/Select All menüü ribal, seejärel vajutage paremat hiire 

nuppu ning kopeerige valitud andmed õigele Exceli lehele (DCF ruumala lisatud või 

“DCFmed”) valides Edit/Paste menüü ribal. Te näete Exceli lehel eksperimendi andmeid (veerus 

A on aeg (s) ja veerus B neeldumine). 
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2) Eirake väärtuseid enne maksimumi. Valige veerud A ja B ja joonistage graafik. Kasutage “Insert 

Scatter” ikooni nagu näidatud joonisel 7. 

 

Joonis 7.“Insert Scatter” ikooni asukoht 

 

3) Valige esialgne lineaarne ala (15 kuni 20 andmepunkti). Kasutage lineaarset lähendust lisades 

graafikule lineaarse joone (trend line) ning samuti lisage graafikule sirge parameetrid. Tehke 

kindlaks, et R2 väärtus ületab 0.98. Kui vaja vähendage graafikul andmepunkte eemaldades 

hilisemaid punkte. Vaatamata sellele proovige alati leida kõige laiem võimalik vahemik, mis 

annab soovitud R2 väärtuse. Määrake algne neeldumise muutuse kiirus v0. 

Tähelepanu! Te saate selle osa eest null punkti kui graafiku koostamiseks on kasutatud vähem kui 12 

punkti.  

  

4) Analüüsige sarnaselt eksperimendi andmeid, mis on saadud erinevate DCF kontsentratsioonide 

ja ravimi lahuse “Control” (“DCFmed” file) kasutamisel. 

5) Arvutage DCF kontsentratsioon reaktsioonisegus (mg/l). Kirjutage DCF kontsentratsioonid ja 

algkiirused vastavatesse lahtritesse Exceli lehel „Results“. 

6) Joonistage kalibreerimisgraafik lehele “Results” ja kasutage seda, et määrata DCF 

kontsentratsioon ravimist valmistatud lahuses (“Control”). Täitke lehel „Results“ 

kalibreerimisgraafiku lineaarse lähenduse koefitsientide lahtrid. Arvutage DCF kontsentratsioon 

ravimis. 

7) Kirjutage lehele „Results“ ruutu F10 teie poolt sobivaks tunnistatud väärtus.  

8) Lehel „Results“ määrake graafiliselt reaktsiooni järk DCF suhtes ja kirjutage saadud väärtus 

ruutu I3. 

9) Kui olete lõpetanud salvestage oma fail ja kutsuge labori assistent, et näidata talle, et teile on 

eksperimendi andmed Exceli failis olemas. Andke oma allkiri ja võtke ka labori assistendi 

allkiri.  

Tähelepanu! Ainult mälupulgale salvestatud andmeid käsitletakse kui selle ülesande vastuseid.  
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Exceli andmed on mälupulgal (labori assistendi poolt täidetav) 

 

 Jah  Ei Õpilane 

 

______________ 

Labori assistent 

 

______________ 

 

 

TRAHVIGA ASENDUSED  

 

Ese Kogus Õpilase allkiri Labori assistendi allikiri 
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