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Eksperimentalas kartas laboratorijas darba uzdevums sastav no 3 dalam:
1) Veikt vanadija kompleksa sintézi péc dota apraksta;
2) Parbaudit sintez&ta vanadija kompleksa sp&ju darboties ka katalizatoram oksidéSanas
reakcija, veicot aldehida oksidésanu;
3) Uzrakstit prasitos reakciju vienadojumus, atbildét teorétiskos jautajumus un noformét
laboratorijas darba protokolu.

1. VANADIJA KOMPLEKSA SINTEZE

1.1. lesver 100 ml koniskaja kolba vanadija pentoksidu (0,8 g). Pievieno tdeni (12 ml) un
koncentrétu salskabi (6 ml).

1.2. Maisot sildi 1.1. punkta iegiito suspensiju uz elektriskas plitinas un siltam Skidumam
nelielas porcijas pievieno natrija sulfitu (1,8 grami).

Kadu krasas mainu noveéro?

1.3. Kad natrija sulfita pievienosana ir pabeigta, atdzes€ skidumu Iidz istabas temperatiirai.

1.4. Pievieno 1.3. punkta iegiitajam Skidumam acetilacetonu (2,4-pentandionu) (2,5 ml,
0.975 g/ml) un samaisi.

1.5. Energiski maisot, aptuveni 10 nelielas porcijas pievieno 1.4. punkta iegitajam
$kidumam sausu natrija karbonatu (3,5 g). Darbojies uzmanigi, jo §kidums putosies. Saja
bridi sak paradities nogulsnes. Kada ir to krasa?

1.6. Kad sausais natrija karbonats ir pievienots, turpini bazificét vidi ar piesatinatu natrija
karbonata tidens skidumu ta, lai vides pH sasniegtu aptuveni 10. NepiecieSamais natrija
karbonata $kiduma tilpums var biit robezas no 3 Iidz 20 ml.

1.7. Atdzese 1.6. punkta iegtito maisijumu ledus vanna 15 miniites. Kameér tas dziest, sdac
pildit protokolu. Filtré iegtto auksto suspensiju uz Bihnera filtra. Nogulsnes uz filtra
mazga divas reizes ar aukstu @ideni (katrreiz 10 ml) un divas reizes ar aukstu etanolu
(katrreiz 2 ml).

1.8.Vielu zaveé zavejama skapi 60 °C 10-15 miniites. Kamér viela Zist, turpini pildit
protokolu.
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2. ALDEHIDA OKSIDESANA

2.1. Iesver 1. darba dala iegiito vanadija kompleksu (14 mg) pudelit€ un izskidini 30% H20>
tidens $kiduma (0,7 ml) (UZMANIGI — KODIGS !).*
Kadu krasu mainu novéro?

2.2. Divas pudelites iesver 4-hlorbenzaldehidu (280 mg katra) un izSkidini acetonitrila
(etannitrila)** (2 ml).

2.3. Pievieno vienu no 2.2. punkta pagatavotajiem 4-hlorbenzaldehida skidumiem pie 2.1.
punkta pagatavota vanadija kompleksa Skiduma. Samaisi, pudeliti sasiipojot. Turpini
maisisanu, laiku pa laikam pudeliti sastpojot (Nr.1)

Otram benzaldehida skidumam pievieno tikai 30% H.O> tidens Skidumu (0,7 ml)*, bet
nepievieno katalizatoru (Nr.2).

2.4. Reakcijas gaita pudeliteé Nr.1 pec 5 miniitém sak paradities oksidéSanas rezultata iegtita
produkta nogulsnes. Turpini reakciju vismaz 30 min. Ja maisijums sakarsis, atdzes€ to
lidz telpas temperatiirai, ieliekot to uz bridi auksta tidens vanna. Filtr¢ iegiitas nogulsnes
uz kroku filtra un noskalo tas ar acetonitrilu (3 reizes pa 1 ml). Parnes iegiitas nogulsnes
uz sausa filtrpapira.

* - koncentréts (30%) H2O, ir loti kodiga viela. Obligati jalieto cimdi. Nedrikst pielaut H,O,
nonaksSanu uz adas.

** _ qcetonitrils (etannitrils) ir organiskaja kimija bieZi izmantots Skidindatajs ar formulu
CH3C =N.

2.5. Lietojot planslana hromatografijas metodi, salidzini iegiito produktu ar izejvielu un
produkta standartu.

Hromatografija ir vielu maisijumu analize un sadalisana komponentos divfazu sistema,
izmantojot organisko savienojumu dazado sorbcijas spéju. Viena faze ir nekustiga faze, otra
faze ir kustiga faze. Planslana hromatografija nekustigda faze ir uznesta plana slani uz cietas
virsmas, kustiga faze (eluents) virzas tai cauri, nesot lidzi organiskas vielas ar dazadu atrumu.

Darba gaita:

a) Paraugu sagatavosana.

e Standartvielas, 4-hlorbenzaldehidu (izejviela) un produkta standartu (2-3 mg) izskidina

katru dotaja eluenta (1 ml)

o  Punkta 2.4. iegiito produktu (2-3 mg) ari izSkidina dotaja eluenta (1 ml)

o Katra Skiduma ieliek savu kapilaru. Paraugus sanumure.

o Reakcijas maisijumd pudelité Nr.2 (no punkta 2.4.) ari ieliek kapilaru.
b) Sagatavo hromatografijas plaksniti un uznes paraugus (ir 4 paraugi).
Uz hromatogrdfijas pldksnites 5-6 mm attalumd no viena gala ar zimuli novelk vieglu liniju
(starta liniju). Uz tas ar zimuli atzimé paraugu uznesanas vietas un uzraksta paraugu numurus.
Ar kapilaru katrda atzimeétaja vietd uznes Savu paraugu un nozavé skidinataju. Jacensas, lai
aplitis neizplustu, biitu péc iespéjas kompaktaks.

C) EluéSana. Plaksniti ievieto trauka, kura ieliets eluents: saja gadijuma dihlormetans, kurs
satur 0.8% etikskabi. Eluenta limenim jabiit zemakam par starta liniju. Trauku noslédz un lauj
Skidinatajam kapt uz augsu lidz gandriz plaksnites galam. Plaksniti iznem un atzimé eluenta
frontes liniju.
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d) Vizualizésana. Ta ka analizéjamas vielas ir bezkrasainas, vielu plankumi japadara redzami.
Ir vairaki varianti. Vienkarsakais ir aplitkot plaksniti UV gaisma. Analizéjamas vielas satur
aromatisko gredzenu, tapéc absorbé UV starojumu, vielu plankumi klist redzami. Ar zimuli
apvelk to kontiiras.

e) Analize. Skaitliski katras vielas noieto attalumu raksturo ar koeficientu Rr. To nosaka,
attalumu no starta punkta lidz plankuma centram (mm) dalot ar attalumu no starta punkta lidz
frontes linijai. Pieméram, vielai A Rt = 0.56, vielai B Rt = 0.25. Salidzini vielu koeficientus Rt
un plankumu intensitates, izdari secinajumus.

Piezime : 4-hlorbenzaldehids var saturét ta oksidésands produktu, kas rodas ilgstosi glabajot

gaisa skabekla klatbitne.

Planslana hromatografijas plaksnites piemers reakcijas maisijumam, kur§ satur mazliet
neizreaggjusu izejvielu:
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VARDS, UZVARDS

3. EKSPERIMENTALAS KARTAS PROTOKOLS

Elements vanadijs ir nosaukts par godu senskandinavu milestibas un skaistuma dievietei
Vanadis. Vanadijam raksturigas vairakas oksidéSanas pakapes (0, 2, 3, 4, 5), un tas
parstavosiem savienojumiem ir skaisti izteiktas atskirigas krasas.

Vanadija saliem tidens Skidumos ir raksturigi veidot oksovanadija jonus, kuru raksturiga
formula ir [VOm]"*. Tatad papildus VZ*, V3, V4, V°* joniem eksisteé VO2*, VO?*, VO,
kas tidens Skidumos ir pat stabilaki.

Savukart acetilacetons ir vaja skabe, kura pKa tidens skidumos ir ~9 (salidzinajumam:
fenola pKa tidens skiduma ir 9,8).
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Ludzu aizpildi protokola sagatavi:

1. VANADIJA KOMPLEKSA SINTEZE Vertgjums
6p)
Noveérojumi:
Iegtita vanadija kompleksa masa pirms ZavéSanas : g
legtita vanadija kompleksa masa péc Zavesanas : g
Jautajumi:
1.1. Skatoties uz Skiduma krasu, kada oksidéSanas pakape ir vanadija savienojumam Véaégms

péc izejvielas apstrades ar Na,SO3 ?
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1.2. Uzraksti un vienado reakcijas vienadojumu Veaelplims

V705 + Na,SOs+ HCl —

1.3. Kas notiek ar acetilacetonu tidens $kiduma pievienojot NaoCOs ? Uzraksti Véf;éjums
reakcijas vienadojumu ! )
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1.4. Tesaki vanadija kompleksa strukttiru.
Zinams, ka oksidéSanas reakcija lietotais katalizatora iesvars 14 mg apmeéra ir 2.65 mol% | Vertejums
no lietota 4-hlorbenzaldehida 280 mg iesvara un ka katalizatora sintézes gaita “p
acetilacetons ir lietots mazliet parakuma.

Paradi aprékinu un uzzimé kompleksa struktiru.

1.5. Aprékini vanadija kompleksa sintézes iznakumu (% no teorétiska iznakuma) ! Vééégms
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Noveérojumi un secinajumi par aldehida oksidéSanas procesu ar un bez katalizatora

2. ALDEHIDA OKSIDESANA

piedevas:

Vertejums

©p)
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Jautajumi:

Ko var secinat no iegiita planslana hromatografijas rezultata ?

2.1. Uzraksti 4-hlorbenzaldehida oksidésanas reakcijas vienadojumu un aprékini Vérgéjums
teorétisko Sis reakcijas produkta masu ! @)
2.2. Parzimé Seit planslana hromatografijas ainu un paradi 4-hlorbenzaldehida un
iegiita produkta Rraprekinu. Végéjlims
Y
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2.3.(BONUS PUNKTS)

lesaki vanadija katalizatora darbibas mehanismu 4-hlorbenzaldehida oksidesanas
reakcija, ja zinams, ka vanadijs var veidot peroksi-kompleksus.

Vertejums

(1p)
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