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Kods:

Nikela nitrozilbromida — trifenilfosfina kompleksa sintéze divas stadijas

Nikela nitrozilbromida — trifenilfosfina kompleksu sintezg 2 stadijas pec sekojosas shémas:

. trifenilfosfins NaNO,
NiBr, starpprodukts A Tifenifosfins produkts B
Nikela bromida-
trifenilfosfina > (C36HgoBrNNiOP2)
komplekss

Darba gaita:

1.

50 mL apalkolba ieber trifenilfosfinu (2.4 g), pievieno izopropanolu (25 mL), ievieto kolba
magnétu. Kolbu noslédz ar deflegmatoru un uzmanigi sildot un maisot izSkidina cieto vielu.
Kamer viela skist, sagatavojies 2.solim!

o v =1

mL), un maisot pieber NiBrz (1.11 g) ar pamatvielas saturu 90%, kur atlikuSo masas dalu veido
nestehiometriski saistits fidens.

Kolbu noslédz ar deflegmatoru un maisot uzmanigi reakcijas maisijumu vara 20-25 miniites
(minimala burbuloSana).
Kameér reakcijas maistjums varas, sac aizpildit protokolu!

Atdzese kolbas saturu ledus vanna un iegiitas nogulsnes filtré, izmantojot Bunzena kolbu un
Bihnera piltuvi. Nogulsnes uz filtra mazga ar aukstu izopropanolu (3 x 2 mL). Filtrpapira
“pielimeésanai” pie porcelana virsmas izmanto dazus mililitrus etanola. Kamér kolbas saturs
atdziest, sagatavo visu nepieciesamo filtrésanai un turpini aizpildit protokolu!

Iegiito cieto vielu (starpprodukts A) zave zavskapi, 80°C temperatira apméram 10 mindites.
Kamér viela zist, sagatavojies 6.solim un turpini aizpildit protokolu!

25 mL apalkolba ieber 5.punkta iegtito starpproduktu A (0.5 g) un trifenilfosfinu (0.18 g), ievieto
magnétu un Vielas maisot iz8kidina tetrahidrofurana (5 mL). Tad pievieno NaNO- (0.8 g). Kolbu
noslédz ar deflegmatoru un uzmanigi maisot vara 20-25 mintites (minimala burbulo$ana).
Kamér reakcijas maisijums varas, turpini aizpildit protokolu!

Karstu reakcijas maistijumu filtré caur kroku filtru. Filtru skalo ar 2 reizes ar tetrahidrofuranu
(katrreiz pa 1-2 mL). Filtratu savac varglaze.

legiitajam siltajam filtratam, maisot ar stikla spiekiti, pievieno heksanu (12 mL). Heksanu
pievieno pa porcijam (1-2 mL), péc katras porcijas pievienoSanas varglazes saturu ripigi ar
stikla spiekiti samaisi.
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Kods:

9. Reakcijas maisTjumu atdzes€ ledus vanna un iegiitas nogulsnes (produkts B) filtré izmantojot
Bunzena kolbu un Bihnera piltuvi. Produktu skalo 2 reizes ar aukstu “tetrahidrofurana un
heksana maistjumu” attieciba 1:2 (tilpuma attieciba) katrreiz pa 1-2 mL. Filtrpapira
“pielimésanai” pie porcelana virsmas izmanto dazus mililitrus etanola. Kamér varglazes saturs
atdziest, sagatavo visu nepieciesamo filtrésanai un turpini aizpildit protokolu!

10. Iegiito produktu B Zavé zavskapi 80°C temperattra 10 miniites.
Pabeidz aizpildit protokolu!
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EKSPERIMENTALAS KARTAS PROTOKOLS

Nikela katjonam ir raksturigi veidot dazadus koordinacijas kompleksus ar Luisa baziskam molekulam.
Atkariba no ligandu skaita un veida kompleksiem var but visdazadakas krasas, un telpiski tie var but
izkartoti planara, oktaedra vai tetraedra veida.

Veic nikela nitrozilbromida — trifenilfosfina kompleksa sintézi divas stadijas, aizpildi protokola
sagatavi un atbildi uz sekojoSiem jautajumiem:

Uzdevums legiista-
mais
punktu
skaits

Nikela bromida — trifenilfosfina kompleksa sintéze (1.stadija) jeb
starpprodukta A sintéze 5p

Novérojumi:

Ieguta starpprodukta A masa pirms zavésanas:

Iegtita starpprodukta A masa péc zavésanas:

Cik trifenilfosfina ligandi ir kompleksgjusies ar nikela katjonu, ja trifenilfosfina molmasa ir
262,29 g/mol un viss pievienotais trifenilfosfins ir izreaggjis? Paradi aprékinus! 3p
Iesaki trifenilfosfina strukttru ka art starpprodukta A struktiiru!
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Uzdevums Iegiista-
mais
punktu
skaits
Kads ir starpprodukta A sintézes iznakums 1. stadija (% no teorétiska iznakuma), zinot, ka
izmantotais NiBr; saturéja mitrumu 10% p&c masas. 3p
lesaki NiBr2-(H20)x sintézes reakcijas vienadojumu, ja zinams, ka taja izdalas gaze. Kada
izejvielas masa ir janem, lai iegiitu nepiecieSamo NiBrz2-(H20)x daudzumu, ar kuru uzsakta | 4 p
§1 sintéze?
Nikela nitrozilbromida — trifenilfosfina kompleksa sintéze (2.stadija) jeb 5p

produkta B sintéze

Noveérojumi:

Produkta B masa pirms zavésanas:

Produkta B masa péc Zavésanas:
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Uzdevums legiista-
mais
punktu
skaits
lesaki ieguta produkta B struktorformulu, ja kompleksa summara formula ir
C3zsH30BrNNiOP>! 3p
Aprékini produkta B sintézes iznakumu 2.stadija (% no teorctiska iznakuma)! 4p

Aprékini produkta B iznakumu p&c divu stadiju procesa, sakot no NiBrz (% no teorétiska
iznakuma)!
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Uzdevums Iegiista-
mais

punktu
skaits

lesaki produkta B sintézes reakcijas vienadojumu un izliec koeficientus!
Kur varétu palikt viens skabeklis no nitrita, ja otraja stadija papildus pievienotais | 3 p
trifenilfosfins neieiet produkta B struktiira, un ir zinams, ka fosfini var darboties ka

reducétaji.

Kada ir NO strukturas ipatniba, un kap&c tas varétu darboties ka ligands kompleksajos

savienojumos? 1p
(bonuss)
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