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Vanilliini broomimine
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Kemikaalid ja reagendid
0,304 g vanilliini valmis kaalutud, kaalundus tahisega VAN
4,0 ml aadikhapet valmis moddetud, 5 ml katseklaasis téhisega CHsCOOH
0,15 g kaaliumbromaati valmis kaalutud, epsis tahisega KBrOs
0,40 ml 48% HBr lahust maddta ise 1 ml plastikststlaga epsist tdhisega HBr
30% naatriumtiosulfaadi lahus laual, korgiga katseklaasides tahisega Na2S203, Uhiseks
kasutamiseks
etliulatsetaat laual, produkti P TLC proovi lahustamiseks, tdhisega
EtOAC, Uhiseks kasutamiseks
lahteaine L (vanilliini) lahus etullatsetaadis epsides tahisega L, Uhiseks kasutamiseks

TLC vooluti: tolueen/CH2Cl21:2  t&hisega Tol/CH2Cl2 1:2

Kemikaalide ohutus:

Hoiduge koikide kemikaalide puhul kontaktist naha ja silmadega ning valtige nende aurude
sissehingamist. Hoidke oma todkohal puhtust ja korda.

Te peate kogu eksperimendi ajal kandma Kitlit, kaitseprille (v6i oma prille) ja

kaitsekindaid. Ohutusnduete eiramisel saate karistuspunkte.

Toovahendid ja klaasnéud
* magnetsegaja koos segajapulgaga
e 10 ml Gmarkolb
» Kkern (lihviga toru eralduvate aurude kondenseerimiseks)
» plastiklehter, spaatel, plastikpipetid
* 1 ml plastiksustal



10.

11.
12.

10 ml mdotudega katseklaas

50 ml Erlenmeyeri kolb

jadvann (plastik)

klaasfilter koos filtrimisseadmega (plastikvannis)

Petri tass

plastikust proovindu (Eppendorf ehk eps) TLC jaoks

kapillaarid ja planaarkromatograafia plaat (SiOz2, indikaatoriga UV 254 nm)
planaarkromatograafia voolutusndu koos kaanega

pliiats, joonlaud, pintsetid

UV lamp

Eksperimendi eeskiri

Lahustage magnetsegaja kohale kinnitatud 10 ml tmarkolvis 0,304 g vanilliini 4 mi
aadikhappes.

Lisage ilma lehtrita 0,15 g KBrOs ja seejarel mdotke 1 ml plastiksustlaga 0,40 ml 48%
HBr lahust ning viige samuti reaktsioonikolbi.

Parast reagentide lisamist asetage kolvile kern (lihviga toru) ja segage reaktsioonisegu
45 minutit. Jalgige varvide muutusi reaktsioonindus ja kas reaktsioon on ekso- voi
endotermiline.

Segamise ajal valmistuge jargmiseks protseduuriks, tehke arvutusi ja vastake
kisimustele.

Valage reaktsioonisegu 50 ml Erlenmeyeri kolbi, kus on 25 ml jaakilma vett, loputage
umarkolbi 5 ml jadkilma veega, lisage see samuti Erlenmeyeri kolbi.

Segage saadud segu magnetsegajal jadvannis 15-20 minutit.

Kui teie segu on ikka veel oranzi varvi, siis lisage segades tilkhaaval 30%
naatriumtiosulfaadi lahust kuni segu vérvus kolvis muutub kollaseks.

Eraldage sade vaakumfiltrimisega ja peske sadet jadkilma veega. Viige saadud
produkt Petri tassile.

Kontrollige saadud produkti puhtust planaarkromatograafiga, kandes
silikageeliplaadile lahteaine L (vanilliini) ja saadud produkti P lahused etiiilatsetaadis.
Voolutage (ehk elueerige) seejarel tolueeni/diklorometaani 1 : 2 seguga. Enne laikude
visualiseerimist UV lambi all, laske voolutil tdmbe all ca 10 minutit aurustuda.
Arvutage kromatograafiaplaadil liikunud ainete retentsioonifaktorid.

Kaaluge kuivanud produkt ja arvutage slinteesi teoreetiline saagis grammides ja
praktiline saagis protsentides.



