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Ohutusalased noéuded:
- Kanna kaitsekindaid, kaitseprille ja kitlit kogu eksperimendi valtel.
- Kontsentreeritud vaavelhape on tugeva sédvitava toimega!

- Valdi kemikaalide sattumist nahale, silma, riietele ja tddpindadele. Valdi aurude
sissehingamist!

- Ara kasuta rotaatoraurustit iseseisvalt!

- UV-kiirgus on kahjulik nahale ja silmadele. Kanna kaitsekindaid ja kaitseprille.
Kasuta UV-lampi nii vahe kui véimalik!

- Ettevaatust klaaskapillaaridega, véivad olla vaga teravad!



Reagendid ja varustus:

Reagendid:

2.05 g Bensuulalkoholi keeratava korgiga viaalis (BnOH)

2.03 g etaananhidriidi 10 ml imarkolvis (Ac20)

0.1 ml k.H2S O+ plastiktuubis (H2SO4)

20 ml metluil-tert-Butllleetrit lihviga mddtudega katseklaasis (MTBE)
Destilleeritud vesi pesupudelites Uhiseks kasutamiseks (H20)

35 ml kdll. NaHCOs lahust (NaHCO3)

Kullastatud NaCl lahus seisukolvis Uhiseks kasutamiseks (k.NaCl)

0.5 g veevaba MgSO4 mikrokatseklaasis (MgSOa)

TLC eluent (Etuulatsetaat/Heksaan 1:4) 100 ml-ses Erlenmeyeri kolvis Uhiseks
kasutamiseks (EtOAc/Hex 1:4)

1 ml etlllatsetaati plastiktuubis TLC proovide lahustamiseks (EtOAc)
Benstitlalkoholi TLC proov plastiktuubis (SM)

Varustus:

10 ml imarkolb koos valmis kaalutud Ac20-ga
Nummerdatud 50 ml Umarkolb ekstrakti kokku aurutamiseks
25 ml Erlenmeyeri kolb lihviga

Magnetsegajapulk

Magnetsegajapliit

Ohkjahuti (lihviga klaastoru)

100 vdi 250 ml jaotuslehter korgiga

100-150 ml keeduklaas (2 tk.)

Kapad, muhvid, statiiv, jaotuslehtri rdngas

Plastpipetid (3 tk.)

Klaaspulk

Plastiktuub saadud produktist TLC proovi valmistamiseks (P)
Elueerimisndu kaanega

Ohukese kihi kromatograafia (TLC) plaat

UV- lambid (2 tk.) Uhiseks kasutamiseks

Kaalud (2 tk.) Ghiseks kasutamiseks

Pliiats, joonlaud, pintsetid



Sunteesi protseduur:

1) Lisa ettevaatlikult magnetsegajapulk 10 ml Umarkolbi, kuhu on eelnevalt
kaalutud vajalik kogus etaananhldriidi (Ac20). Kinnita kolb kdpa ja muhvi abil
statiivi kulge.

2) Veendu, et magnetsegaja pliidi kite on valja lulitatud!
3) Alusta segamist (seguri regulaatori asend = 2).

4) Lisa kolvis segatavale etaananhudriidile 1 tilk k. H2SO4 (H2SO4). Lisamisel tuleb
veenduda, et vaavelhape satub etaananhudriidi sisse.

5) Seejarel paigalda kolvile 6hkjahuti ja alusta bensuulalkoholi (BnOH) tilkhaaval
(1 tilk — 3-4 sekundi jooksul) lisamist etaananhudriidile 1abi 6hkjahuti. NB! Pdora
tahelepanu reaktsiooni soojusefektile!

6) Kui kogu benstuitlalkohol on lisatud, sega reaktsioonisegu veel 15 minutit
toatemperatuuril.

NB! Selle aja jooksul lahenda Ulesandeid vastuste lehel. Kaalu nummerdatud
umarkolb (kaalumiseks kasuta kummirdngast) ning kirjuta selle mass vastuste
lehele.

Toorprodukti puhastamine hape-alus ekstraheerimise teel:

7) Kinnita statiivi kilge jaotuslehtri rdngas ja aseta jaotuslehter rdnga sisse.
Jaotuslehtrit I1aheb vaja jargmiste etappide juures.

NB! Veendu, et jaotuslehtri kraan on mdddukalt pingutatud ja on kinni (kraani
asend on jaotuslehtriga risti). Igaks juhuks tuleb hoida jaotuslehtri tila all
keeduklaasi!

8) Vala 100-150 ml keeduklaasi 35 ml kull. NaHCOs (NaHCO3) lahust, lisa 25 ml
destilleeritud vett ning kasutades pipetti tilkhaaval lisa reaktsioonisegu
keeduklaasis olevale NaHCOz3 lahusele.

NB! Hakkab eralduma gaas! Liiga kiire reaktsioonisegu lisamine vdib pdhjustada
Ulejooksu ja aine kadu.

Parast kogu reaktsioonisegu lisamist, kanna ettevaatlikult reaktsioonikolvis olev
magnetsegajapulk keeduklaasi. Veendu, et magnetsegajapliidi kute on valja
lUlitatud ja aseta keeduklaas pliidile. Alusta intensiivset segamist (magnetsegaja
pulk peab tekitama koonuse, kuid ei tohi keeduklaasis hupata) ning jatka



segamist kuni gaasi eraldumise 16puni.

Seejarel lulita segamine valja, eemalda keeduklaasist magnetsegajapulk (kasuta
selleks magneetilist ekstraktorit) ning vala keeduklaasi sisu jaotuslehtrisse. Lisa
keeduklaasi 10 ml metuul-tert-Butttleetrit (MTBE), ettevaatlikult loputa sellega
keeduklaasi ning vala MTBE jaotuslehtrisse.

9) Sulge jaotuslehter korgiga (tihedaks sulgemiseks tuleb korki méddukalt suruda
jaotuslehtri lihvi sisse ja natuke poorata kas paremale voi vasakule!). Jaotuslehtrit
tuleb hoida tugevalt ja kahe kdega: Uks kasi hoiab korki, teine hoiab jaotuslehtri
kraanist. NB! Ulerdhk ja tekkivad gaasid vdivad korgi pealt ara ltilia vdi jaotuslehtri
kraan vdib hakata lekkima.

10) Loksuta jaotuslehtri sisu intensiivselt umbes 10 sekundi jooksul. Pddra
jaotuslehter nii, et kraan ja tila asuksid Uleval, oleksid suunatud sinust ja
Umbritsevatest inimestest eemale tdmbekapi alla ning ava ettevaatlikult kraani
poorates kaepideme tilaga paralleelseks. Seejarel sulge kraan ja aseta jaotuslehter
rongale kihtide eraldumiseks. NB! See voib votta moni minut aega.

11)Eralda vesifaas keeduklaasi (alumine kiht), Glemine orgaaniline kiht lase lihviga
25 mil-sse Erlenmeyeri kolbi. Sulge jaotuslehtri kraan ja vala eraldatud vesifaas
tagasi jaotuslehtrisse ning korda ekstraheerimist kasutades umbes 5 ml MTBE-d.
NB! Jata 3-4 ml MTBE-d katseklaasi alles hiljem kuivatussoola pesemiseks! Eralda
vesifaas. Jata Ulemine orgaaniline faas jaotuslehtrisse. Jaotuslehtris olevale
orgaanilisele kihile lisa esimese ekstraheerimise orgaaniline faas (Erlenmeyeri
kolvis) ning lisa Uhendatud orgaanilisele faasile jaotuslehtrisse umbes 5 ml
kullastatud NaCl lahust (k.NaCl). Sulge jaotuslehter korgiga ja loksuta intensiivselt
umbes 10 sekundi jooksul, lase valja Glerdhk ning lase kihtidel eralduda.

12) Eralda kihid, lase ulemine faas 25 ml-sse Erlenmeyeri kolbi ja lisa sinna
etteantud kogus veevaba MgSOs4 (MgSOas). Sega klaaspulgaga mdne minuti
jooksul. Seejarel dekanteeri (vala vedelik sademe kohalt a@ra) kuivatatud lahus
eelkaalutud 50 ml-sse umarkolbi. NB! Valdi kuivatusaine tukkide sattumist
umarkolbi! Lisa kuivatusaine jaagile 3-4 ml MTBE-d ja sega labi. Lase MgSOa4
soolal settida pdhja ning dekanteeri loputuslahus Umarkolbi. Enne lahuse kokku
aurutamist vdta MTBE-s lahusest 2-3 tilka TLC analllsi jaoks ja lisa
mikrokatseklaasi (P). Auruta Umarkolvis olev lahus laboriassistendi abiga
rotaatoraurustil ning vakumeeri saadud produkti lahusti jaakide eemaldamiseks
paari minuti jooksul.



NB! Ootamise ajal lahenda Ulesandeid vastuste lehel.

13) Maara vakumeeritud produkti mass ja arvuta saagis.

TLC analiiiis:

Lahusta TLC proovid (P) ja (SM) umbes 0.5 ml etltlatsetaadis (EtOAc) ja teosta TLC
analluds kasutades eluendina etlulatsetaadi ja heksaani 1:4 segu (EtOAc/Hex 1:4).

NB! Margi selgelt stardi ja frondi jooned, visualiseeri TLC plaati UV-lambi all (254 nm),
tahista laigud ja arvuta retsensiooni faktorid (R) nii lahteaine, kui ka produkti jaoks.



Vastuste leht

Kood: Umarkolvi number:

1. Saagise arvutamine:

Etaananhudriidi mass: ............ g

Bensudlalkoholi mass: ............ g

Bensuulletanaadi molaarmass............... g/mol

Tdhja Gmarkolvi mass: ............ g

Tdhja Umarkolvi mass + vakumeeritud produkt: ............ g
Teoreetiline (100%) saagis:........... g

Produkti mass: ............ g

Vastus: Reaktsiooni saagis on ............. %



2. Kirjuta toimunud reaktsiooni mehhanism:

3. Milline roll on reaktsioonis kasutatud vaavelhappel? Seleta 2-3
lausega.

4. Milline Uhend moodustus reaktsiooni kaigus lisaks estrile? Kirjuta selle
valem. Samuti kirjuta keeduklaasis toimunud reaktsiooni vérrand.




5. Ohukese kihi kromatograafia — laikude retentsioonifaktorite (R)
maaramine:

Vahemaa stardi- ja frondijoone vahel: ............ cm
Vahemaa stardijoone ja lahteaine laigu vahel: ............ cm
Vahemaa stardijoone ja produkti laigu vahel: ............ cm

Kas lahteaine esineb produktis? (Jah/Ei) Joonista ring dige vaite Umber.

Laikude arv reaktsiooni produktis: ............ (tk.)

Rf (I&hteaine) =

Rf (produkt) =



